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Néazev piihlasky vynalezu:
Perlefovy pigment obsahujici titanit, zpG-
sob jeho pripravy a jeho pouziti

Anotace:

Perlefovy pigment, jednovrstvovy nebo nékoli-
kavrstvovy, obsahujici titanat Zeleza a popfi-
padé oxid titani¢ity a/nebo oxid Zeleza, pfi-
pravitelny ztuhnutim vodného roztoku tepel-
né hydrolyzovatelné sloudeniny titanu na
kontinudlnim pésu, oddélenim vytvofené
vrstvy, povieCenim ziskanych desti¢ek oxidu
titani¢itého, popiipadé vysuSenych oxidem
Zeleza mokrym zplisobem a ususenim a kalci-
naci ziskaného materidlu v prostiedi oxi-
daénfho nebo redukéniho plynu pri teploté
alespoii 700°C, ptitemZ se tloustka vrstvy
oxidu titani¢itého a dioxidu Zeleza nastavuje
tak, aby byl bud stereochemicky pomér mezi
oxidem Zeleza a oxidem titaniéitym potfebny
pro vytvofeni pseudobrookitu nebo ilmenitu,

nebo aby byl nadbytek oxidu Zeleza nebo
nadbytek oxidu titani¢itého.
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Perletovy pigment obsahujic{ titandt, =zpisob jeho pripravy a

jeho pouziti

Oblast techniky

Vyndlez se Lykd velmi tenkého perletového pigmentu na bazi

destidkovitého oxidu titanid¢itého povledeného oxidem Zeleza.

Dosavadni stav techniky

Perletové pigmenty (pigmenty s perletovym leskem), obsahujic{
oxid Zeleza jsou popsdny v <&etné literature a tGspé&sné se jich
pouzfvad po mnoho let. Jak pigmenty pripravené spole&nym vysrd-
Zenim oxidu Zeleza a oxidu titani¢itého na substratu tak pig-
menty pripravené postupnym vysrdZenim jsou popsédny. Pri na-
sledné kalcinaci difunduje oxid Zeleza do vrstvy oxidu titani-
&itého z=a vytLvoren{ psudobrookitu (FezTiOs). Jako substréitu se
vyhradné pouZzZfvda slidy.

V americkém patentovém spise &islo US 3 087828 se popisuijl
zlaté& zbarvené slfi{dové pigmenty, které p¥i kalcinaci ziskdavaiji
&ervend zbarveny odstin uklddinim vrstvy oxidu Belezitého na

vrstvu oxidu titani&itého.

V americkém patentovém spise ¢&islo US 3 874 890 se popisuije
zplsob pripravy =zlat& =barveného perletového pigmentu, pri
kterém se slfidovy pigment, povledeny oxidem titani&itym a/nebo
zirkoni&itym, nejprve povlékd hydroxidem Zeleznatym, ktery se

pak oxiduje na oxid Zelezily.

V americkém patentovém spise <&islo US 4 744 832 se popisuije
perletovy pigment na bazi destidkového substratu, zv]1Aaste sli-
dy, povle&endho kovovymi oxidy, pricem® vrstva kovového oxidu

obsahuje jak titan tak Zelezo a pigmnent ma nékolikavrstvovou




strukturu, pri&em® vrstva pseudobroockitu a vrstva oxidu Zeleza

je na prvni vrstvé oxidu titani&itého v rutilové formé,.

Slidové pigmenty se v Siroké mi¥e pouZivaji{ v primyslu
tiskovych barev a povlakovych hmot, v kosmetickém priamyslu a
pro zpracovadn{ plastd. Vyznaduji{ se interferenc{ barev a vyso-
kym leskem. Jsou v3ak nevhodné pro vytvareni mimoradné tenkych
vrstev, jelikoZ slida, substrdt pro vrstvy kovovych oxidl pig-
mentu m4 jiZ sama o sob& tloustku 200 a2 1200 nm. Jinym nedos-
tatkem je skute&nost, Ze tloustka slfidovych destid&ek v ramci
ur&ité frakce, kterd je ddna rozmérem desti&ek, né&kdy =znadné
kolisd okolo st¥edni hodnoty. Krom& toho je slida prirodn& se
vyskytujicim minerdlem, ktery je zne&i%t&n cizinmi ionty. Je
nut.né =zpracovdnf{, které je ndkladné a Casové ndro&né. Zahrnuje

predeviim drcen{ a t¥ridéni{.

Perletové pigmenty, které jsou z=aloZeny na tlustych slidovych
desti&kdch a jsou povle&eny kovovymi oxidy maji vyrazny obsah
nevhodnych podild, jelikoZ tloustka okrajovych podill =zv1aste
v pripadé& rozdé&leni{ jemn&isich &astic pod 20 mikrometra.

Tenké sklen&né desti&ky, kteréd se ziskaj{ mletim sklen&né ta-
veniny s naslednym drcenim, byly 3jiZ navrZeny jako ndhrada
slidy. Interferenéni{ pigmenty, =aloZené na tomto materidlu vy-
kazujf{ skuted&n& leps{ barevné efekty ne2 b&Zné pigmenty na ba-
zi slidy. Nedostatkem je v3ak, Z2e sklenéné destitcky majf{ velmi
girokou stredni tloustku 10 aZz 15 mikrometrd a velmi Siroké
rozdéleni tLloudtky (zpravidla 4 a2 20 mikrometrd), pridemz
tloustka interferené&nich pigmend nenf{ =zZpravidla vétsi nez 3

mikrometry.

