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(54) zpusob piipravy st¥ibrného perlefového pigmentu s rutilovou

P¥iprava perlefovénho pigmentu s ru-
tilovou strukturou. Phedmdtem vyndlezu je
zpisob vyroby perletového pigmentu na bé-
zi s1{dy & kysliniku titeniitého s ru-
tilovou strukturou. Tento zphsob vyroby
neni uveden v doposud znémé patentové li~
teratube, Popsdny jsou pouze postupy p¥i-
pravy perlefového pigmentu ne bdzi slidy
‘& kysli¥niku titeniditého s anatasovou
‘strukturou. Postup podle vyndlezu Je chaw
‘rekterizovén tim, ¥e se p¥i teploté 850-
900 °C konvertuje anatesovy kysliSnik ti-
tanidity s vysokym obsehem Zn0 a rutilo-
vych zdrodkd ne rutilovy perle%ovj pig~-
ment. Pokrok dosaZeny vyndlezem je v tom,
‘Ze se timto zpisobem p¥ipravi rutilovy
perlefovy pigment se zvySenou svétlostéd-
‘losti, zvysSenym leskem & snazfi zpracove-
telnosti v barvdch a umélych hmotdch p¥i-
bli¥nd o jednu t¥etinu pracovni doby.
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Vyndlez se t¥ké zplisobu vyroby st¥{brného perlefového pigmentu s povlakem kyslidniku

titeniditého rutilové struktury ne pFirodnich nebo syntetickyeh 14tkédch, zejména Supin-
kdch sldidy.

Perletové pigmenty ne bézi kyslidniku titenifitého se vyréb&ji sréfenim kyslicniku
titeniditého na podkladovych ldtkdch nejéasteji s destifkovitou strukturou z okyselenych
roztokt titeniditych soli kyseliny sirové a kyseliny ch}orovodikové termickou hydrolyzou
ze veru nebo neutralizadni hydrolyzou za tepla.

Zptgob vyroby perle%ovjch pigmentd na bdzi slidy & kysliéniku titaniditého je popsén
v AO &. 207 841 a zehrenidnich patentech US 3,087 828; US 3,437 515; US 3,875 890;

DP 1959 998 e DP 2,009 566,

Podle t&chto postupd p¥ipraveny perle%ovﬁ pigment vykazuje vidy anatasovou struktu-
ru bez ohledu ne to, vychdzi-1i se p¥i jeho v§robé z chloridovych nebo siranovjch rozto-
kle

Yo zdkled? experimentédlnich zkoudek bylo prokdzéno, ¥e rutilizace na povrchu slidy
probihd velmi obtiZn&. Tento jev p¥ipisujeme vlivu kyslilniku dreselného, ktery se b&hem
kelcinece uvolnuje z krystalické m¥iZky slidy a zt8%¥uje konverzi anatesu na rutil, P¥i
zvySené kalcinadni teploté nad 950 °C konvertuje sice esnatasovy kysli®nik titenidity
na rutilovy kyslidnik titenidity, ale ztrdci se tim perletovy lesk e nelze proto tento
2ptsob poufit p¥i vyrobd rutilového perlefového pigmentu.

Je vieobecnd zndmo z vyroby rutilovych pigmentd kyslidniku titeniitého, Ze anate-
sovou strukturu je mo¥no konvertovat ne rutilovou i p¥i niZsf teplété v pPitomnosti zi-
nednetych ionth & rutilovych zérodki, zvldstE dobie, nejsou~li.piitomny sirapové a dre-
selné ionty, které rutilizaeci narusuji.

7 téchto poznatkd a zkuéenosti se vychdzelo p¥i vyrobé rutilového perletového pig-
mentu. | o

Postup podle vyndlezu je charekterizovén tim, Ze kyslidnik zinednaty se vysrdii
ne. povlaku hydratovangho kyslidniku titeniditého hydrolyzou zinednaté soli p¥i pH 7
v mno¥stvi 4 af 10 % na hmotnost perlefového pigmentu. Soudasné se zneutralizuji sorbo-
vané siranové ionty.p¥itomné ne hydratoveném gelu kysli¥niku titemifitého. Pro zlepSeni
kvaelity rutilového perlefového pigmentu p¥iddvaji se jedt& rutilové zdrodky v mnoZstvi
2 a% 10 % ne hmotnost kysliéniku titaniéitého, které se b8Znd poufivaji p¥i vyrobé ruti-
lovych pigmentile ‘ -

Aby se vyloudil entirutilizadni vliv kyslidniku draselného, uvolnéného béhem kalci~
nace z krystalické mii¥ky slidy, je t¥ebe piiddvet kyslidnik zinednaty i rutilové zdrod-
ky v podstatng v&t¥im mnofstvi, &imZ se 1i’¥i tento postup od b¥3nd vyrébényeh rutilovych
pigmentl, kde postadi p¥idavek 0,5 aZ 1,5 % kysl;éniku zinednatého a 1 a% 5 % rutilovych
zdrodki.

