CZ 285 879 B6

PATENTOVY SPIS

(19) (21) Cislo piihlasky: 2158-96
CESKA (22) Piihlaseno: 08. 12. 95
REPUBLIKA

(30) Pravo prednosti:

(40) Zvetejnéno: 11. 06. 97
(Véstnik &. 6/97)

(47) udéleno: 22. 09. 99

(Véstnik &. 11/99)

19. 12. 94 US 94/359219

(24) 0Oznameno udéleni ve Véstniku: 17. 1

(86) PCT éislo: PCT/US95/16148

1.

URAD (87) PCT éislo zvefejnéni: WO 96/19291

PRUMYSLOVEHO
VLASTNICTVI

99

(11) Cislo dokumentu:

285 879

(13) Druh dokumentu: B6

(51) mnt. c1.%:
B02C 21/00

(73) Mayjitel patentu: i
Kerr McGee Chemical Corporation,
Oklahoma City, OK, US;

(72) Pavodce vynalezu:

Brownbridge Thomas lan, Oklahoma City,

OK, US;
Story Philip M., Yukon, OK, US;

(74) Zastupce: _
Kania Frantisek Ing., Mendlovo nam. 1a,
Brno, 60300; '

(54) Nazev vynalezu:
Zpusob mleti prasku pomoci média s
orthokfemicitanem zirkoniéitym

(57) Anotace:

Zplsob mleti prasku ve vysokoenergetickém milynu
zahrnuje kroky vytvofeni mleci bfecky obsahujici
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Zpiisob mleti prasku pomoci média s orthokfemicitanem zirkonicitym
Oblast techniky
Tato ptihlaska je continuation-in-part souvisejici ptihlasky &. 08/186,085. Vynélez se tyka

mleciho média a zv14sté mleciho média s orthoktemigitanem zirkoniGitym.

Dosavadni stav techniky

U mnohych vyrobnich operaci, naptiklad pfi vyrob& keramickych dili, vyrobs magnetickych
médii a vyrobé barev je zapotiebi, aby byl pfislusny keramicky, magneticky nebo barvivovy
pradek co nejdokonaleji rozptylen v konkrétnim pojivu vhodném pro danou vyrobu. Vysoce
rozptylené keramické prasky zpiisobuji v keramickych &astech vy3§i hustotu a vy$Si pevnost, nez
tomu je u &asti pfipravenych s méng dokonale rozptylenymi tuhymi latkami. Schopnost ukladani
dat u magnetickych médii je omezena velikosti &astic a magnetickd média s dokonale
rozptylenym, jemné pomletym praskem dosahuji maximélniho ukladani informaci. Optické
vlastnosti barev, napiiklad kryci schopnost, jasnost, barva a trvanlivost jsou silné zavislé na
dosaZeném stupni rozptyleni barviva. Jemn& pomleté prasky jsou nutné pro takovéto dokonalé
rozptyleni praSku. Obvykle mleci ustroji, naptiklad kotougové mlyny, klecové mlyny, a/ nebo
atrini mlyny se pouzivaji s mlecim médiem pro vyrobu takto jemné mletych prasku, v idealnim
pfipadé pro rozemleti prasku na jeho mezni stav rozdéleni, naptiklad na velikost jediného
krystalitu prasku. '

Mileti nékterych praska zahmuje rozdruzovaci proces, podle kterého chemické vazby, napriklad
vodikové vézana vlhkost. Van der Waalsovy a elektrostatické sily, napfiklad mezi &asticemi,
arovnéz jakékoli dal$i vazby, které drzi égistice pohromad€, musi byt zruSeny a/ nebo
prekonany, aby se ziskaly &astice jejich meznim stavu rozdéleni. Jednim z pigmentovych praskd,
ktery vyZaduje rozdruZovaci mleci proces, aby se rozemlel na jemny prasek, je oxid titanicity.

Optimalni rozptyleni barviva s oxidem titani¢itym ma za nasledek optimalizované vlastnosti,
zvlasté zlepseny lesk, trvanlivost a kryci schopnost. RozdruZovaci procesy se nejlépe provadeji
za pouziti mleciho média charakterizovaného malou velikosti &astic, kterd je nejmensim
nasobkem skute¢né velikosti vysledné velikosti mletych &astic, pfi niz mohou byt jesté ucinné
oddéleny od vysledného prasku. V kontinualnim procesu miize byt mleci médium oddgleno od
vyslednych &astic technologiemi zaloZenymi na hustot8. V typickém piskovém mlynu pracujicim
v kontinudlnim procesu miize byt oddélovani mleciho média od produktu uskute&fiovino na
zaklade¢ jejich rozdili v rychlostech usazovani, velikostech &astic nebo obého.

Obvyklé mleci technologie vétsinou vyuZivaji kfemigity pisek, sklenéna zrna, keramicka média
nebo ocelové kulicky jako mleci médium. Zde ale nizkd hustota asi 2,6 g/cm3 u pisku
a sklenénych zm a nizka tvrdost sklenénych zm omezuje soustavu materialdi, které mohou byt
mlety pomoci pisku nebo sklenénych zrn. Pouziti ocelovych kulitek je omezeno pouze na
piipady, kdy miZe byt tolerovina kontaminace Zelezem vyplyvajici z opotiebeni ocelovych
kuli¢ek béhem procesu mleti.