V evropském patentovém spise &islo EP O 384596 se popisuje
zplsob pripravy, pri kterém se vytvareji z hydratovaného sili-
kdtu alkalického kovu proudem vzduchu o teplot& 480 a3 500 e
bublin s velmi malou tloustkou stén. Tyto bubliny se pak drti,



&imZ se ziskaj{ substraty na bézi silikdtu alkalického kovu o

tloustce men&{ neZ 3 mikrometry. Tento zplsob je vZak drahy a

rozd&leni tloustky ziskanych desti&ek je pom&rné Siroké.

V némeckémn &islo DE
kontinudlni zplUsob pripravy na b&%Zicim pdsu desti&kovitych ne-
bo IV a Vv

tomto

patentovém spise 11 36 042 se popisuje

oxidd kovh

Piri

flitrovitych oxidti nebo hydratovanych

skupiny a kovil skupiny 2eleza periodického systému.

zpUsobu, pokud to je vhodné, se na kontinudlni pds nands{ nej-

drfve odludovac{ vrsiva, napriklad silikonové polevy, k usnad-

nén{ nadsledného

rozt.oku hydrolyzovatelné

odd&len{ vrstvy kovového oxidu. Kapalny film

slou&eniny kovu kterd se mad prevést
na 24dany oxid se nandsi na odlu&ovac{ vrstvu, film se ususi a
oddél{ se na vibradénim zar{zeni. Tlouitka Ziddanych desti&ek je
0,2 aZ 2 mikrometry. Ve spise vZak nenf{ popsdn Z4ddny konkrétni

priklad.

&islo EP O 240952 a EP 0O 236952
pasu ruznych des-
hlinitého a ti-

V evropském patentovém spise
se popisuje kontinudln{ =zplisob pripravy na

ti&kovych materidlltl, v&en& oxidu kremi&itého,

taniditého. P¥i tomto zplsocbu se nands${ na hladky pés tenky
film kapaliny definované tloustky prekursoru desti&kového ma-
teridlu vdle&kovym systémem. Film se pak suZi{, oddéluje se od

pdsu za vyblovren{ se destidkovitého produktu. Desti&ky se kal-

cinujf, popripadé se melou a tridi.
=z{ksanych zplsobem podle evropského paten-
EP 0 240952

2 2

se napriklad film nandsi

Tloustka
tového spisu ¢&¢islo
jelikoZ:

dest i &ek,
je pomé&rné dobre definovana,
velmi rovnomérnéd na kontinu-
Tloustka vrstvy destidek je pod-

Podle prikladu

alni pas vale&kovym systémem.
le prfkladt 0,3

vdlec smdli pouzZ2ivanym prekursorem &dsted&nym ponorenin

1 se prvni
tohoto

Film se pre-

a2 3,0 mikronmetri.

do zdsobniho tanku naplnéného prekursoren.
otd&ejici se tinté: smErem

vilce
vede =z tohoto vdlce na druhy vilec,

a ktery je s prvnim vadlcem v t&sném styku. Nakonec se film na-




valuje druhym vdlcem na kontinudlni pés.

Nedost.atkem toholo zplsobu je vZak pouZivdni velmi drahych
prekursorovych materidlll a z=zv1asté z=vysSenéd po32adavky na bez-
pe&nost prdce, kteréd musi{ byt splnény p¥i prici s pouZzivanymi
organockovovymi sloudeninami. Dokonald chemickd konverze pre-
kursoru na Zadany materidal vrstvy Jje spojena zpravidla se
znaénym zahratim filmu a materidlu pasu. Kromé& zna&ného tepel-
ného namidhdni{ pdsu, ke ktrému dochizi v tomto pripadé&, vysoka
spot¥eba energie a omezend vyrobni rychlost maj{ velmi nepr{-

znivy vliv na vynosnost tohoto zpasobu.

Ve svétovém patentovém spise &islo WO 93/08237 se popisujf
destic¢kovilé pigmenty, sevtavajfci = destidkovité matrici oxi-
du kremi¢itého, kterd mizZe obsahovat rozpustnd nebo nerozpust-
nd barvici &inidla a kterd je povliedena jednou nebo n&kolika
reflexnimi vrstvami kovovych oxidG nebo kovi. Desti&kovité
matrice se pripravuje ztuhnutim vodniho skla na kontinudlnin

pasu.

V né&meckém patentovém spise &islo DE 1 273098 se popisuje zpl-
sob pripravy perletovych pigmentd nandZenim par sirniku
zineénatého, fluoridu horednatého, oxidu zinednatého, fluoridu
vdpenatého a oxidu titani¢itého na kontinudlni pds za vytvore-
nf filmu. Av3ak podobné, jako je popsdno v americkém patento-
vém spise &i{slo US 4 879140, podle kterého se ziskaji{ destid&-
kovité pigmenty s vrstvou k¥emiku a oxidu k¥emi&itého uklAada-
nim plasmy hydridu k¥emiku SiH4 a chloridu k¥emi&itého, je

tento zplsob spojen s vysokymi ndklady na zarizent.
Pres &etné pokusy nebyl dosud vyvinut ekonomicky zplisob p¥i-
pravy velmi tenkych destidkovitych pigmentd oxidu titani&itého

s tloustkou povlaku ni2s{ nez 500 nm.