Takto upravend slide s povlakem kysli®niku titeniditého se kalcinuje pPi teploté
p¥ibli¥ng 850 a¥ 950 °C. '

Kelcindt se na vhodn® uprevenych vibradnich sitech rozmélni, ¢im¥ se obdrzi velmi

kvalitni rutilovy perle%ovj pigment.
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Postup podle vyndlezu predstavuje jednoduchou technologii se snednou aplikeci v tech-

niocké prexi, pondved¥ spodivd pouze v ddvkovdnd specifickych pFisad p¥l b&Zn& provddénych
operacich,

Pokrok dosaZeny vyndlezem je v tom, e timto zplsobem se p¥ipravi rutilovy perlefovy
pigment se zvySenou svétlostdlostf, vysokym perlefovym leskem, ktery je vhodny zvldsté
do venkovnich lakl, plastickych hmot & pro specielni udely; na p¥iklad do kondenzovenych
prysky¥ic ( na bdzi meleminové a modovinové prysky¥ice), polyamidu, vysokotlekového poly-
etylenu, tiska¥skych barev, vypalovacich laki pro eutomobilovy primysl, kde anetasovy per?
lefovy pigment je mén& vhodny pro ni¥f{ svdtlostdlost. Také zpracovatelnost rutilového

perletového pigmentu v lacich a plastickjch hmotdch je snaezii oproti perlefovym pigmentim

s enatasovym kysliénikem titeniditym, p¥ibliZ¥né& o jednu tPetinu pracovni doby.
Prikled 1

31 g slidy o m&rném povrchu 3,2 m2/g se rozplavi ve 250 ml 1% kyseliny sirové a aktivuje
se pPi teplotd 90 °C 20 minut. Nato se suspenze ochladi ne normdlni teplotu, pridd se-

ze michdni okyseleny roztok soli Sty¥mocného titenu o kone. 97,5 g kysliéniku titenidité-
ho v litru s obsehem 226,98 g celkové kyseliny sirové, Roztok se p¥idé v mnoZstvi 100 ml.
Suspenze.se zah¥eje bEhem 20 minut do varu, ve varu se udrfuje 120 minut, nadeZ se zfil-
truje a promyje. Filtradni koldd se rozplavi v destilovené vodé na objem 200 ml, k sus-
penzi se p¥idd ze michdni 226,9 ml roztoku heptehydrdtu siranu zinednatého o koncentraci
25 g/l a srd?i se 10% vodnym roztokem amoniaku b&hem 30 minut p#i 50 °C do pH 7. Pek se
suspenze s vysrdZenym hydroxidem zineénatym neché 15 minut michat, zfiltruje se, promyje
destilovanou vodou do negetivni reakce siranovych iontd e vysu¥i se p¥i 120 °c, Kalcinuje
se 30 minut p¥i teplotd 860 °C,

ObdrZeny perlefovy pigment obsahuje 74,01 % slidy, 21,13 % kyslidniku titaniditého = 90 %
rutilu, 3,79 % kyslidniku zinednatého. Interferuje v odrafeném svétle stiibrnou barvu

s vysokym leskem, PE ( perlefovy efekt ) = 60,
P¥iklad 2

Viz prikled 1 s tim, Ze k promyté suspenzi slidy s povlakem kyslidniku titeniditého byly
priddny navic rutilové zdrodky v mnofstvi odpovidejicim 10 % ne hmotnost kyslidniku tita=
niditého v pigmentu, ObdrZeny perlefovy pigment obsehuje 72,49 % slidy, 23,81 % kyslidéndi-
ku titeniéitého ~ 96,5 % rutilu, 3,69 % kyslidniku zinednetého. Interferuje v odrafeném

svétle st¥ibrnou barvu s velml vysokym leskem PE = 67,
Priklad 3

31 g slidy o mérném povrchu 3,2 m2/g se rozplevi v 250 ml 1% kyseliny sirové e aktivuje
se pPi teplotd 90 °C 20 minut. Neto se suspenze ochladi ne normdlni teplotu, pridé se
ze michdni 90 ml okyseleného roztoku soli Sty¥mocného titenu o koncentraci 97,5 g kyslid-
niku ti‘eni¢itého v litru & s obsahem celkové kyseliny sirové 226,98 g/l a pri teplotéd

€5 °C se provede plynulé vysrd¥end hydratoveného kyslidniku titeniditého pozvolnym pridé-
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vénim S%roztoku hydroxidu sodného do pH 3 b&hem 360 minut; po neutralizaci se nechd sus-

penze 30 minut michat. Pek se suspenze upravené slidy zeh¥eje k varu, 10 minut se vaii,
nade? se zfiltruje a promyje. Filtradni koldd se ddle zpracuje podle p¥ikladu 1, jen s tim
rozdilem, Ze se kalcinuje p¥i teploté 850 °c.