Tedy zde existuje potfeba relativné laciného, netoxického mleciho média s velkou hustotou,
které je charakterizovano malou velikosti &astic, hustotou dostateéné vysokou pro pouZiti pki
mleti u Sirokého rozsahu materidlii a které nevytvafi vedlej$i produkty v disledku opotiebeni,
coz by mélo za nasledek kontaminaci vysledného prasku.
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Podstata vynalezu

Uvedeny problém dosavadniho stavu techniky do zna¢né miry fesi zpiisob mleti prasku pomoci
média s orthokfemi&itanem zirkoni&itym, jehoZ podstatou je, Ze se nejdfive pro vytvofeni mleci
bie¢ky smichaji vychozi prasek o charakterlstlcke velikosti &astic, rozméliiovaci médium
o hustoté v rozmezi od 4,0 do 6,0 g/cm® obsahujici ptirozen& se vyskytujici pisek orthokfe-
miditanu zirkonigitého a kapalné médium, pak se tato mleci bfecka mele po dobu dostate¢nou
pro vytvofeni vysledné bietky, zahrnujici vysledny prasek ov zisadé stejném sloZeni jako
vychozi pradek a o pozadované velikosti &astic, naleZ se vysledna bfetka zahrnujict vysledny
prasek oddéli od mleci bretky, pfi¢emz se mleci médium uchova v mleci bfe¢ce. Vychozi prasek
je svyhodou aglomerovany prasek, svyhodou tvofeny &asticemi o velikosti v rozmezi
0,01 mikront az 500 mikrond, nejlépe pak do 200 mikroni. V jiném ptikladném provedeni je
vychozi prasek agregovany prasek prlcemz vychozi pradek avysledny praSek maji hustotu
zpravidla v rozmezi od 0,8 g/em’ do 5 g/em’. V dal$im ptikladném provedeni je vychozi prasek
organicky prasek, v jiném pak anorganicky prasek. Kone¢né v dalSim piikladném provedeni je
vychozi prasek aglomerované barvivo soxidem titani¢itym. Pfirozené se vyskytujici pisek
orthokfemigitanu zirkoniéitého je s vyhodou tvofen &asticemi o velikosti v rozmezi od 100 do
1500 mikron, jedt& lépe v rozmezi od 100 do 500 mikronii a nejlépe v rozmezi od 150 do 250
mikronii. Kapalnym médiem je pak kapalina kompatibilni s uvedenym zplsobem a s uvedenym
praskem.

Mleti probihi s vyhodou pti vertikdlnim nebo horizontilnim toku mleci bfecky. Odd&lovani
vysledné bre¢ky od mleci bfeCky je uskute¢iiovano rozliSovanim vysledné bfe¢ky od mleci
becky na zakladé rozdilu fyzikalnich vlastnosti vychoziho prasku, rozmélfiovaciho média
a vysledného prasku, pfi¢emz fyzikalni vlastnosti jsou vybrany ze skupiny, kterou tvofi velikost
&astic, hustota &astic a rychlost usazovani &éstic, pfi¢emz postup je uskuteiovan kontinudlng
nebo po davkach. Zpiisob podle vynalezu déle s vyhodou zahrnuje oddélovani vysledného prasku
od vysledné bretky arozptyleni vysledného prasku v disperznim médiu, €imZ se vytvofi
disperze. Disperznim médiem je pfitom kapalné ‘médium kompatibilni s pra¥kem a se zpisobem.
Rozméliiovaci médium ‘mize obsahovat prlrozene se vyskytujici pisek orthokfemicitanu
zirkonititého o hustoté v rozmezi od 4 do 6 g/lem’. Pfirozené se vyskytujici pisek orthokfe-
mi&itanu zirkoni¢itého je pfitom charakterizovan velikosti svych astic, pfiemZ velikost &astic
orthokiemigitanu zirkoniéitého je nejmensim nasobkem velikosti ¢astic vysledného pomletého
prasku, ktera je$té miZe byt od vysledného mletého prasku oddglena. Velikost &astic pisku
orthokfemicitanu zirkoni¢itého je zpravidla v&tsi nez 100 mikroni a men$i nez 1500 mikronu.
Kapalné médium, pouZivané u tohoto zpiisobu, je zpravidla vybrano ze skupiny, kterou tvori
voda, olej, organické sloueniny a jejich smési. Ve vyhodném provedeni zpisobu podle vynalezu
se prirozené se vyskytujici pisek orthokfemiCitanu zirkoni€itého a kapalné medlum smisi pro
vytvofeni rozméliiovaci btetky o viskozité zpravidla vrozmezi od 1,0 s’ do 10 000 s’
Rozmélilovaci médium ma pak hustotu v rozmezi od 4,6 do 4,9 g/cm’ nebo lépe v rozmezi od
4,75 do 4,85 g/cm®. V takovém pripadé je velikost &astic pisku orthokfemiCitanu zirkoni&itého
zpravidla v rozmezi od 100 do 500 mikronit nebo lepe vrozmezi od 150 do 250 mikroni
a viskozita rozméliiovaci biecky v rozmezi 1,0 do 500 s™ nebo 1épe v rozmezi od 1,0 do 100 s

Ukolem vynalezu je podat zpisob mleti prasku pomoci rozméliiovaciho média s prlrozene se
vyskytujicim piskem orthokfemigitanu zirkoni¢itého.

Dalsi tkoly, znaky a vyhody vynilezu budou odbornikovi z dané oblasti zfejmé po pelteni
nasledujiciho popisu vyhodnych provedeni.
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Prikladna provedeni vynalezu

V tomto popise a néasledujicich narocich znamené vyraz "ptirozené se vyskytujici”, ze pisek
orthokfemicitanu zirkoni¢itého je t&%en ve form& pisku orthokfemiditanu zirkoniitého
o konkrétni velikosti ¢astic a lisi se od materiald, které jsou ziskavany synteticky, vyrabény, nebo
jinak uméle ¢lovékem produkovény. Rozméliiovaci médium zpisku orthokfemiitanu
zirkoni€itého podle vynalezu se v ptirodé vyskytuje ve vhodné velikosti a vhodném tvaru, ktery
miZe byt tfidén, aby se ziskala vhodna frakce pro pouziti v konkrétni operaci rozméliiovani.
T&%eny pisek orthokfemititanu zirkoni&itého je tidén, aby se pro pouziti jako rozméliiovaci
médium izolovala vhodna frakce pisku orthokiemigitanu zirkonigitého, a to na zakladé velikosti
Castic. V tomto popise av nasledujicich narocich znamena vyraz "rozméliiovaci médium”
material, ktery se umisti do vysokoenergetického mleciho pfistroje, napiiklad kotoudového
mlynu, klecového mlynu nebo atri¢niho mlynu, spolu s praskem, ktery ma byt jemn&ji pomlet
nebo rozdruzen, za u¢elem pfenosu stfizné sily mleciho pfistroje na zpracovavany prasek, ¢imz
se maji rozméliiovat &astice prasku.

