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(54) Zpasob ptipravy Zlutého zirkonového pigmentu z minerdlu zirkonu

Zpdsob pripreavy Elutého keramického
pigmentu sirkonového typu s obsshem iontd
praseocdyau £ minerdlu sirkonu.

Vychos{ ainerdl se podrobuje alkalic-
kému roskladu sa$sf{ hydroxidd drasejného
a sodného pfi teplotdé 700 X 1 000 “C.
Saés hydroxidd se pouZije jen v nejnutndj-
S§im mnofstvi, aby rosklad probéfl s dosts-
telnou Ufinnostf a piitom nedylo tieba

alkalické ionty s v#r:lku vypirat. Tyto .
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toru. ogenidovd sloike mineralisétoru se
ptidd ve formdé odpovidajfciho mno¥stvi ky-
seliny fluorovodikové a chlorovodikové.
K produktu, ktery je stéle v tuhé fézi se
¢ pfiaisi chromofor a vy¥palem na 800 ai
1 000 °C se piipravi ¥luty sirkonovy pigment.
Wv “b e aiy pon:;:t 3 ko:uﬁl:‘:
primysiu, nebot umofnuje pravu kvalitaf-
ho koir'ickﬂm pigmentu = levnéjs{ vychosi
suroviny.
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Vyndlez se tykd zplsobu pfipravy Zlutého keramického pigmentu sirkonového typu 3 ni-
nerdlu zirkonu.

Zirkonové pigmenty se nejlastdji pripravuji se sadsi vychosfch minerélnfch oxidd -
sirkoni¥itého a kiemi¥itého, které se vypalujl spolu s mineralizdtory a chromofory. Druhy
zplsob vychdz{ 2z levndjitho minerdlu zirkonu, ktery je viak tieba v prvnin stupni nejprve
rozlofit na zirkoni¥itou a kitemilitou slofku.

Teprve z produktd jeho rozkladu, p¥ipadné po jejich daliim gpracovéni, se ve druhém
stupni pripravuje pigment. Zirkon je tepelnd a chemicky velmi stabilni ldtkou. Existujict
postupy jeho rozkladu vychéseji Jjednak z alkalického taveni minerélu, déle s chlorace
v redukinim prostfedi{ za vysokych teplot, nebo x piimého roskladu vysokymi teplotami &i
pomoc{ plazmatu.

Viechny tyto postupy mejl vdak nevyhody. Zpdsody piimého rosklsdu vysokou teplotou ¥i
plazmatem jsou sice, z hlediska daléfho zpracovdn{ roskladnych produkid na pigment, velmi
Jednoduché, ale z energetického hlediska Jaou nelmdrnd néroinymi operacemi,

Podobnd je tomu i u rozkladu zirkonu v redukdnim prostiedi ve spojeni s chloracf.
Zde navic pfistupuje nutnost zpracovéni produktu na pigmentdfsky vhodny oxid zirkoni¥ity,
nehledd k tomu, Ze iFemiZité slofka z minerdlu, i kdy: je podstatns levn¥j3{ ne¥ zirkoni-
titd, Je odd¥lovéna ve formd nevyulitelné v druhém stupni k pEipravé szirkonového pigmentu.

¥ pfipad¥ alkalického rozkladu zirkonu na zirkoni¥itou a kiemiZitou slofku, Jako sou-

%dati piipravy zirkonovych pigmentd, se prakticky vyhrednd poulivé sody. Postupy viak vy¥a-

dujl pouzit{ netm¥rnd velkych mnoZstvi sody vzhledem k mno#stv{ rosklddaného minerdlu s po~
mérné vysokfch teplot k docileni dostate¥ného stupnd roskladu zirkonu.

Navic zpravidla vyZaduj{l daldf{ zpracovdni roskladnych produktd do formy poufitelns
k priprav# zirkonovych pigmentd. Vitsinou se produkty rozkladu podrobujl obtiinému louZeni
vodou za horka, nejlastsji za pridavku kyseliny sirové.

Nutnost ziskdnt zirkoniéit‘ a kemil¥ité sloZky s vyluhd op¥t proces pfipravy pigmentu
komplikuje. U kifemi¥ité slolky pritom Zasto dochési ke ztrétém taekZe Jo tfeba do smisi pro
piipravu p:lgnentu priddvat jJedtd oxid ki'emiZity.

