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Vynalez se tyka zplisobu vyroby barveného pigmentu ze slidy na zdklad€ hydrolyzy

anorganické soli pfechodného kovu.
Dosavadni stavy techni

Liste¢kové pigmenty na zakladg synteticky obarvené slidy nejsou doposud znamy.
Existuji pouze syntetické listeckové pigmenty s perleovym efektem, kde se jedna o chemické
sloudeniny na bazi TiO, s definovanou velikosti Eastic, déle listeCkovy fosforeCnan Zeleznato-

amonny, oxid-chlorid bizmutity BiOCl a pfirodni pigment spekularit Fe;Os.

Podstata vynalezu

Predmétem vynalezu je zpisob vyroby povrchové barveného slidového pigmentu
spotivajici podle vynalezu v tom, Ze se smés slidy a anorganické soli pfechodného kovu ve
vodném prostfedi zahtiva k varu a postupné se pfidava mocovina nebo smés mocoviny a
alkalického hydroxidu az do slab& zasadité reakce roztoku nad suspenzi slidy, naCeZz se vznikly
slidovy prekurzor oddéli a tepelné upravi suSenim nebo Zihanim.

Jako anorganické soli pfechodného kovu lze s vyhodou pouZit sirany titanu,
chromu, Zeleza, kobaltu, niklu, manganu, zinku, hliniku a antimonu (Ti, Cr, Fe, Co, Ni, Mn,
Zn, Al, Sb). Tepelna Gprava se s vyhodou provadi pfi 30 az 1000 C. Velmi vyhodné je,
pouzije-li se jako anorganické soli pfechodného kowu siran Zelezity a slidovy nosi¢ je v

intervalu velikosti 60-80 ) pm nebo 100-120 ) pm 2 do sily 2 um.

Podle tohoto postupu pfi Zihani v peci nedochazi k destrukci tvaru a spékani Castic
slidového pigmentu, dochazi pouze ke zméné barvy. Vysledné zabarveni slidového pigmentu
zavisi na téploté a dobé Zihani.

Barevné pigmenty na principu obarvené slidy smésnymi oxidy pfechodnych kovil typu
slida - Fe,0s, slida - Cr;0;, slida -(Fe,Cr),0;, slida - CoAl,Oy, slida - Co(AlLCr),0s, slida
(Co,ALCr),04, slida (Zn,Fe),(Fe,Cr),04, slida - NiO.Sb,0s. 20TiO,, slida - (Ti,Ni,Sb)O,, slida
- (Co,Ni,Zn)y(Ti,Al)Oy, slida - (Mn,Sb,Ti)O,, slida - TiO,slida - Cr,03.Ti0,, slida -
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Cr,05.8b,05.31Ti0,, slida - C00.Cr203, slida - C00.TiO,, slida - Fe,05TiO, atd. je moZno
pfipravit ze suspenze slidy a roztoki siranu prislusného kovu reakei s alkalickym Einidlem.

Bez piitomnosti moGoviny pfi pouZiti alkalického hydroxidu nebo amoniaku probiha
stazeni velmi rychle, nehomogenné a konecny prédukt je velmi Spatn& promyvatelny od
mate&ného roztoku, obtizn& se dekantuje a filtruje. Jednotlivé Zastice vylouCeného pigmentu
jsou nesourodé, nehomogenni, tvoii nepravidelné shluky Castic, obtizn& se susi a po vysudeni je
treba hotovy pigment rozemlet.

Jestlize se piida k vroucimu roztoku siranu pfechodného kovu nadbytek roztoku
motoviny CO(NHy), dochézi za varu k rozkladu modoviny na oxid uhlifity a amoniak, ktery
zptsobuje pomalou a homogenni hydrolyzu roztoku a tim stejnorodé vyluCovéani Castic
pigmentu. Rychlost hydrolyzy lze jednoduse fidit koncentraci moCoviny v zavislosti na
koncentraci soli pfechodného kowvu. JestliZe jsou srzeny pouze trojmocné kovy (Fe, Cr) dojde
k uplnému vyloudeni kovu z roztoku za vzniku daného pigmentu, coZ se projevi odbarvenim
roztoku a ukondenim rozkladu mo&oviny. Jako vedlejsi produkt zistava siran amonny s
nezreagovanou mo&ovinou. Jestlize se srazi ve smési roztokd i kov jiného mocenstvi nez III+
je tieba ptidavat roztok moCoviny s 10% obsahem NaOH ( resp. pfi sraZeni Co”> KOH).

Timto zptisobem je moZno vylou€it na povrchu laminarni slidy sm&s oxid-hydroxidi,
ktera po vyZihani prejde ve sm&né oxidy ptechodnych kovil s pevnou chemickou vazbou se
slidovym nosi¢em. Pfi Zihani v peci nedochazi ke zméng& tvaru, destrukci a spékani Castic,
dochazi pouze ke zm&né& barvy. Teplota a doba #ihani je zavisla pouze na konecné barve resp.
odstinu barvy daného pigmentu. Velikost a vlastnosti slidového pigmentu jsou zde pouze

zavislé na tvaru a velikosti slidového nosice.