Vynalez podava rozméliiovaci médium zahrnujici pfirozen& se vyskytujici pisek orthokfe-

miclitanu zirkoni¢itého, ktery je charakterlzovany hustotou pfiblizné vrozmezi 4 g/cm’ az
6 g/cm’, s vyhodou 4,6 g/em’® a2 4,9 g/em’, a nejlépe v rozmezi od 4,75 do 4,85 g/em’.

Pfirozené se vyskytujici pisek orthokfemigitanu zirkonigitého ma sklon byt jedinou fazi, zatimco
syntetickd keramickd zrna orthokfemigitanu zirkoniitého jsou obvykle vicefazové materialy.
Povrchové znetiStujici latky, jako je napfiklad hlinik, Zelezo, uran, thorium, a dal3i t&zké kovy,
stejn€ jako oxid titani¢ity, mohou byt pfitomny na povrchu &stic pfirozens se vyskytujiciho
pisku orthokfemicitanu zirkoni¢itého. Kdyz se jakymkoli znAmym zpiisobem povrchové upravy
odstrani povrchové znegist'ujici latky, napfiklad mytim a t¥idénim, ukazuje chemicka analyza, ze
zbyvajici zneciStujici latky jsou uvnitf struktury krystalu orthokfemigitanu zirkoniitého
a neovliviluji nepfiznivé mlety prasek.

ProtoZe hustota pfirozené se vyskytujiciho plSkll orthokfemicitanu zirkoni¢itého, tak, jak bylo
popsano vySe, pfesahuje hustotu 3,8 g/cm’, kterd je charakteristick4 pro vyrabéna zrna
orthokfemi€itanu zirkoni¢itého, miZe byt pouZito rozméliovaci médium s pfirozend se
vyskytujicim piskem orthokfemicitanu zirkoni¢itého o mensi velikosti &4stic nez by tomu bylo u
vyrabénych zrn orthokfemicitanu zirkonigitého, aniz by se pisek orthokfemicitanu zirkonigitého
vyplavoval z mleci becky, a tim ztracel i¢innost jako rozméliiovaci médium.

Rozmélfiovaci médium s piskem orthokfemigitanu zirkoni€itého mize byt charakterizovano
velikosti &astic, kterd je nejmen$im nasobkem velikosti &astic koneéného produktu, velikosti
Castic pomletého vysledného prasku, kterd je$té miZe byt G&inn& odstranéna z vysledného
mletého prasku. Obvykle je velikost ¢astic pFirozen& se vyskytujiciho pisku orthakfemigitanu
zirkoni¢itého vét3i nez 100 mikrond a miZze byt p¥iblizné v rozmezi od 100 mikrond do 1500
mikrond, s vyhodou od 100 do 500 mikrond, nejlépe piiblizné& v rozmezi od 150 do 250 mikroni.
T&Zeny, pfirozené se vyskytujici pisek orthokfemigitanu zirkoni¢itého miZe byt prosévan pomoci
dobfe zndmych technologii, aby se izolovala hruba frakce pisku, ktera zahrnuje &stice o vhodné
velikosti pro pouziti jako u¢inné rozméliiovaci médium.

Rozméliiovacim médiem muze byt jakékoli kapalné médium kompatibilni s mletym produktem
a mlecim procesem a mize zahrnovat vodu, olej a jakékoli dalii organické slougeniny nebo
jejich smési, a miZe byt kombinovano s pfirozené se vyskytujicim piskem orthokfemititanu
zirkoni¢itého, aby se vytvofila bfetka. Kapalné médium je vybrino v zavislosti na mletém
produktu. Vysledny mlety praSek mize a nemusi byt po ukon&eni mleciho procesu oddélen od
kapalného média, aviak rozméliiovaci médium se obvykle po ukongeni mleciho procesu oddéluje
od kapalného média.
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Pokud je mletym praskem barvivo pro pouziti v inkoustu nebo barvach na zakladé oleje, mize
byt kapalnym médiem olej, napfiklad ptirozeny olej, jako je tungovy olej, Inény olej, sojovy olej,
talovy olej nebo jejich smési. Tyto piirozené se vyskytujici oleje mohou byt miseny
s rozpoustédly, jako je napfiklad lakovy benzin, nafta nebo toluol, nebo jejich smési, které
mohou zahrnovat dalii latky, naptiklad rostlinnou gumu, pryskyfici, disperga¢ni prostfedky
a/nebo vysouseci &inidla. Kapalné médium mizZe také zahrnovat dal$i materialy, pouzivané pfi
vyrobé inkoustu nebo barev na zikladé oleje, napfiklad alkydové pryskyfice, epoxydové
pryskyfice, nitrocelulézu, melaminy, urethany a silikony. Pokud je mletym praskem barvivo pro
pouZiti v barvach na zakladé vody, napfiklad latexovych barvich, miZe byt kapalnym médiem
voda, piipadné zahrnujici odp&iiovaci a/nebo disperga¢ni &inidla. Rovnéz pokud je uvedenym
praskem keramicky nebo magneticky prasek, miiZze byt médiem voda a miZe rovnéZz zahrnovat
dispergadni ¢inidla.