Existuj{ i postupy, doporudujf{c{ zpracovat roskladné produkty po taveni se sodou,
pouze pridavkem kyseliny sirové, lekie zlstévajl prakticky v tuhé form§ a po doplnéni mine~
ralizdtory a chromofory se z nich p¥fmo vypsluje pigment.

Jeho kvalite je v3ak nizkd, jak z hlediska stupnd sreagovéni na ki‘emiXitan zirkoniZi-
ty, tak z hlediska barevnosti. Navic je tieba vypalek pigmentu dodatednd intenzivn¥ louZit
k odstranéni velkého mnoistvi sodnych solf.

Uvedené nedostatky neméd zpdsob p¥{pravy #lutého sirkonového pigmentu z minerdlu zirko-
nu vyznalujic{ se tim, Ze se minerdl zirkon rozklddd tavenim se smdsi, obsahujici hydroxid
draseiny a hydroxid sodny v hmot. pomsru 3 a2 ! : 1, » vihodou v hmot. pomdru 2 a% 1,5 = 1,
tim zplsobem, %e se na 10 hmot. d4{13} zirkonu pouije 3 a¥ 6 hmot. d1iljd, s vyhodou 4 ai 4,5
hmot. dild této sméai.

Jako smési hydroxidd k rozkladu lse poufft i odpadnich kalicich l4zni ze strojirenské-
ho primyslu, obsahujfcich hydroxid draselny a sodny zhruba v hnot.nostnin poméru 3 : 2,
které jsou satim bez moZnosti praktického pouziti.

Vlastnl rozkladné taveni se provédf pfi 700 a2 1 000 °C s vyhodou pii 800 a2 900 °C.
Alkdlie byly k roskladu pouity jen v relativné malych mnofstvich, takie lze bes Jejich
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odatranini loufenim piimp s ro-kl.dnych produktd pripravit Z¥luty sirkonovy pigment.
Rogklad navic prodshl sa teplot béZnd poufivanych v technologii keramickych pigmentd
a piitom do vysokého stupné.

Produkty rogkladu pfedstavuji smids kiemiZitanu sirkoniZito-didraselného a kiemilfitanu
zirkonidito~disodného. Po doplnéni rozkladnych produktd chromoforem a halogenidovymi .
tonty jako sloikami mineralizétoru, pfilem? alkelickymi slofkami mineralixzétoru jsou pif-
tomné draselné e dodné ionty obsaZené v kiemilitanech, 1se vipalem pfimo piipravit lluv
zirkonovy pigment.

Zchledl¥ rozklédné produkty se proto zkropi kyselinou fluorovodilovou ¥ mnofstvich
0,85 a% 2,3, s vihodou 1,2 af 1,6 hmot. 4114 fluorovodiku a 0,5 af 1,3, s vihodou 0,7
a% 0,9 hmot. d114 chlorovodiku, pfidd se 0,4 a% 1,6, s vyhodou 0,9 af 1,! hmot. 4flu oxidu
praseodymu, nebo praseodymité soli oxidické kyseliny a smés se vypaluje pii teplots 800
az 1 000 °C, s vyhodou pfi teplots 880 a¥ 920 °C na Zluty zirkonovy pigment.

Obsah zbytk( mineralizdtoru Je ve vipalku pomdrné nizky, takie je moiné produkt piimo
pouz{t k aplikaci do keramické glasury, véetnd glazur s vysokou teplotou glagsovén{ okolo
1 300 °c.

Ke zvySeni kvality pigmentu ho vdsk lze pfed aplikuci vyloufit vodou nebo n‘cdinou
minerdlni kyulincu. .

Vghody zplsobu podle vyndlezu:

~teploty rozkladu jsou piriznivé a odpovidaji teplotdm k¥Zn& pouZiivenym v keramickém
primyslu

- mno%stvi alkalického taviva potledbné k roszkladu je nizké a lze s dspichem pouffit
odpadni kalici léznd ze strojirenstvi cbsahujici hydroxid draulny a sodny

- dosafeny stupen rozkladu minerdlu zirkonu je vy53{ ne 95 %

- zpisob nevyZaduje obtiZnou operaci zpracovédni rogkladnych produktd louZenia

- pii vliastni plipravd pigmentu se JjiZ neptfiddvaj{ alkalické sloZky mineralizdtoru,
nebot se vyuiivejf slkalické ionty v rozklednych produktech

- teploty vy¥palu pigmentu jsou piiznivé a odpovidaj{ teplotdém v¥palu pigmentu pii
Jejich pPipravé z oxidu zirkoni¥itého a k¥emiZitého )

