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Pfiprava Zlutého pigmentu zirkonového
typu s pfimési praseodymu, za teplot 640
aZ 670°C, tj. o 100 aZ 500°C niZ8ich, neZ
jsou teploty doposud pouZivané, je umoZng-
na sloZenim vychozi smési, kterd vedle zéa-
kladnich vychozich oxidl ({zirkoni€itého a
kremicitého)} a barviciho oxidu praseodymu
(respektive slouleniny praseodymu, kterd
kalcinaci na oxid pFechédzi) obsahuje hyd-
roxid lithny, hexafluorokiemi&itan disodny,
heptamolybdenan hexaamonny (respektive
molybhdenan scdny nebo oxid molybdenovy]
a chlorid sodny.

Pigment je vhodny k vybarvovani kera-
mickych glazur s teplotou aplikace o¢kolo
1300 °C. Vynéalez je pouZitelny v keramic-
kém pramyslu, kde by umoZnil pFipravu
kvalitniho Zlutého pigmentu za energetic-
ky vyhodnych podminek.
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Vynalez se tykd smési pro pripravu Zlu-
tého keramického pigmentu zirkonového ty-
pu, umoZiiujici syntézu pigmentu p¥i tep-
lotdch niZ8ich, neZ jsou teploty pouZivané u
dosavadnich smési. ) .

Zékladem Zlutého keramického pigmentu
zirkonového typu je synteticky kFemilitan
zirkoni¢ity se strukturou odpovidajici mi-
nerdlu zirkonu. V ni jsou zabudovany ionty
¢tyFfmocného praseodymu, jako substitufai
nenabhité poruchy na misté zirkonia — Pr*,.

Dodavaji syntetizovanym jinak bezbarvym
mikrokrystalktim kiemiCitanu vyrazné Zlu-
té zabarveni. Pigment se vyznaluje vysokou
chemickou a tepelnou stdlosti. Pripravuje
se vypalem smési obsahujici oxid zirkoniti-
ty a kfemidity, dale zpravidla alkalické ha-
logenidy, jako mineralizdtory a oxid praseo-
dymu, eventudlné sloulenin, které jej pii
kalcinaci poskytuji (dusinan, 3favelan).

Vypal t8chto smési je tfeba provadét na
teploty 750 aZ 1150 °C, p¥i€emZ k piipravé
kvalitniho pigmentu je nejCastéji tfeba pra-
covat s teplotou vypalu nad 900 °C. Pigment
je vhodny pro aplikaci do keramickych gla-
zur, které vybarvuje do Zlutého odstinu.

Podstata vynélezu spo€ivd v tom, Ze sm#s
pro p¥ipravu Zlutého keramického pigmen-
tu zirkonového typu na bdazi oxidu zirkoni-
¢itého, oxidu kFemicditého, chloridu sodné-
ho a oxidu (respektive dusitnanu, stavela-
nu) praseodymu obsahuje (hmot. %): 53
aZ 59 % oxidu zirkonititého, 24 aZ 27 %
oxidu k¥emidéitého, 0,5 aZ 3 % chloridu sod-
ného, 2 aZz 5 % oxidu praseocdymu (vzorce
PrgO,, ), respektive 3,7 a¥ 9,2 % dusiénanu
prasecdymu [vzorce Pr(NO3);], nebo 2,9 aZ
7,3 % Sstavelanu praseodymu [vzorce
Pry(Cy0;4)3], a déle 4,5 a¥ 7 % hexafluoro-
kremiditanu disodného, 2,2 aZ 4 % hydro-
xidu lithného (vzorce LiOH.H,0) a 3 aZ
7 % heptamolybdenanu hexaamonného
[vzorce (NH,)gMo0;097.4Hy0], respektive
4,1 a#¥ 9,6 % molybdenanu sodného (vzorce
NayMoOy .2 Hy,0) nebo 2,5 aZ 5,8 % oxidu
molybdenového (vzorce MoQO;).

S vyhodou potom smés cbsahuje (hmot.
proc): 55 a¥ 57 % oxidu zirkonigitého, 25
a7 26 % oxidu kFemiéitého, 1 aZ 2 % chlori-
du sodného, 3 aZ 4 % oxidu praseodymu
(vzorce PrgO,,), respektive, 5,5 aZ 7,4 % du-
siénanu praseodymu [vzorce Pr(NO;);] ne-
bo 4,4 aZz 5,8 Y% &lavelanu prasecdymu
[vzorce Pryo(Cy04)3] a dale 55 aZ 6 % he-

xafluorok¥emidéitanu disodného, 2,9 az 3,3

proc. hydroxidu lithného (vzorce LiOH.
.Hy)0) a 3 aZ 4 % heptamolybdenanu hexa-
amonného [vzorce (NH;)gMo0;09,.4 H50),
respektive 4,1 aZ 5,5 % molybdenanu sod-
ného (vzorce NasMoO,.2Hy0) nebo 2,5 aZ
3,3 % oxidu molybdenového (vzorce MoO,).