Prirozens se vyskytujici pisek orthokfemicitanu zirkoniitého akapalné médium mohou byt
kombinovany za Gi¢elem vytvofeni rozmé&liiovaci bfecky, kterd je dile charakterizovana svou
viskozitou, jeZz mizZe byt pfiblizné& v rozmezi od 1,0 do 10 000 s”, s vyhodou od 1,0 do 500 s,
nejlépe od 1,0 do 100 s'. Obecné je viskozita rozméliiovaci bfeCky dana koncentraci tuhych
latek v rozméliiovaci bietce, atedy &im vy33i bude koncentrace tuhych latek v rozméliovaci
bietce, tim vy$3i bude jeji viskozita a hustota. Neexistuje absolutni horni mez pro viskozitu
rozmélitovaci bietky, aviak pti urdité viskozité je dosaZeno bodu, kdy uZ neni zapotiebi Zadné
rozméliiovaci médium, jako je tomu v ptipadé plasti sludovanych v extrudérech, kotouCovych
mlynech a podobné bez rozméliiovaciho média.

Vynélez také podava zpiisob mleti prasku, ktery zahrnuje kroky zaji$téni vychoziho prasku
charakterizovaného svou velikosti &4stic, zajisténi mleciho média, které zahrnuje pfirozené se
vyskytujici pisek orthokfemigitanu zirkoniitého, charakterizované hustotou mleciho média
v rozmezi od 4,0 do 6,0 g/cm’, zajidténi kapalného média, smiseni vychoziho prasku s kapalnym
médiem, aby se vytvofila mleci bfecka, mleti mleci bfetky v kotoudovém nebo klecovém mlynu
po dobu dostatetnou, aby se vytvofila vyslednd brecka, obsahujici vysledny prasek,
charakterizovany poZadovanou velikosti vysledného prasku, a majici v podstaté stejné sloZeni
jako vychozi prasek, a separaci vysledné bietky obsahujici vysledny prasek od mleci biecky.

Vychozi prasek pouzity podle tohoto zptisobu podle vynilezu miZe byt aglomerovany a/nebo
agregovany pradek. Aglomerovany prasek miiZe byt charakterizovan svou velikosti Castic, ktera
je men3i nez 500 mikrond a s vyhodou bude pfiblizng v rozmezi od 0,01 do 200 mikrond. Pro
prasky barviva na zaklad& oxidu titanigitého je velikost ¢astic aglomerovaného prasku piiblizné
v rozmezi od 0,05 do 100 mikroni, coz miize byt mleto, aby se pfibliZila velikost ¢astic velikosti
jednotlivého krystalitu oxidu titani¢itého.

Vychozi prasek mize byt také charakterizovan svou hustotou, ktera je piiblizn€ v rozmezi 0,8 do
5,0 g/cm’. Zpisob podle vynalezu je vhodny pro organické prasky, které maji typibky hustotu
v nizéi oblasti vySe uvedeného rozmezi, ale také pro anorganické prasky, napfiklad oxid
titani&ity, uhli¢itan vapenaty, bentonit nebo kaolin nebo jejich smési. Vychozi prasek z oxidu
titani¢itého miize byt aglomerovany prasek barviva na zdkladé oxidu titani¢itého, ktery ma
hustotu pfiblizné v rozmezi od 3,7 do 4,2 g/em’.

Prirozen® se vyskytujici pisek orthokfemicitanu zirkoniitého pouzity ve zpiisobu podle
vynalezu, miize byt také charakterizovan velikosti €astic pisku orthokfemigitanu zirkonicitého,
kterd je vét$i nez 100 mikrond, a miZe byt pfiblizné v rozmezi od 100 do 1500 mikronu,
s vyhodou od 100 do 500 mikrond, nejlépe od 150 do 250 mikroni.

Kapalnym médiem pouzitym ve zpiisobu podle vynalezu miZe byt olej nebo voda, vybrané podle
vy$e popsaného kritéria.
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Krok (5) mleti mize byt uskutedfiovan v jakémkoli vhodném vysokoenergetickém mlecim
pfistroji, ktery vyuZivé rozméliiovaci médium, napfiklad, ale nikoli pouze klecovy mlyn nebo
kotouCovy mlyn, které maji konstrukci uzpisobenou k podpore svislého proudéni nebo
horizontalniho proudéni.

Pfesny typ pouZitého piskového mlynu je kotouCovy nebo klecovy mlyn se Jjmenovitymi
stfiznymi rychlostmi pfiblizné v rozmezi od 6 000 do 14 000 min” a's obvodovymi rychlostmi
michadla pfiblizné v rozmezi od 304,8 do 762 m/min. Kulové mlyny pracuji obvykle se
stiiznymi rychlostmi pfiblizné 1000 min’! a s obvodovymi rychlostmi pfiblizné 45,7 m/min
a nepodavaly by pfijatelné vysledky, pokud by se pouzily s v tomto vynalezu.

Média jsou uchovavina ve svislych kotouovych mlynech aklecovych mlynech gravitaénim
usazovanim. Stokesiiv zékon uvadi, Ze jsou zapotfebi mnohem vys3i hustoty, kdyz se sniZuje
velikost &astic. ProtoZe se G¢innost mleti zvySuje jako funkce poltu &astic mleciho média, je
zadouci pouziti mensich médii. Hustota médii proto uréuje optimalni velikost, ktera je v téchto
mistech vyuzitelna.

Pravé kombinace provoznich parametrii kotoudovych aklecovych mlyni a velké hustoty
zirkonového pisku umoZiluje vyuziti specifické velikosti pisku, ptidemz tato vyhoda je popsana
vyslednym zvy3enim po&tu mlecich center na jednotku hmotnosti.

Dany vynalez podéva dobu mleti pfiblizn& od 30 sekund do 1 hodiny. Vyhodné doby mleti jsou
piiblizné od 1 do 4 minut, a nejvyhodn&jsi jsou doby mleti pFiblizné od 2 do 3 minut. Kulové
mlyny z dosavadniho stavu techniky nemohou zajistit dostate&né pomleti v tak kratkych dobach
mleti, protoZe tyto mlyny jsou nizkoenergetické, bubnové mlyny, tedy mlety material je dodan
s mlecim materidlem obvykle ve horizontilni nadobé& a tato nadoba se pak otaci nebo prevraci.
Kulové mlyny maji obvyklé doby mleti ptiblizné 24 hodin, kdyz se pouzivaji pro mleti zde
popisovanych praska.