Ukolem vyndlezu je proto vyvinout vysoce leskly perletovy pig-
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ment, obsahujfici{i titan s tloustkou povlaku men3i neZ 500 nm

pYri teleranci tloustky vrstvy men3i neZ 10 %.

Podstata vyndlezu

Perletlovy pigment obsahujfc{ titanat, jednovrstvovy ne-

bo nékolikavrsivovy, spo&ivd podle vyndlezu v tom, Ze obsahuje
titan4t Zeleza a pop¥ipad® oxid titani&ity a/nebo oxid Zele=za,
ztuhnut im vodného roztoku tepelné hydroly-
oddé&lenim

povledenim ziskanych desti&ek oxidu titani-

a je pPipravitelny

zovatelné slou&eniny titanu na kontinudlnim pasu,
vytvorené vrstvy,
&itého,

ususSenin

popripadd vysuSenych, oxidem Zeleza mokrym zplsocbem a

a kalcinac{ ziskaného materidlu v prostredi{ oxidad-
reduké&niho

t1loustka vrstvy oxidu

Plynu pri teploté&é alespoii 700 °C, pri-
titani&itého a dioxidu

aby byl bud stechiometricky pomér

niho nebo
demZ se Zeleza
nastavuje tak, mezi oxidenm
S3aleza a oxidenm titani&itym pot¥ebny pro vytvoreni pseudobroo-
kitu nebo aby byl nadbytek

nadbytek oxidu titaniditého.

nebo ilmenitu oxidu Z2eleza nebo

Titandt Zeleza obsahuje bud pseudobrookit (Fez2TiOs) nebo ilme-
nit (FeTiO3). Vodnym roztokem tepelnd hydrolyzovatelné sloude-
niny titanu pro pripravu destidek oxidu titani&itého na konti-
titani&¢itého.

az 30 %,

nuidlnim pdsu je s vyhodou vodny roztok chloridu
Hmotnostni{ obsah
s vyhodou 8 aZ 15 %.

soli titanu v tomto roztoku je 7

Perletovy pigment podle vyndlezu je tedy =zaloZen na destidko-
vitych &4sticich oxidu titanic¢itého. Tyto desti&ky maji tlous-
tku 10 aZ S00 nm, 40 az 150 nn.

200 a =zvl1astEé 5 az 50 mikrometri.

s vyhodou Ostatni dva rozméry

jsou 2 a2z
SloZeni a vystavba vrstvy perletového pigmentu podle vyndlezu
zdvisi na tloustce destidek oxidu titani&itého,

substrat,

pouzitého jako
na tloustce vrstvy oxidu Zeleza, na tloustce vrstvy

nanesendho oxidu titaniditého a na kalcina&nich podminkdch.




2eleza a vrstva oxidu
titani&itého
mohou povlékat usufené deStiéky oxidu

Vrstva oxidu

nanasi

titaniditého se s vyhodou

na destidky oxidu zndmym mokryn

zplsoben. Nadto se také
titaniditého povliékdnin

v plynné fdzi v reaktoru se zvivenou

vrstvou, jak se popisuje v evropském patentovém spise &islo EP

0 045851 a EP 0 106235 pro pripravu perletovych pigmentu.

Podle prvniho provedeni obsahuje pigment pouze titandlt Zeleza.

Podle
dest ickovity oxid titani&ity a horni vrstvu titandt Z2ele=za.

druhého provedeni m& pigment dvé vrstvy, jaddro tvori

Podle Lt¥i vrstvy, jadro tvori

desti&kovity oxid titanidity,

tret {ho provedeni{ md pigment
na kterém je vrstva titandtu Ze-
Podle =v14st

vyhodného proveden{ md tento pigment pfidavnou vrstvu titanitu

leza, pri&em2 horni vrstvu tvori oxid Zeleza.

2eleza a oxidu titani&itého jako horni vrstvu.

Zpusob pripravy perletového pigment.,, obsahujicfho titanat Zele-

=2a, spodivd podle vyndlezu v tom, Ze

se nands{ vodny roztok tepelnd& hydrolyzovatelné sloueniny

titanu ve formé& tenkého filmu na kontinudlni pds, pridemzZ se

t.1ou3stka filmu nastavuje tak, aby byl stechiometricky pomér

mezi Selezem a titanem, nutny pro vytvoreni{ pseudobrookitu

nebo ilmenitu,

- kapalny film se ztuZuje zaschnutim, pri kterém se vytvori
oxid titanigity = roztoku chemickou reakci,

- vytvorend vrstva se oddéli od pdsu a promyje se,

- ziskané destid¢ky oxidu titani&itého, popripadd ususend, se

suspenduj{ ve vodé a povlékaji se oxidem Zeleza, pridemz se

tloustka vrstvy nastavuje tak, aby byl stechiometricky pomér




mezi 2Z2elezem a titanem, nuitny pro vytvoreni pseudobrookitu

nebo ilmenitu,
- povle&end ddstice se oddél{ =z vodné suspenze a vysusS{ se a

- kalcinuj{ se v oxidad&nim nebo v reduk&nim prost¥edi pri

teplot& alespoii 500 C.