Uvedené sloZky se za sucha promisi a
smés se vypaluje na teploty 640 aZ 670 °C
po dobu 1 aZ 3 h (podle druhu pouZitého
oxidu zirkonifitého). P¥i Kkalcinaci smési
nejprve prechdzi sloufenina praseodymu na
oxid praseodymity (vzorce Pry03). Déle rea-
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‘guje hydroxid lithny s hexafluorokiemici-

tanem disodnym za uvoliiovani lithnych a
fluoridovych iontd, které maji silné minera-

-lizadni Gfinky. Z hexafluorokfemiditanu se

uvoliiuje kiemi€itd sloZka v podobé& plyn-
ného tetrafluoridu kFfemiéitého a také vzni-
kd kapalnd skelnd faze typu k¥emifitanu
sodného, Ty jsou pohyblivymi sloZkami a v
potatku reakce uskuteiiuji prenos kfemi-
¢ité sloZky k zrnlim ZrO,.

Rozbihaji tak mirn& exotermni reakci vzni-
ku kremi€itanu zirkonigitého. PFispivad k to-
mu i voda uvoliiovand v podob& vodni pé-
ry z hydroxidu lithného (eventudln& mo-
lybdenanu). Ta umoZiiuje prfechod &4sti fluo-
ridovych iontdh na fluorovodik, ktery také
plisehbi na povrch zrn oxidu zirkoni¢itéhn
a kremiditého a podporuje tak jejich vstup
do reakce. Déle se velmi vyrazné uplatiiuje
pfitomny oxid molybdenovy, respektive mo-
lybdenan. U nich totiZ p¥i teplotdch nad
500 °C dochéazi k pfrechodu Mo'! na Mo"
za uvoliiovdni aktivniho kysliku. Tento kys-
lik mé silné mineralizaéni tGéinky a ddle
sniZuje teplotu reakce vzniku kFemicCitanu.
Prispivd také k prevedeni praseodymu do
¢tyfmocnéhao stavu. Tento se potom zabudo-
vdva do vznikajici zirkonové struktury pig-
mentu jako substituéni nenabitd porucha na
misté zirkonia — Pr*z, kterd zplsobuje vy-
razné Zluté zbarveni zirkonovych mikrokrys-
talkil. Ionty étyfmocného molybdenu se pii-

.tom také zabudovdvaji do vznikajici zirko-

nové struktury pigmentu a také jako substi-
tuéni nenabité poruchy na misté zirko-
nia — Mo,*.

Tato porucha vSak nezpilsobuje znatelné
zabarveni a nerusi vysledny Zluty barevny
odstin pigmentu. Vypalek lze po zchladnuti
jeSté vylouZit vodou za horka, k odstrané-
ni vodorozpustnych podilt. Vzhledem k vy-
tékdni nékterych sloZek p¥i vypalu, jsou
vSak tyto podily pom&rné malé a operace
louZeni neni nutnd. Ziskany pigment se po-
uZije k vybarvovani keramickych glazur,
vEetn& druhlt s vysokou teplotou glazovani
(ockolo 1 300 °C), do Zlutého odstinu.

Vynalez je vyhodny tim, Ze k pFipravé
Zlutého keramického pigmentu zirkonového
typu pouZivd teplot vypalu o 100 aZ 500 °C
niz8ich, neZ je tomu u zplsobdl doposud po-
uZivanych. Kvalita pigmentu, z hlediska ba-
revného odstinu a stupné zreagovani na kie-
miditan Sirkonigity, je pfiitom srovnatelna
eventudlné vys3i. Vypalek neni ,zfeddn“
neZddoucimi sloZkami a nemusi se pfed
aplikaci do glazury provadé&t jeho louZeni.
Vysoka stabilita pigmentu dovoluje jeho po-
uZiti i do glazur s teplotou glazovani oko-
lo 1 300 °C.