Proces mleti miZe byt uskute¢iiovan po davkach nebo kontinualng. Krok (6) separace vysledné
bfecky od mleci bfecky muze byt uskutecfiovan rozliSovanim vysledné brecky, ktera obsahuje
vysledny praSek spolu skapalnym médiem od mleci bredky na zikladé rozdilu fyzikalnich
vlastnosti vychoziho prasku a rozméliiovactho média a fyzikalnich vlastnosti vysledného prasku,
napfiklad velikosti &astic, hustoty €astic a rychlosti usazovani &astic. Jak jiz bylo vyse popsano,
miZe anemusi byt vysledny praSek odd&len od kapalného média poté, co je proces mleti
ukongen, aviak rozméliiovaci médium se obvykle od kapalného média po ukongeni procesu mleti
oddé€luje. Vysledny pradek miZe byt oddelen od vysledné bietky a podroben dalsimu
zpracovavani, napfiklad rozptylovani prasku v dispergatnim médiu, aby se vytvorila disperze. V
zavislosti na tom, zda je disperzi inkoust nebo barva na bézi oleje, nebo inkoust nebo barva na
bazi vody, nebo se jedna o disperzi keramického nebo magnetického pragku, mize byt disperzni
medium vybréno podle stejného kritéria, jako jiz bylo popsano pro vybér kapalného média.
Pokud se ma vysledny prasek pouZit v vysledné bre¢ce, neni zapotiebi dalSich kroki za téelem
rozptyleni.

Pro dal3i ilustraci vynilezu jsou uvedeny nasledujici ptiklady. Konkrétni slougeniny, procesy
a podminky pouzité v pfikladech jsou pouze ilustrativni a neomezuji rozsah vynalezu.

Priklad 1

Nasledujici pfiklad je uveden pro srovnini vykonu konvenénich, na trhu dostupnych,
syntetickych zm orthokfemititanu zirkonigitého jako rozmélitovaci médium, s vykonem
standardniho kfemigitého pisku o velikosti 3,937-15,748 ok/cm.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 285879 B6

KotouZové mlyny, které maji jmenovitou stfiznou rychlost 14 000 min”', obvodovou rychlost
michadla 762 m/min kapacitu mleci komory 1041 litrii a celkovou kapacitu 1893 litri se naplnily
oddélené 1361 kg syntetickych keramickych zrn orthokfemigitanu zirkoni€itého o jmenovité
velikosti 300 mikrond a210 mikroni as544 kg standardniho kiemicitého pisku
3,937-15,748 ok/cm, nejvétsi napli mlynu pfijatelnd pro kiemility pisek. Mlyny naplnéné
1361 kg syntetickych keramickych zrn orthokfemicitanu zirkoni€itého, stejn& jako mlyn
naplnény 544 kg kiemi&itého pisku 3,937-15,748 ok/cm pracovaly rychlosti proudéni 61,87 a 114
za minutu. Btecky, kterymi se plnily viechny mlyny, mély hustotu 1,35 g/cm’ a obsahovaly oxid
titani¢ity, z néhoz 40 % mélo velikost mensi nez 0,5 mikrond, ve vodg. Velikost &astic oxidu
titaniitého ve vysledné bietce se méfila pomoci analyzitoru velikosti &astic Leeds and
Northrupp 9200 série Microtrac™ ve vodé natriumhexamethafosfatovym povrchové aktivnim
ginidlem pfi pokojové teploté. Vysledky jsou shrnuty v Tabulce I aukazuji, Ze GCinnost
rozmé&liiovani syntetickych keramickych zrn orthokfemicitanu zirkoni€itého, jak je indikovano
procentualnim mnoZstvim vysledného praSku o velikosti mensi nebo rovné 0,5 mikrond, je
v porovnani s G&innosti rozméliiovani u kiemicitého pisku 3,937-15,748 ok/cm lepsi.

Tabulka 1
Mlyn Rychlost Mleci médium % produktu
toku < 0,5 mikront
(V/min) '

A 114 300 pm synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkonicitého 66,57
B 114 300 pm syntetick4 keramicka zrna orthokfemi¢itanu zirkoni€itého 64,42
A 87 300 um synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého -

B 87 300 pum synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého 70,41
A 61 300 um synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého 79,96
B 61 300 um synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého 71,26
A 114 210 um synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkonicitého 85,29
B 114 210 um synteticka keramické zrna orthokfemi€itanu zirkonicitého 74,72
A 87 210 pum syntetické keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého 91,51
B 87 210 pm synteticka keramické zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého 83,11
A 6l 210 pm synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni€itého 95,22
B 61 210 um synteticka keramicka zrna orthokfemicitanu zirkoni¢itého 95,22
A 114 kfemigity pisek 3,937 az 15,748 ok/cm 65,17
B 114 kiemigity pisek 3,937 az 15,748 ok/cm 54,28
A 87 kiemigity pisek 3,937 az 15,748 ok/cm 61,96
B 87 kfemigity pisek 3,937 az 15,748 ok/cm 57,76
A 6l kfemigity pisek 3,937 az 15,748 ok/cm 67,09
B 61 kiemigity pisek 3,937 az 15,748 ok/cm 59,48

Dale, kdyz se vlastnosti kone¢ného barviva vyrobeného se syntetickymi keramickymi zrny
orthokfemigitanu zirkonigitého velikosti 210 mikronl porovnaly s vlastnostmi barviv vyrobenych
s kfemigitym piskem, bylo pozorovano n&kolik zlep3eni vzhledem k vlastnostem kone¢ného
barviva vyrobeného s kiemiditym piskem. Zlep3eni zahmovala pfiblizn€¢ 57 % sniZeni doby
drceni, ktera je definovana jako doba k zallendné barviva do alkydové pryskyfice, piiblizné
42 % sniZeni soudrznosti, ktera je definovana jako kroutici moment nutny pro miseni systému
barviva alkydové pryskyfice, kdyZ do ng&j bylo barvivo zatlenéno, zvySeni pololesku B235
o pFiblizné 6 jednotek, priemz pololesk je definovan jako 60 stupiiové méfitko lesku v systému
latexovych barev, snizeni zakaleni B202 H od pfiblizn€ 12 jednotek, pfiemZ zakaleni je
definovano jako relativni hloubka, ve které je znatelny obraz na povrchu barvy, a zvySeni lesku
B202, o ptiblizng 2 jednotky, pfiemz lesk B202 je definovan jako 20 stupfiové méfitko
odrazeného svétla od systému barvy provedeného v akrylové pryskyfici.