Zplisob pripravy perletového pigmentu sestdvajiciho =z jddra
desti&kovitého oxidu titani&itého povledenédho titandtem

Seleza spodivd podle vyndlezu v tom, Ze

- se nands{ vodny roztok tepeln& hydroly=ovatelné sloudeniny
titanu ve formé tenkého filmu na kontinudlni pds, prifemZ se
tloustka filmu nastavuje tak, aby byl nadbytek oxidu titani-

&itého pro vytvoreni jak pseudobrookitu tak ilmenitu,

- kapalny film se ztuZuje zaschnutim, pri kterém se wvytvori

oxid titani&ity =z roztoku chemickou reakci,
- vytvorend vrstva se oddé€l{ od pidsu a promyje se,

- =iskané destidky oxidu titani&itého, pop¥Fipadé usuiené, se
suspenduji{ ve vodé& a povlékaj{ se oxidem Zeleza, prifemZ se
t loustka vrstvy nastavuje tak, aby byl nadbytek oxidu tita-
nid¢itého nutny pro vytvoreni{ jak pseudobrookitu tak ilmeni-

tu,
- povledend &4stice se oddé&l{ =z vodné suspenze a vysuis{ se a

- kalcinuj{ se v oxida&nim nebo v reduk&nim prostredi pri

teplotd alespoii 500 C.

ZpOsob pFripravy perletového pigmentu t¥rivrstvového, pri&ems

jddro desti&kovitého oxidu titani&itého je povle&eno titandten




%eleza a horni vrstvou =z oxidu Z2eleza, spodivd podle vyndlezu

v tom, Ze

se nand3{ vodny roztok tepelnd& hydrolyzovatelné slouleniny

titanu ve form& tenkého filmu na kontinudlni pas, pridemZ se
t.1oustka t.ak,

titani&itého byla alesporl 40 nn,

filmu nastavuije aby tlou3tka vrstvy oxidu

kapalny film se ztu®uje z=aschnutim, pri kterém se vwvybvori

oxid titani&ity =z roztoku chemickou reakci,

vytvorend vrstva se oddél{ od pdsu a promyje se,

titani&itého,

se oxidem Zele=za,
aby tloustka

ziskané destidky oxidu pripadné usuSené, se

suspenduji{ ve vodé a povlékaif pridemz se

vysrdZen{ oxidu Zeleza provadi tak, vrstvy po

zasuseni byla alespofi 20 nn,
povledené &astice se oddél{ z vodné suspenze a vysus{ se a

kalcinuj{ oxidaénim nebo v reduk&nim prostred{ pri

teplot& alespoii 500 C.

se v

Podle =v14ast wvyhodného provedeni m& pigment pridavnou vrstvu
titandtu a
oxidu titanid&itého

srdZeni{ oxidu titanid¢itého se provadi

horni vrstvu oxidu titaniditého, pricemz je vrstva
oxidu Zeleza a

t loustka

rovnéz vysrdZena na vrstveé
tak, aby byla

vrstvy po zasusSen{ alespon 40 nm.

Vyndlez se také tykd pouZiti perletového pigmentu obsahujiciho
titandt podle vyndlezu pro pigmentovani povlakovych hmot, tis-

kovych barev, plastt, kosmetickych prost¥edktl a glazur pro ke-

ramiku a sklo. Perletovy pigment obsahujici titandl podle vy-

ndlezu je také vhodny pro pouZiti ve smési s obchodné dostup-

nymi pigmenty nap¥iklad s anorganickymi nebo s organickymi




absorpé&nimi pigmenty, s pigmenty s kovovym efektem a s LCP

pigmenty.

Pigmenty podle vyndlezu se pripravuji n&kolikastupfiovymi =zpl-
soby. V prvnim stupni se nejdf{ve pripravuje substrit ve formé
desti&ek oxidu titani&itého =a pouZiti kontinudlniho pasu. Ve
druhém stupni se na substritu vysrd2i oxid Z2eleza a popripadé
se na vsrtvd oxidu Zeleza vysra2i vrstva oxidu titani&itého.
V poslednim stupni se pigment kalcinuje zZa oxidac¢nich nebo =za
reduk&nich podmfnek, pridemZ je vysledkem kone&nd vrstvenad

struktura pigmentu.

ZpGsob, pouZivajic{ kontinudlniho pdsu podle vyndlezu, je ob-
jasnén na obr. 1. Kontinudln{ pds 1, ktery je veden soustavou
2 vale&ktl, prochdzi pres aplikdtor 3, pricemZ se povliékad ten-
kym filmem prekursoru. Jako vhodné aplikdtory 3 se mohou pou-
2{t vdlcové aplikdtory a pritokovd jednotka. Rychlost pdsu je
2 aZz 400 m/min, s vyhodou S5 az 200 m/min.

K dosaZen{ rovnomd&rného smo&eni{ plastového pdsu se doporuduje
priddvat do povlakového roztoku obchodn& dostupné smidedlo ne-
bo aktivovat povrch pdsu oZehnutim, vytvorenim korony nebo io-

nizaci.

Povle&eny pds se vede suSici{ z6nou 4, kde se vrstva suS{ pri
teplote& 30 az 200 °C. K suseni{ je moZno pouZit napriklad ob-
chodné& dostupnych infra&ervenych lamp, proudu okolniho wvzduchu

a ultrafialovych paprski.