Podle vynalezu nelze ptipravit pigmenty typu FeTiOs, Co,Ti04, CoCr,TiO, atd. a déle
pigmenty obsahujici mé&d, napf. Cu(Cr,Fe),,04, protoze dochazi prednostné ke tvorbg

komplexnich slougenin Cu s amoniakem.

Takto plipravené listkové pigmenty maji vlastnosti piirodni slidy, tj. laminarni profil,
zvySenou nepropustnost UV zéfeni, zvySenou odolnost viiéi kyselinam a zasadam,
hydrofobnost apod. Jestlize se pouZije tzv. mikromleta slida, tj. slida do velikosti 40 pm je

vzhled slidového pigmentu obdobny klasickym sraZenym pigmentdm. V piipadé velikosti
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slidovych &astic nad 45um dostava pigment vzhled charakteristicky pro slidu, tj. lesk a

Supinatost.

Vzhledem k tomu, %e po skondeni reakce dojde ke kvantitativnimu vylouceni
piechodného kovu z roztoku, zistava po oddé&leni slidového pigmentu pouze roztok siranu
amonného a nezreagovani mocovina. Po krystalizaci se ziska smes siranu amonného a
modoviny, ktera se vyuZiva jako kvalitni primyslové hnojivo. Vodu pouzitou pro reakci je

mozno recyklovat. Celd technologie vyroby je naprosto bezodpadova a ekologicka.

Priklady provedeni vynilezu
Priklad 1. Zelezita Zlut L

100g rozemleté slidy (60-80 /um) se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny
sirové. Pida se 50 ml 1M roztoku siranu Zelezitého Fex(SO4)s, suspenze se uvede k varu a
postupné se ptidava SM roztok moCoviny CO(NH,),, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad
suspenzi slidy a roztok nedosahne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pii varu jeSté
jednu hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy prekurzor,

ktery se vyziha pfi teploté 200 °C po dobu jedné hodiny.
Piklad 2. Zelezita Zlut’ 11.

100g rozemleté slidy  (100-120 jm) se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc.
kyseliny sirové. Pfida se 50 ml 1M roztoku siranu Yelezitého Fey(SOy)s, suspenze se uvede k
varu a postupné se pfidava SM roztok moZoviny CO(NH,),, dokud nedojde k odbarveni
roztoku nad suspenzi slidy a roztok nedosahne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pii

varu jest§ jednu hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy

prekurzor, ktery se vyZiha pfi teploté 500 °C po dobu jedné hodiny.
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Piiklad 3. Zelezita erveii

100g rozemleté slidy (20-40 /Jm) se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny
sirové. Pfida se 100 ml 1M roztoku siranu Zelezitého Fex(SOy);, suspenze se uvede k varu a
postupné se pfidava SM roztok mocoviny CO(NH,),, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad
suspenzi slidy a roztok nedoséhne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pii varu jesté
jednu hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy prekurzor,

ktery se vyziha pfi teploté 800 °C po dobu jedné hodiny.
Piiklad 4. Zelezita hnéd’

100g rozemleté slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové.
Piid4 se 200 ml 1M roztoku siranu Zelezitého Fe,(SO,)s, suspenze se uvede k varu a postupné
se pfidava SM roztok mo&oviny CO(NH,),, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi
slidy a roztok nedosahne slabé zasadité reakce. Potom se pomalu pfikapava 3M roztok NaOH
do hodnoty pH 9-10 a dale se udrzuje suspenze pii varu jest¢ jednu hodinu, promyje se

dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy prekurzor, ktery se ususi pi1 teploté

120°C.
Piiklad 5. Zelezita &erii L

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Ptida se 100 ml
1M roztoku siranu Zeleznatého FeSO,, suspenze se uvede k varu a postupné se piidava SM
roztok mocoviny CO(NH;),, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi slidy a roztok
nedoséhne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pii varu jesté jednu hodinu, promyje se

dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy prekurzor, ktery se necha vysusit pfi

50 °C.
Priklad 6. Zelezita &erfi IL

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Ptida se 150 ml

IM roztoku siranu Zeleznatého FeSQ,, suspenze se uvede k varu a pak se ptida takové
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mno¥stvi 1M roztoku NaOH, aZ dojde ke slabému Sedému zékalu suspenze. Déle se postupné
piidava SM roztok mocoviny CO(NHz), dokud nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi
slidy a roztok nedosahne zésadité reakce. Potom se udriuje suspenze pii varu jesté jednu

hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddsli slidovy prekurzor, ktery se

necha vysusit pfi 50 °C.
Piiklad 7. Chromova zelen

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Pfida se 100 ml
IM roztoku siranu chromitého Crx(SOx)s, suspenze se uvede k varu a postupné se piidava SM
roztok modoviny CO(NH,),, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi slidy a
suspenze nedosahne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pfi varu jesté jednu hodinu,
promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddgli slidovy prekurzor. Kone¢ného

zabarveni se docili vyZihanim na danou teplotu po dobu jedné hodiny podle nasledujici tabulky:

Teplota [ °C ] Barva
500 svétle zelena
800 svétle zelena
1000 zelena

Priklad 8. Chrom-zZelezita hnéd’