-6-
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Je nutno poznamenat, e mleci médium pfirozend s vyskytujicim piskem orthokfemiéitanu
zirkoni¢itého vzhledem ke své vy3si hustotd a mikrostruktufe s jedinou fizi, mize vytvaret
pigmentovy pradek, ktery ma lepsi vlastnosti nez jsou vlastnosti ziskané pfi pouZiti vyse
popsanych syntetickych keramickych zr orthokfemigitanu zirkonigitého.

Priklad 2

Priklad 2 je uveden pro srovnani vykonu syntetickych keramickych zrn orthokfemigitanu
zirkoni€itého s vykonem rozmélfiovaciho média piirozend se vyskytujicitho pisku orthokfe-
miitanu  zirkoni€itého podle vyndlezu. Pfirozené se vyskytujici pisek orthokfemiéitanu
zirkoniCittho ma vétsi hustotu nez 3,8 g/em’, cor je hustota syntetickych produkti
orthokfemi€itanu zirkonigitého, a to umoziuje pouziti mensich &astic prirozené se vyskytujiciho
pisku orthokfemi¢itanu zirkoni&itého v porovnani s velikostmi &astic syntetického produktu
orthokfemicitanu zirkonigitého, a tim se zajist'uje v&tsi ucinnost rozméliiovani.

Provozy vyuzivajici mleci médium s pfirozené se vyskytujicim piskem orthokfemi&itanu
zirkonicitého o velikosti &astic p¥iblizné v rozmezi 180 az 210 mikront v klecovych mlynech se
jmenovitou stfiznou rychlosti 6000 min" a obvodovou rychlosti michadla 304,8 m/min ukézaly,
Ze pfirozené se vyskytujici pisek orthokfemiditanu zirkoni¢itého mize byt s ispéchem pouZit pti
provoznich rychlostech proudéni k odstrafiovani hrubych &astic, které maji velikost vét3i nez
0,5 mikrond v barvivu oxidu titaniCitého. Nebyla pozorovdna ?idna znatelnd ztrata média
z mlynu.

Pfiklad 2 byl uskutenén pii ménici se rychlosti v mlynu B, ktery pracoval s konven&nim
kiemiCitym piskem, avmlynu C, ktery pracoval s pfirozené se vyskytujicim piskem
orthokfemiéitanu zirkoni¢itého. Piskové néplné v mlynu B a C byly podobné jako v piikladé 1, to
znamena 544 kg kfemititého pisku vmlynu B a 1361 kg ptirozené se vyskytujiciho pisku
orthokfemiitanu zirkoni¢itého v mlynu C. Vzorky se ziskavaly soudasné z obou mlyni. Byly
také brany vzorky niplné mlynu, aby se zméfily veskeré odchylky &astic naplné. Udaje
o velikosti &éstic, které jsou uvedeny v tabulce 2, ukazuji, %e jak pii nizké rychlosti proudéni
(piiblizn€ 49 litrd/minutu), tak pii vysoké rychlosti proudéni (piiblizné 132 litri/minutu) je
pfirozen€ se vyskytujici pisek orthokfemigitanu zirkoni¢itého G&inn&jsi pro snizovani velikosti
Castic, v porovnani s vykonem konvenéniho kfemiitého pisku.

Po iidobi kontinudlniho provozu byly vzaty vzorky z obu ptepadii mlyna, aby se zjistila opticka
kvalita a kontaminace barviva.

Kontaminace barvivového produktu z rozméliiovaciho média s pfirozené se vyskytujicim piskem
orthokfemicitanu zirkoni¢itého byla minimalni, jak bylo zmé&feno rentgenovou fluorescenéni
zkouskou tuhych barvivovych latek nalezenych v prepadu mlyna. Urovné kovovych
znecistujicich latek, taktéz naméfené rentgenovou fluorescenci byly podobné tirovnim, zjisténym
u barviv mletych pomoci konvenéniho mleciho média s kfemititym piskem. Opticka kvalita
barviva mletého pfirozené se vyskytujicim piskem orthokfemigitanu zirkonigitého, jak byla
nameéfena zkouskou jasnosti a suché barvy B381, ktera se definuje jako celkové svétlo odraZené
od kompaktniho povrchu prasku aspektrum odraZeného svétla, to znamena barva, bylo
srovnatelné s témito hodnotami ziskanymi pro vzorky pomleté pomoci konven&niho kemicitého
pisku. Vysledky téchto zkousek jsou shrnuty v tabulce 3.
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Tabulka 2

Udaje o velikosti &astic barviva

Parametr Miyn B Milyn C
Rychlost proudéni (litr/min) 50 50
Stfedni pramér astice 0,37 0,24
Frakce &astic < 0,5 mikront 86,94 99,55
Rychlost proudéni (litr/min) 133 133
Stfedni primér Castice 0,38 0,37
Frakce &astic < 0,5 mikronil 75,64 87,55
Tabulka 3

Chemické sloZeni barviva a optické vlastnosti

Charakteristika Mlyn B Mlyn C
%A1,0; 0,71 0,72
%Zr,0 0,01 0,01
% Calgon | 0,06 0,06
Fe (ppm) . 35 34

Ni (ppm) » 10 8
Jasnost B381 97,87 97,94
Barva B381 1,14 1,09

Po devatenacti dnech provozu s pfirozen& s¢ vyskytujicim piskem orthokfemicitanu zirko-
nigitého, byl mlyn C prohlédnut, pfiemz byly hledany znaky opotfebeni na pryZovém obloZeni
pomoci vldknového optického vzorku vlozeného skrz pfirubu do spodni Easti mlyna. V zdsadé
nebyly na pryZovém obloZeni pozorovany Zzadné znaky opotfebeni, které jsou obvykle pfitomny
na povrchu &erstvé oblozenych mlynd. Naopak, mlyn, ktery pracoval pouze jeden tyden
s konven&nim rozméliiovacim médiem z kiemicitého pisku, obloZeni mlyna vykazovalo znalné
opotiebeni, zvla3té k vodicim hranam rotorovych ty&i mlyna, kdy byl vinovity vzor téméf setien.