Po prichodu sugic{ =dénou se vede pds odlu&ovaci{ ldzn{ 5 se
vhodnym odludovacim &inidlem, napriklad dokonale odsoclenou vo-
dou, pridemZ se vysusSend vrstva oddéli od pdsu. Toto oddélova-
n{ je moZno podporit =vildstnim z=a¥izenim, napriklad tryskami,

kart4&i nebo ultrazvukem.




Pds se sus{ v zarazenéd suSidce 6 pred opdtovnym povliékdnim.

Kont inudlni pds md byt = chemicky stidlého a tepelné odolného
plastu, aby se =zarudila jeho dobrd Zivotnost pri vysokych
vysouSecich teplotdch. Jako materiil je vhodny polyethylente-
reftaldt (PET) nebo jiné polyestery a polyakryléty.

S1vka rdsu je =pravidla n&kolik om a2 ndkolik m. tloustka je
10 mikrometrd a2 né&kolik mm, pridemZ se tyto hodnoty mochou

opt.imalizovat se =Fetelem na specifické po2adavky.

Dal%{ podrobnosti o kontinudlnich procesech s nekone&nymi pdasy
jsou popsidny v americkém patentovém spise &islo US 3 138475
v evropském patenlovém spise &islo EP O 240952 a ve své&tovén
patentovén spise &islo WO 93/08237.

Dest itky oxidu titaniditého, sloupnut.é = pdsu, se povlékaiji
oxidem Zeleza o sob& zndmymi =plsoby ve druhém stupni =zplsocbu
bez mezisuSeni. Vychozimi materidly pro tento stupenn mohou byt
Selezité soli, jak se popisuje napriklad v americkém patento-
vém spise &islo US 3 087828 a US 3 087829 a Zelezité soli, jak
se popisuji{ napriklad Q americkém patentovém spise &islo US
3 874890, pri&emZ se hydroxid Zeleznaty zpo&atku vyivoreny o-
xiduje na hydrdt oxidu Zelezitého. JakoZ2to vychozi 14tky se
s vyhodou pouZivd 2elezilé soli. Napriklad se ddvkuje roztok
chloridu Zelezitého do vodné suspenze desltidek oxidu titanidi-
tého ptri teplot& 60 az2 90 ‘C a pPri hodnoté pH 2,5 aZ 4,5. Hod-
nota pH se udrZuje na konstantni vySi soudasnym davkovdnim 32%

roztoku hydroxidu sodného.

Popripad® se také vrstva hydritu oxidu titani&itého miZe po-
sléze vysriZet, na vrstvé hydritu oxidu Z2elezitého o sobé& zna-
mym =zplisobem. S vyhodou se pouZivd =plsobu popsanédho v americ-

kém patentovém spise &islo US 3 553001.
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t.itanu pomalu pridava

az 80 C

soli
e,

destidek oxidu titanid¢itého povle&enych hydritem oxidu Zele=zi-
tého a ve velké mire konstantni hodnota pH p¥ribliZnd 0,5 aZ 5,

Pri zplisobu se vodny roztok

az 100

t.omto

do suspenze o tLeplotd 50 s vyhodou 70

s vvhodou 1,5 a2z 2,5 se udrZuje soulasnym divkovdnim =zdsady,

amoniakdlniho roztoku nebo vodného roztoku
Jakmile se dosdhne Z4ddané tloustky

titani¢itého,

napriklad vodného
hydroxidu alkalického kovu.
vysrdZenédho oxidu priddvanim roztoku

vrstvy s

soli titanu se prestane.

Zplsob, ktery
hodu,

se také oznaduje jako tiradni =plsob, mad tu vy-

2e se predchdzi pouzZivan{ nadbytku soli titanu. Toho se

dosahuje zpisoben, pri kterém se pridavd k hydrolyze z=a jed-

not.ku &asu pouze mnoZstvi, kterého je zapot¥ebi pro rovnomérny
povlak hydratovanym oxidem titanigditym a které se miZe absor-
bovat z=a jednotku &asu dostupnym povrchem &dstic, které se ma-

j{ povléknout. Nevytvireji se Zaddné &dstice hydratovaného oxi-

du titaniditého, které se nevysrdZej{ na povrchu, kitery se ma

povléknout.. MnoZ2stvi soli titanu, pridané =a minutu, je radové

pY»ibli%n& 0,01 a2 2 x 10°4 mol soli titanu na &tvere&n{ metr
povlékaného povrchu.

Ve tretim se destid¢ky oxidu titani&itého,
vle&eného
hydrdtem oxidu titani&itého,
“c, 800 a% 900 C za
podminek,

Za téchto podminek difunduje

stupni 2zpiscbu pPoO-
pridavné

a% 950

popripadé jeste
teplot& S00

oxida&nich nebo za reduk&nich

hydratem oxidu 2eleza a
kalcinuji pri
s vyhodou
na&eZ se oddéli =e suspenze, promyji se a vysus{ se.
2elezo do vrstvy oxidu titanidi-
pseudobrookitu v pritomnosti kysliku a ilme-
reduk&niho &inidla, napriklad vodiku. Pri

vhodné volbé tloustky vrstvy oxidu Zeleza a oxidu titani&itého

tého =a vytvareni
nitu v pr¥itomnosti

obsahuje pigment. vyludéné titanat Z2eleza.

To plat{ pro pripad, kdy se uzivad stechiometrického pomé&ru me-

z2i Zelezem a titanem nutného pro vytvoreni psudobrookitu nebo




ilmenitu.