~ kvalita pigmentu je co do stupnd zreagovnéni na kiremifitan zirkoniZity (okclo 85 %)
i barevnosti pigmentu srovnatelnd s pigmenty pfipravovenymi sze smési minerdlniho oxidu
zirkoniditého a ki‘emiitého

-vytdZnost postupu podle vyndlezu je vysokd a dovoluje pf'ipravit pigment v mnofstvi{
odpovidajicim vice ne% 80 % hmotnosti vychoziho zirkonu

V deldim jsou uvedeny pfiklady pouZiti vyndlezu.
P i\ klad 1
70 g minerdlu zirkonu (s obsahem 94 % kifemi¥itenu zirkoni¥itého) bylo rozklédéno

30 g sm¥si hydroxidu draselného a sodného (hmot. pom¥r KOR/NaOH roven 2) za teploty 900 %
po dobu 2 h.

Po zchladnuti byls sm¥s opatrnd prelita 25 g kyseliny fluorovodikové 3}8% koncentrace
a 15 g kyseliny chlorovodikové 35% koncentrace. Ddle k ni bylo primisenc 7,5 g oxidu pra-
seodymu (P'GOH) a smds byla vypalovdna pfi 900 °C po dobu 2 h.

Vypalek byl vylouien zfeddnou kyselinou chlorovodikovou za horka. Bylo sfskéno 58,9 g.
#lutého zirkonového pigmentu, ktery obsahoval 86,2 % LFemilitanu zirkoni¥itého. Pigment
byl aplikovdn v mnoZstvi 5 % hmotnosti vysokoteplotni keramické glazury s teplotou glaso-
vént 1 280 °C, kterou vydarvil do Zlutého odstinu.
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100 g minerdlu sirkonu (s obsshem 96 % kFemilitanu sirkoniitého) bylo rosklédéno
42 g upotiebené kalici lézné ze strojirenstvi, obsshujic{ hydroxid draselny a sodny v hmot.
poméru 3 : 2, sa teploty 850 °C po dowu 2 h.

Zchladld smés dyla prelite 40 g kyseliny fluorovodikové 38% koncentrace a 20 g ky-
seliny chlorovodikové 35% koncentrace a poté bylo pfimiseno 9 g oxidu praseodymu (P"'Son)'
Sués byla vypalovéna p#i 850 °C po dowu 2 h. .

Po gchladnut{ byl vipalek promyt vodou zZa horka a sbyld tuhd féze predstavovala 83 g
Flutého sirkonového pigmentu obsahujiciho 82 % kiemiZitanu sirkoni¥itého. Pigment byl
aplikovén v mnofstvi 6 % hamotnosti do boritokteniitanové glasury s teplotou glazovéni
1 050 %C, kterou vybarvoval do Zlutého odstinu.

PpRiEpMET VINALEZU

Zplaob piipravy %lutého zirkonového pigmentu z minerdlu zirkonu vysnadujici se tim,
%e se minerdl sirkon rosklédé tavenim se sm¥s{ hydooxidd obsahujic{ hydroxid draselny
a hydroxid sodny v hmot. poméru 3 o 1 : 1, 8 vyhodou v hmot. poméru 2 a¥ 1,5 : 1, tim
splsobem, ¥e se na 10 hmot. 4114 sirkonu poufije 3 a# 6 hmot. 4{13, s vyhodou 4 af 4,5
hmot. 4114 této smési a rozklad se provéd{ pfi 700 af 1 000 °c, s vyhodou pFi 850 a% 950 %,
nale$ se schladlé roskladné produkty skropi kyselinou fluorovodikovou a chlorovodikovou
v mnokstvich 0,85 ef 2,3, s vyhodou 1,2 a¥ 1,6 hmot. d1ld f£luorovodiku a 0,5 af 1,3 3 vy~
hodou 0,7 af 0,9 hmot. 4114 chlorovodiku, ptidé se 0,4 af 1,6, s vyhodou 0,9 a¥ 1,1 hmot.
4{1u oxidu praseodymu nebo praseodymité soli oxidické kyseliny e amés se vypaluje pii
teplotd 800 e 1 000 °C, s vihodou pii teplotd 880 a% 920 % ne Zluty zirkonovy pigment,
ktery se pred aplikaci do keramické glazury pfipsdnd vyloufi vodou, nebo zied¥nou ainerdl-
,nf{ kyselinou. .
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