Priklad 3

Nasledujici ptiklad byl uveden pro zndzomnéni rozdili velikosti &astic, obsahii necistot
a i¢innosti rozmé&liiovani, mezi pfirozeng se vyskytujicimi plsky orthokfemigitanu zirkoniitého
ziskanymi zriznych piirodnich zdroji. Tfi vzorky pfirozené se vyskytujlciho pisku
orthokfemititanu zirkoni¢itého, dile nazyvané vzorek 1, vzorek 2 avzorek 3, se hodnotlly
z hlediska velikosti &4sti pomoci sitové analyzy provadéné po dobu tficeti minut na Rotap™. Na
zéklad® idajii uvedenych v tabulce 4, vzorky 2 a 3 jsou podobné s ohledem na velikost &éstic,
zatimco vzorek 1 je mensi, coz miZe znesnadnit uchovani pisku vzorku 1 v klecovém mlynu
b&hem kontinualniho procesu.
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Tabulka 4

Velikosti Eastic vzorki pisku orthokfemi&itanu zirkoniitého

Pidvod vzorku Vzorek 1 Vzorek 2 Vzorek 3
%180 mikrond 0,61 75,1 67,2
%150 mikrond 5,73 16 32,1
% mensi nez 150 mikrond 93,66 8,9 0,7

Tyto tfi vzorky pfirozené se vyskytujiciho pisku orthokfemigitanu zirkonigitého jsou také
podrobeny elementérni analyze technologii rentgenové fluorescence.

Vysledky elementarni analyzy jsou podany v tabulce 5.

Tabulka 5

Elementarni chemicka analyza piskii orthokfemiéitanu zirkonigitého

Plvod vzorku Vzorek 1 Vzorek 2 Vzorek 3
% prvku :

%Na 0,38 0,41 0,2
%Al 0,16 0,16 0,73
%Si : 15,15 15,43 14,5
%Cl 0,2 0,24 0,1
%Ti 0,13 0,13 0,21
%Y 0,2 .0,19 0,19 0,19
%Zr 48,16 .. 47,69 48,86
%Hf ' 0,92 0,99 0,93
%0 ' 34,49 35 34,07

Stopova analyza

P (ppm) 659 - -

K (ppm) - - 134

Ca (ppm) 327 614 689

Cr (ppm) - 177 -

Mn (ppm) -~ 201 -

Fe (ppm) 729 714 711 ‘
Sr (ppm) 81 {
Pb (ppm) 50

Th (ppm) 90 200 180

U (ppm) 180 200 220

S t€mito tfemi vzorky pfirozené se vyskytujiciho pisku orthokfemi&itanu zirkonigitého byla také
provedena laboratorni studie stupiii rozmélnéni. Studie byla provadéna v klecovém mlynu se
jmenovitou stfiznou rychlosti 10 000 min™ a obvodovou rychlosti michadla 533,4 m/min za
standardni laboratorni piskové napIné s pomérem zirkonového pisku a barviva 1,8:1. Tabulka 6
ukazuje procenta &astic proslych pres 0,5 mikrond, to je, &astice, které maji velikost mensi nez
0,5 mikronii, po 2,4 a 8 minutich rozméliiovéani, stejné jako stfedni velikosti &astic v téchto
idobich. Barvivem bylo neoSetfené barvivo soxidem titani¢itym ve smaltovaném stavu.
Velikosti €astic byly uréeny pomoci analyzatoru velikosti &astic Microtrac™, jak bylo popsano
vyse.
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Tabulka 6

Vykon pfi rozméliiovani barviva

Vzorek Vzorek 1 Vzorek 2 Vzorek 3

Velikost &astic ~ Velikost &astic Velikost ¢astic

Cas Sttedni % proslo Stredni %proslo Stredni %oproslo
pramér 0,5 mikron primér 0,5 mikron  primér 0,5 mikron

Napli

(Omin.) 1 21,9 1 21,9 1 21,9

2minuty 0,45 61,93 0,48 53,45 0,48 53,66

4minuty 0,38 80,96 0,42 69,84 0,42 71,53

8minut 0,33 94,02 0,35 87,97 0,36 88,66

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob mleti praku pomoci média s orthokfemi&itanem zirkoni¢itym, vyznacujici
se tim, Ze se nejdfive pro vytvofeni mleci bietky smichaji vychozi prasek o charakteristické
velikosti &astic, rozméliovaci médium o hustoté¢ vrozmezi od 4,0 do 6,0 g/cm3 obsahujici
ptirozen& se vyskytujici pisek orthokfemilitanu zirkonicit¢ho a kapalné médium, pak se tato
mleci bietka mele po dobu dostate¢nou pro vytvoreni vysledné brecky, zahrnujici vysledny
prasek o v zisadé stejném sloZeni jako vychozi prasek a o poZadované velikosti ¢astic, nadez se
vysledna bie¢ka zahrnujici vysledny pradek oddéli od mleci bfecky, pfitemz se mleci médium
uchova v mleci biecce.

2. Zptsob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze vychozi prasek je aglomerovany
prasek.

3. Zpisob podle naroku 2, vyznadujici se tim, Ze aglomerovany prasek je tvofen
&asticemi o velikosti v rozmezi 0,01 mikront az 500 mikrond.