Na druhé strané, pokud je obsah oxidu Zeleza ni323i ne® ste-
chiometricky, z=iskd se pigment majic{ jadro = desti&kovitého

oxidu titani&itého a horni vrstvu = titandlu Zeleza.

V pripadé t¥rivrstvového pigmentu na bizi systému oxid titani-
Sity/titandt 2eleza/oxid Zelezity nebo p8tivrstvého pigmentu
na bazi systému oxid titanidity/titanat Zeleza/oxid Zelezity/
titandt Zeleza/oxid titanidity podle vyndlezu je 24addouci, aby
jak destidky oxidu titaniditého a vrstva hydrdtu oxidu Ze-
leza tak pripadnid vrstva hydridtu oxidu titani&itého m&ly urdéi-

tou minimdlni tloustku.

Vyhodnd je Lloustka vrstvy hydrdtu oxidu titani&itého nebo
dest i®ek oxidu titani&itého 40 aZ 200 a =v14as8Ld 40 a2 150 nnm.

AvEak =zvl14astE toustka vrstvy vysrdZendho oxidu Z2elezitého je
také dlileZitd pro tL¥{vrstvové nebo p&tivrstvové systémy. Musi
byt, dostated&nid v kazdém pripadé&, to znamend Ze po kalcinaci a

vytvoren{ mezivrstvy pseudobrookitu nebo ilmenitu, které se

vytvareji pri tomto zplsobu, ma byt tloustka vrstvy oxidu Ze-

lezitého alespofi pribliZngd 15 nm a s vyhodou ma byt pribliZné

15 aZ pribliZnd 50 nm, z=v145té 20 azZ 40 nm.

Dal%i skutednosti o pripravéd n8kolikavrstvych pigmentl jsou

ropsany v americkém patentovém spise &islo US 4 744832.

Je dile moZ2né podrobovat pigmenty p¥ridavnému povleéeni nebo
dodate&nému zpracovadni, které ddle =zvysSuje stdlost k plsobeni
svétla, povétrnostnich vlivlh a chemikdli{ nebo usnadiiuje
manipulaci s pigmentem, =zvlastd jeho vnasSeni do riznych pro-
st¥edf{ . MoZny pridavny povlak nebo pridavné zpracovén{ jsou
pop_sadny napriklad v n&meckém patentovém spise &i{slo DE-C/A
22 15 191, DE-C/A 31 51 354, DE-C/A 32 35 017 nebo DE-0S
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33 34 598. Vzhledem ke skutednosti, Ze vlastnosti pigmentu
podle vynidlezu jsou jiZ velmi dobré i bez tohoto pridavného
zpracovanti, t.yt.to 1atky, které =se také popripadd nandSeijfi,

predstavui{ hmotnostnd 0 aZ 5 a =zvl1astd 0 a2 3 %, vztaZeno na

hnot.nost pigmentu jako celku.

Pigment, podle vyndlezu se také miZe p¥ridavné& povlékat nepatrné

rozpustnymi, pevné priléhajicimi anorganickymi nebo organicky-

mi barvicimi &inidly. Barevné laky a zv1asté hlinfkové barevné

laky se pouzZivajif{ s vyhodou. Za tLim dlelem se vysrdz{ vrstva

hydroxidu hlinitého a ve druhém stupni se lakuje barevnym la-

kem. Tento zplsob je popsdn v némeckém patentovém spise &islo

DE 24 29 762 a DE 29 28 287,

Vyhodny +je také pridavny povliak komplexn{ pigmentovou solf{,

=v]1 45L& kyanoferdtovym komplexem, naptiklad prusskou nebo

Turnbul lovou mod¥{, popsnymi v evropském patentovém spise &is-

lo EP 0 141173 a v némeckém patentovém spise DE 23 13 332.

Pigment. podle vyndlezu se také mi%e povldkat organickymi bar-
vivy a zvlasté barvivy ftalocyaninovymi nebo kovoftalocyanino-
a/nebo indantrenovymi podle némeckého palentovém spise DE

Za timto

vymi
40 09 567.

v roztoku barviva

udelem se pripravuje suspenze pigmentu

a uwvddéji se do sityku s rozpoustédlem, ve

kterém je barvivo nepatrnd rozpustné nebo ve kiterém nen{ vibec

rozpustné.

Pro pridavny povlak se také mohou pouZit kovové chalkogenidy

nebo kovové hydrochalkogenidy a saz=e.

Pigment., podle vyndlezu predstavuje maximdlné idedln{ stav,

kterdho lze dosdhnout v pripadd perletovych pigmenl se =z=rele-

lem na tloustku, jelikoZ obsahuje toliko opticky funk&nf vbst-

vy a je prosl nosi&ového materidlu, ktery je jinak obvykly,

jako napriklad slidovych nebo sklen&nych destidek, které nijak
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neprispfvajf{ k optickému efektu. Pro tLloustku slidy maji slf{-

dové pigmenty 25 ndsobnou tloustku pro stejnou tloudtku funke-

ni vrstvy. Proto se s nimi pfi primyslovém pou2ili dosahuje

vysledkl nedosaZitelnych = jinymni b&Znymi perletovymi pigmen-
ty. Povlaky se nap¥iklad mohou nandfet. v tendi{ vrsvé a potireb-
né mnoZstvi pigmentu se miZe sniZit,
ticky aktivn&js{,

teridl.

jelikoZ jsou pigmenty op-

protoZe neobsahuji "plnidlovy" nosi&ovy ma-

Vynalez objasihujfi, nijak v#Zak neomezuji{ nasledujici p¥iklady

rraktického provedeni. Procenta Jjsou minéna hmotnostné, pokud

nenf{ uvedeno jinak.