ObdrZeny perlefovy pigment obsshuje 76,92 %.slidy, 19,13 % kyslidniku titaniditého - 92 %
rutilu, 3,94 % kysli¥niku zinednatého. Interferuje v odrafeném svitle st¥ibrnou barvu

s velmi vysokym leskem PE = 63,
PHikled 4

15 g slidy o mérném povrchu 3,2 mz/g se rozplavi v 500 ml 1% kyseliny chlorovodikové a ak-
tivuje se p¥i teploté 90 ¢ 20 minut. Neto se suspenze slidy ochledf na 60 °¢, uprevi se
ze michdni pH suspenze ne 1,6 5% roztokem hydroxidu sodného & ddle se paek stejnomérné ddv-
kuje 280 ml okyseleného roztoku chloridu titeniditého o koncentraci kyslidniku titanidité-
ho 17,6 g/1l, rychlosti 47 ml/h e soudasné se ddvkuje 5% roztok hydroxidu sodného tek, aby
vysledné pH se udrZovalo na hodnoté 1,6 bdhem povlékdni slidy. Po ukondeni ddvkovédni né-
sleduje 15 minut prodleva p¥i 60 O¢ & neto se suspenze uvede do varu, 10 minut se va®i,
pak se zfiltruje & promyje. Filtradni koldd se rozplavi v destilovené vodé ne objem 200 ml,
k suspenzi se pridd za michdni 120 ml roztoku heptehydrdtu sirenu zinednatého o koncentra-
ci 25 g/l a 16 % rutilovych zdrodkd na hmotnost kysli®niku titenilitého a takto upravend
suspenze se zneutralizuje za michdni p¥i teploté 50 %¢ ne pH 7 10% vodnym roztokem amonia-
ku pribliZné za 20 minut. Pak se suspenze nechd 20 minut michat, zfiltruje se & promyje
destilovenou vodou do negativni reaskce chloridovych iontd, vysudi se & kalcinuje p¥i tep-
loté 830 °C 30 minut.

deréeny perlefovy pigment obsahuje 70,52 % slidy, 25,49 % kysli¥niku titani¥itého - 98 %
rutilu, 3,99 % kyslidniku zineénatého. Interferuje v odrazeném svétle st¥ibrnou barvu

s velmi vysokym leskem PE = TO.
P¥ikled S

Viz p¥ikled 4 s tim, Ze k promyté suspenzi slidy s povlekem kyslidniku titeniditého byly
p¥idény jen rutilové zdrodky v mnoZstvi odpovidajicim 15 % na hmotnost kysliéniku titani-
gitého v pigmentu. |

ObdrZeny perlefovy pigment obsshuje 71 % slidy, 28,5 % kysliéniku titeniditého - 94 % ru-

tilu. Interferuje v odrafeném svétle st¥ibrmou barvu s vysokym leskem PE = 65.
pEEDMET VYNALEZU

1, Zptsob pPipravy st¥Fibrného perletového pigmentu s rutilovou strukturou s povlakeﬁ kys-
11¥n{ku titaniditého rutilové struktury ne Supinkdch slidy hydrolyzou soli $ty¥mocného
titanu vyznaégjici se tim, %e se po hydrolyze titenifité soli zfiltroveny a promyty
produkt slidy s povlekem hydratoveného kysli¥niku titenilitého rozplevi v odsolené vo-

d%, zneutralizuje se na pH 7 v pritomosti zinednaté soli v mmoZstvi 4 aZ 10 % kyslic-
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niku zine&natého, vyhodnd 6 % kyslidniku zinednatého na hmotnost perlefového pigmentu

& 2 aZ 10 % rutilovych zdrodkl, vyhodnd 6 % na hmotnost kyslidniku titaniditého, znovu
se zfiltruje, promyje, vysusi e keleinuje p¥i teploté 800 a% 950 °C, vyhodn¥ 900 °C.

2. Zplsob podle bodu 1 vyznedujici se tim, Ze se ddvkuje pouze zinednatd sil v mnoistvi

4 a% 10 % kysliSniku zinednatého, vyhodn& 6 % ne hmotnost perlefového pigmentu.

3. Zplsob podle bodu 1 vyznedujici se tim, Ze se ddvkujf pouze rutilové zdrodky v mnoZstvi

5 a% 15 %, vyhodnd 10 % né hmotnost kyslidniku titeni¥itého.
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