4. Zpisob podle niroku 3, vyznadujici se tim, Ze aglomerovany prasek je tvofen
gasticemi o velikosti v rozmezi od 0,01 do 200 mikron.

5. Zpusob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze vychozi prasek je agregovany
prasek. ,

6. Zpisob podle ndroku 1, vyznaéujici se tim, Ze vychozi prasek a vysledny praSek
maji hustotu v rozmezi od 0,8 g/em® do 5 g/em’.

7. Zpusob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, ze vychozi prasek je organicky
prasek.

8. Zpisob podle naroku 1, vyznaé&ujici se tim, Ze vychozi prasek je anorganicky
prasek.

9. Zpisob podle ndroku 1, vyznadujici se tim, Ze vychozi prasek je aglomerované
barvivo s oxidem titani€itym.

-10 -
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10. Zpisob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze prirozené se vyskytujici pisek
orthokfemicCitanu zirkonigitého je tvofen &asticemi o velikosti vrozmezi od 100 do 1500
mikrond.

11. Zpisob podle niroku 10, vyzmadujici se tim, e velikost &astic pisku
orthokfemicitanu zirkonigitého je v rozmezi od 100 do 500 mikroni.

12. Zpisob podle niroku 11, vyzmadujici se tim, Ze velikost &astic pisku
orthokiemicitanu zirkonigitého je v rozmezi od 150 do 250 mikron.

13. Zpisob podle ndroku I, vyzna&ujici se tim, Ze kapalnym médiem je kapalina
kompatibilni s uvedenym zpisobem a s uvedenym praskem.

14. Zpusob podle néroku 1, vyznadujici se tim, Ze mleti probiha pfi vertikalnim
toku mleci biecky.

15. Zpisob podle ndroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze mleti probiha pfi horizontalnim
toku mleci bfecky.

16. Zplsob podle naroku 1, vyzmnaé&ujici se tim, Ze oddélovani vysledné biecky od
mleci bfecky je uskute¢iiovano rozliSovanim vysledné bre¢ky od mleci breCky na zakladé rozdilu
fyzikalnich vlastnosti vychoziho prasku, rozméliiovaciho média a vysledného prasku, pfitemz
fyzikélni vlastnosti jsou vybrany ze skupiny, kterou tvofi velikost &astic, hustota &astic a rychlost
usazovani €astic.

17. Zplsob podle niroku 1, vyznaéujici se tim, ze postup je uskute€fiovan
kontinualng.

18. Zplsob podle niroku 1, vyzmnaéuj ici se tim, Ze postup je uskutedfiovan po
davkach. :

19. Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, e dale zahrnuje oddélovani
vysledného prasku od vysledné brecky a rozptyleni vysledného prasku v disperznim médiu, ¢imz
se vytvori disperze.

20. Zpisob podle naroku 19, vyznadujici se tim, Ze disperznim médiem je kapalné
médium kompatibilni s praskem a se zptisobem, mleti.

21. Zpisob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze rozméliiovaci médium obsahuje
pfirozené se vyskytujici pisek orthokfemilitanu zirkonigitého o hustot& vrozmezi od 4 do
6 g/cm3.

22. Zpusob podle naroku 21, vyznadujici se tim, Ze pfirozens se vyskytujici pisek
orthokfemicitanu zirkoni¢itého je charakterizovan velikosti svych &astic, ptiGemz velikost astic
orthokfemi€itanu zirkonicitého je nejmensim nasobkem velikosti &astic vysledného pomletého
prasku, ktera jesté mize byt od vysledného mletého prasku odd&lena.

23. Zpiusob podle naroku 22, vyzmnaédujici se tim, Ze velikost &astic pisku
orthokfemic¢itanu zirkonigitého je vét3i nez 100 mikron.

24. Zplsob podle naroku 23, vyznadujici se tim, Ze velikost &astic pisku
orthokfemi€itanu zirkonigitého je v rozmezi od 100 do 1500 mikroni.

-11 -
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25. Zpiisob podle ndroku 1, vyznadujic i se tim, Ze dale zahrnuje kapalné médium.

26. Zpisob podle néroku 25, vyznadujic i se tim, Ze kapalné médium je vybrano ze
skupiny, kterou tvofi voda, olej, organické sloudeniny a jejich smési.

27. Zpisob podle naroku 25, vyzna&uji ci se tim, Ze pfirozené se vyskytujici pisek
orthokfemi&itanu zirkoni¢itého a kapalné médium jsou smiseny pro vytvorfeni rozméliiovaci
brecky.

28. Zpisob podle naroku 27, vyzna&ujici se tim, Ze rozméliiovaci bfecka je dale
charakterizovana svou viskozitou, které je v rozmezi od 10 s' do 10000s™.

29. Zpisob podle naroku 21, vyzmnaé&ujic i se tim, Ze rozméliiovaci médium ma
hustotu v rozmezi od 4,6 do 4,9 g/cmz.

30. Zpusob podle néroku 29, vyzmnaéujici se t im, Ze rozmé&liiovaci médium ma
hustotu v rozmezi od 4,75 do 4,85 g/cmz.

31. Zpisob podle ndroku 23, vyzmalujici se t im, Ze velikost &astic pisku
orthokfemicitanu zirkonigitého je v rozmezi od 100 do 500 mikroni.

32. Zplsob podle néaroku 31, ~ vyznaéu jici se tim, Ze velikost Castic pisku
orthokfemigitanu zirkonigitého je v rozmezi od 150 do 250 mikrond.

33. Zptisob podle naroku 31, vyzna&ujici se t im, Ze viskozita rozméliiovaci bie¢ky
je v rozmezi 1,0 do 500 st

34. Zpuisob podle néroku 33, vyznacuj jci se tim, Ze viskozita rozm&liiovaci bfecky
je v rozmezi od 1,0 do 100 s'.
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