P¥riklady provedeni vynilezu

Prriklad 1

Suspenduje se 15 g destidek oxidu titaniditého (tloustka vrst-
vy priblizbnd 60 nm) ve 2000 ml dokonale

CDS) a suspenze se =zahreje na teplotu 75 e.

odsolend vody (voda

Hodnot.a pH suspenze se nastavi na 3,0 10% kyselinou chlorovo-
dikovou. P¥ridava se 610 g vodného 10% roztoku chloridu Zelezi-
tého o teplot& 75 'C v prib&hu &tyr
tantn{ hodnoty pH soudasnym pridavanim
sodného.
lot& 75 C po dobu dalsich 45 minut.

hodin za udrZ2oviani kons-
32% roztoku hydroxidu

K ukon&eni vvysriZen{ se smés ndslednd michd pri tep-

Smés se nechd ochladit na teplotu mistnosti, vznikly &ervench-
promyva se CDS vodou tak dlouho as
teplot& 100

’C ro dobu

né&dy pigment se odfiltruje,
Pri
pri teploté 850

se m3d&né& %erveny perlefovy pigment psudobroo-

je protékajici{ wvoda prostd soli a vysusi se
"C. Nakonec
45 ninut.. Ziska

kitu se zlatou interferen®&ni barvou.

se pigment kalcinuje




Priklad 2

Suspenduje se 38 g desti&ek oxidu titani&itého ve 2000 ml vody
CDhS a suspenze se =zahfeje na teplotu 75 ‘C. Hodnota PH suspen-
ze se nastavi na 3,0 10% kyselinou chlorovodikovou. Pridavi se
770 g vodného 10% roztoku chloridu Zelezitého o teplotd 75 C
v prib&hu p&ti hodin =z=a udr3ovidn{ konstantni hodnoty pH sou-
Casnym priddvanim 32% roztoku hydroxidu sodného. K ukon&eni
vysrdZ2en{ se sm&s ndsledné mfché p¥i teplot& 75 C po dobu
dalsfch 45 minut.

Sm&s se nechd ochladit na teplotu mistnosti, vznikly &erveno-
hnédy pigment se odfiltruje, promyvd se CDS vodou tak dlouho,
a2z je protékajfci voda prostd soli a vysu%i se pfi teplot& 100
‘C. Nakonec se pigment kalcinuje p¥i teploté& 850 ‘¢ po dobu 45
minut. Ziskd se =zlaté zbérven? perletovy pigment. ktery obsahu-
je 25 % oxidu titaniditého 75 % psudobrookitu.

Priklad 3

Kalcinuje se 20 g vysuSendho pigmentu, pFipraveného zplsoben
podle p¥ikladu 2, ve trubkové peci v prostredi plynu (dusik/
vodik = 95/5) pri teplolLd 750 Ko ro dobu L¥{ hodin. Z{skd se

modroderny leskly pigment s ilmenitovou strukturou.
Priklad 4

Kalcinuje se 20 g vysuSeného pigmentu, pripraveného zplscbemn
podle prikladu 2, na vzduchu pri teplolé& alespoil 700 ‘C. Zis-
kd se &ervenohnédy perletovy pigment, ktery m4d m&d&nou in-
terferenédni{ barvu a obsahuje jadro oxidu titani&itého, vrstvu

pseudobrookitu a hematitovou kryci vrstvu.
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Priklad 5

Suspenduje se 30 g desti&ek oxidu titani&itého ve 2000 ml vody
CDS a suspenze se zahreje na tLeplotu 75 °C. Hodnota pH suspen-
ze se nastavi na 3,0 10% kyselinou chlorovodikovou. Priddvd se
815 g vodného 10% roztoku chloridu Zelezitdho o teplot&d 75 e
v prib&hu pdti hodin =za udrZovadni konstantni hodnoty pH sou-
Gasnym pridavanim 32% sodného. K ukon&enf
ndslednd mich4d p¥i teplotd 75 C po dobu

roztoku hydroxidu
vysriZeni se smés

dalsfich 30 ninut.

chloridu titani&itého (400 g
priubdhu 60 nminut. Hodnota

Pridid se 120 ml vodného roztoku

chloridu titani&itého v 1 litru) v

PH se udrZuje 2,2 soudasnym priddvinim 32% roztoku hydroxidu

sodného.
teplotd 75 ‘o ro dobu dal%ich 30 minut k ukon&en{ vysréZen{.

Po ukondéendm pvridavini se s=néds nidsledn& nichd pri

se nechd ochladit na teplotu mistnosti, vznikly &erveno-
se CDS vodou tak dlouho,

t.eploté 110

Smés
hnédy pigment se odfiltruje, promyva
a® je protékajici{ voda prostd solf a vysuviEi se pri
“C. Nakonec se pigment. kalcinuje pri teploté 850 ‘¢ pro dobu 30
minut. Ziska se ktery ma

Servenavé interferendn{ barvu a ma jidro =z oxidu titani&itého,

zlatéd =barveny perletovy pigment,

vrstvu psudobrookitu a kryci vrstvu oxidu titanic¢itého.