V daldim jsou potom uvedeny piiklady
provedeni:

Priklad 1

11,2 g oxidu zirkoni¢itého {ZrO, — C¢is-
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tény minerdl baddeleyit), 5,2 g oxidu kfe-
mic¢itého (Si0,), 1,2 g hexafluorokiFemicita-
nu disodného (NasSiFg), 0,6 g hydroxidu
lithného (LiOH.H,0), 0,4 g chloridu sod-
ného (NaCl), 0,7 g oxidu praseodymu
(PrgO41) a 0,7 g heptamolybdenanu hexa-
amonného [(NH;)gM0709, .4 Hs0) bylo smi-
chéna za sucha a zahFivano rychlosti 10 °C/
/min na teplotu 640 °C; tato teplota byla
udrZovana po dobu 2 h. Po zchladnuti a
rozetfeni vypalku byl ziskdn pigment obsa-
hujici 81 9% kfemiitanu zirkoni¢itého, po-
uZitelny k vybarvovani keramickych glazur
do Zlutého odstinu, véetné& glazur s teplo-
tou aplikace okolo 1 300 °C.

Priklad 2

20 g oxidu zirkoni¢itého {synteticky

Zr0y), 8,8 g oxidu kiemititého (SiO,), 2 g °

hexafluorckfemicitanu disodného (Na,SiFg),
1,1 g hydroxidu lithného (LiOH.H;0], 0,8
gramu chloridu scdného (NaCl), 1,1 g du-
sitnanu praseodymu [Pr(NO;)s], 2,2 g oxi-

~du molybdenového (MoOs] bylo smichéano

za sucha a zahfivano rychlosti 15 °C/min
na teplotu 670 °C; tato teplota byla udrZo-
vadna po dobu 3 h. Po zchladnuti a rozetfe-
ni vypalku byl ziskan pigment obsahujici 78
proc. kiemiditanu zirkonifitého pouZitelny
jako u prikladu 1.

Priklad 3

55 g oxidu zirkoni¢itého (ZrO, — ¢&iStény
mineral baddeleyit]), 25 g oxidu kifemicité-
ho (SiO,), 5,5 g hexafluorokfemicitanu di-
sodného (NaygSiFg), 3 g hydroxidu lithné-
ho (LiOH.H;0), 1 g chloridu sodného
(NaCl), 5,5 g Stavelanu praseodymu.
[Pr(Cqy04)3] a 5 g molybdenanu sodného
(NasMoO, .2 Hy0) bylo smichdno za sucha
a zahfivano rychlosti 10 °C/min na teplotu
650 °C; tato teplota byla udrZovéna po do-
bu 3 h a po zchladnuti byl vypalek vylou-
7Zen za horka vodou. Ziskany pigment obsa-
hoval 83 % kfemi€itanu zirkonigitého a je
pouZitelny jako u p¥ikladu 1.

PREDMET VYNALEZU

1. Smés pro pfipravu Zlutého keramické-
ho pigmentu zirkonového typu na bézi oxi-
du zirkoniéitého, oxidu kfemiditého, chlori-
du sodného a oxidu nebo dusi¢nanu nebo
Stavelanu praseodymu, vyznafend tim, Ze
obsahuje hmotnostng 53 aZ 59 % oxidu zir-
koni¢itého, 24 aZ 27 % oxidu k¥emi&itého,
0,5 az 3 % chloridu sodného, 2 az 5 %
oxidu praseodymu vzorce PrgO;; nebo 3,7
az 9,2 % dusitnanu praseodymu vzorce
Pr(NO3); nebo 2,89 az 7,3 % &tavelanu pra-
seodymu vzorce Pro(Cs04)3 a dale 4,5 aZ 7
proc. hexafluorok¥emicditanu disodného, 2,2
aZ 4 % monchydratu, hydroxidu lithného
a 3 aZ 7 % heptamolybdenanu hexaamon-
ného vzorce (NH,)gM0;09;.4 H;O nebo 4,1

az 9,6 % dihydratu molybdenanu sodného
nebo 2,5 aZ 5,8 % oxidu molybdenového.

2. Smés podle bodu 1, vyznafend tim, Ze
obsahuje hmot. 55 aZ 57 % oxidu zirkoni-
gitého, 25 aZ 26 % oxidu kiemi&itého, 1 az
2 0% chloridu sodného, 3 aZ 4 % oxidu pra-
seodymu vzorce PrgO;; nebo 5,5 aZ 7,4 %
dusitnanu praseodymu vzorce Pr(NOj3); ne-
bo 4,4 aZ 5,8 % $tavelanu praseodymu vzor-
ce Pry{Cy0;)5 a dale 5,5 aZ 6 % hexafluoro-
kfemifitanu disodného, 2,9 aZ 3,3 monn-
hydratu hydroxidu lithného a 3 a% 4 % hep-
tamolybdenanu hexaamonného vzorce
{NH,;)¢M0;09; . 4 H)O nebo 4,1 aZ 55 % di-
hydratu molybdenanu sodného nebo 2,5 aZ
3,3 oxidu molybdenového.
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