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Pida se 50 ml
IM roztoku siranu Zelezitého Fex(SO4)s, 50 ml 1M roztoku siranu chromitého Cr2(S04)s,
suspenze se uvede k varu a postupné se piidava 5M roztok mocoviny CO(NH,),, dokud
nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi slidy a suspenze nedoséhne zasadité reakce. Potom
se udrzuje suspenze pfi varu jest€ jednu hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a
filtraci se odd&li slidovy prekurzor. Kone&ného zabarveni se docili vyZihanim na danou teplotu

po dobu jedné hodiny podle nasledujici tabulky:




Teplota [ °C ] Barva
500 zelenohnéda
800 svétle hnéda
1000 hnéda

Priklad 9. Kobaltova modr

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Pfida se 100 ml
IM roztoku siranu kobaltnatého CoSO4 a 200 ml IM roztoku siranu hlinito-draselného
KAI(SOy),. Roztok se uvede k varu a postupné se piidava SM roztok moCoviny CO(NH,); s
10% KOH, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi slidy a roztok nedosahne zasadité
reakce. Potom se udrZuje suspenze pii varu jest€ jednu hodinu, promyje se dekantaci do
neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy prekurzor. Kone¢ného zabarveni se docili vyZihanim

na danou teplotu po dobu jedné hodiny podle nasledujici tabulky:

Teplota [ °C ] Barva
500 svétle fialova
800 modrofialova
1000 modra

Priklad 10. Chrom-kobaltova modf I.

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Prida se 100 ml
IM roztoku siranu kobaltnatého CoSO,4, 100 ml 1M roztoku siranu chromitého Crx(SOs); a
200 ml 1M roztoku siranu hlinito-draselného KAI(SO,),. Roztok se uvede k varu a postupné
se piidava SM roztok mocoviny CO(NH;), s 10% KOH, dokud nedojde k odbarveni roztoku
nad suspenzi slidy a roztok nedosahne zésadité reakce. Potom se udrZuje suspenze pii varu

jesté jednu hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy




prekurzor. Kone¢ného zabarveni se docili vyzihanim na danou teplotu po dobu jedné hodiny

podle nasledujici tabulky:

Teplota [ °C ] Barva
500 Sedohnéda
600 zelena
700 zelenomodra
800 modra
1000 modra

Priklad 11. Chrom-kobaltova modr I1.

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Pfida se 200 ml
IM roztoku siranu kobaltnatého CoSO,, 100 ml 1M roztoku siranu chromitého Crx(SO4); a
200 ml 1M roztoku siranu hlinito-draselného KAI(SO,).. Roztok se uvede k varu a postupné
se pfidava SM roztok mocoviny CO(NH,), s 10% KOH, dokud nedojde k odbarveni roztoku
nad suspenzi slidy a roztok nedosahne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pii varu
jest€ jednu hodinu, promyje se dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy
prekurzor. Kone¢ného zabarveni se docili vyzthanim na danou teplotu po dobu jedné hodiny

podle nasleduyjici tabulky:

Teplota [ °C ] Barva
500 Sedozelena
600 zelena
700 zelena
800 zelena
1000 modra




Priklad 12. Titanova béloba

100g slidy se rozmicha s 1000 ml vody a okyseli kapkou konc. kyseliny sirové. Ptida se 100 ml
IM roztoku siranu titanylu TiOSQO,, suspenze se uvede k varu a postupné se pifidava SM
roztok mocoviny CO(NH;),, dokud nedojde k odbarveni roztoku nad suspenzi slidy a roztok
nedosahne zasadité reakce. Potom se udrzuje suspenze pii varu jesté jednu hodinu, promyje se

dekantaci do neutralni reakce a filtraci se oddéli slidovy prekurzor, ktery se vyziha pii teploté

800 °C po dobu jedné hodiny.

Prumyslova vyuzitelnost

Zpuasobu podle vynalezu lze vyuZit v chemickém primyslu, stavebnictvi, v pramyslu

natérovych hmot.
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Patentové naroky

Sy 3556

1, Zptsob vyroby povrchové barveného slidového pigmentu vyznacujici se tim, Ze se smés

slidy a anorganické soli pfechodného kovu ve vodném prostfedi zahfiva k varu a postupné se

pfidava mocovina nebo smé&s mocoviny a alkalického hydroxidu az do slab€ zasadité reakce

~
roztoku nad suspenzgi slidy, natez se vznikly slidovy prekurzor odd&li a tepeln& upravi
7

suSenim nebo Zihanim,,

2. Zpusob vyroby podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze anorganickymi solemi pfechodného

kovu jsou sirany titanu, chromu, Zeleza, kobaltu, niklu, manganu, zinku, hliniku a antimonu.

3, Zpusob podle naroku 1 a 2vyznacujici se tim, Ze anorganickou soli pfechodného kovu je

siran Zelezity a slidovy nosi€ je v intervalu velikosti 60-80 um nebo 100-120 um a do sily 2um.

4, Zpusob podle naroku 1 vyznacujici se tim, Ze tepelna uprava se provadi pfi teploté 30 az

1000°C.
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