Priamyslovd vyvuZitelnost

Perletiovy pigment obsahujici titanal vhodny pro pigmentovani

povlakovych hmot., t.iskovych barev, plastli, kosnmetickych pro-

st¥redkll a glazur pro keramiku a sklo.
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PATENTOVE NAROKY

1. Perletlovy pigment. obsahujfci titanat, jednovrstvovy ne-
bo n&kolikavrstvovy , v vy znaduijicli s e t {m, Ze
obsahuje titandt Zeleza a popfipadd oxid titani&ity a/nebo

rozloku Lepelné&
oddé -

oxid Zeleza, pripravitelny ztuhnutim vodného
hydrolyzovatelné sloudeniny titanu na kontinudlnim pdsu,
lenin povledenin ziskanych destidek oxidu

titani¢itého, popripadd

vytvorené vrstvy,
vysuSenych, oxidem Zeleza mokrym =zpt-
materidlu v prostredi
alespoli 700 C,

pridem® se tloustka vrstvy oxidu titaniditého a dioxidu Zeleza

sobem a usuSenim a kalcinaci ziskaného

oxida&éniho nebo redukéniho plynu pri teplolé

nastavuje tak, aby byl bud stechiometricky pom&r mezi oxidem
2eleza a oxidem titani&itym pot¥ebny pro vytvoreni pseudobroo-
kitu

nadbytek oxidu titani&itého.

nebo ilmenitu nebo aby byl nadbytek oxidu Zeleza nebo

2. Perletovy pigment. ohsahujici titanit podle naroku 1,

vyznad&duijicecii s e t {f m 2e vodnym roztokem tepelné&

hydrolyzovatelnéd sloudeniny tLitanu je vodny roztok chloridu

titaniditého.

3. Zplsob pripravy perletového pigment obsahujicfho tita-
nat 2eleza podle ndroku 1, vy zna c¢ugijifci i s e
L {m Ze

- se nands{i vodny rozlLok tepelnd hydrolyzovatelné sloudeniny

titanu ve form& tenkého filmu na kontinudln{ pds, priZemz se
tloustka filmu nastavuje tak, aby byl stechiomelricky pomnér

mezi 2Zelezem a titanem, nutny pro vytvoren{ pseudobrookitu

nebo ilmenitu,
pri kterém se vylLvori

- kapalny film se =ztu®uje =zaschnutitim,

oxid titani®ity =z roztoku chemickou reakci,




- vytvorend vrstva se oddéli od pdsu a promyje se,

- ziskanéd destid&ky oxidu titaniditého, pop¥ipadé ususSené, se
suspenduji ve vod& a povlékaji se oxidem Zeleza, prifemz se
tloustka vrstvy nastavuje tak, aby byl stechio metricky po-
mEr mezi Zelezem a titanem, nutny pro vytvoreni pseudobroo-

kitu nebo ilmenitu,
- povle&end &istice se odd&1i =z vodné suspenze a vysuii se a

- kalcinuj{ se v oxida®dnim nebo v redukénim prost¥edi pri
teploté& alesponi 500 ‘c.

4, Zpasob pripravy perletového pigmentu sestdvajiciho =z jad-
ra desti&kovitého oxidu titaniditého povle&eného titandten

Zeleza podle ndroku 1, vy znaduijici i s e t I m 2Z2e

- se nanads{ vodny roztok tepelné hydrolyzovatelné sloudeniny
titanu ve form& tenkého filmu na kontinudln{ pds, pridemz se
tloustka filmu nastavuje tak, aby byl nadbytek oxidu titani-

&itého pro vytvoren{ jak pseudobrookitu tak ilmenitu,

- kapalny film se ztuZuje zaschnutim, pri kterém se vylvori

oxid titanidity = roztoku chemickou reakci,

- vytvorend vrstva se oddél{ od pdsu a promyje se,

- zfskané destidky oxidu titaniditého, popripadé ususSené, se
suspenduji ve vod& a povlékaji se oxidem Zeleza, pridemz se
tloustka vrstvy nastavuje tak, aby byl nadbytek oxidu tita-
niditého nutny pro vytvoreni{ pseudobrookitu nebo ilmenitu,

- povle&ené &4stice se oddéli = vodné suspenze a vysusS{ se a

- kalcinuji se v oxidaénim nebo v reduké&nim prostredi pri




teploté alespon 500 °C.

5. Zplusob pripravy perletového pigmentu tfi&rstvového, PYri-

&emZ jadro destidkovitého oxidu titani&itého je povle&eno ti-

tandtem Zeleza a horni vrstvou = oxidu Zeleza podle niroku 1,

vyznaduijici s e t I m Ze se

- se nands{ vodny roztok tepelnéd hydrolyzovatelné slouleniny
titanu ve formd tenkého filmu na kontinudlni pds, prifemz se

t.lousttka filmu nastavuje tak, aby tLloultka vrslvy oxidu

titanid¢itého byla alesponn 40 nm,

- kapalny film se ztu2uje =zaschnulim, pri kterédm se vylvori

oxid titani&ity =z roztoku chemickou reakci,

- vytvorend vrstva se oddél{ od pdsu a promyje se,

- ziskané destidky oxidu titanid¢itého, popfipad& usuSené, se
suspenduj{ ve vod& a povldkaji se oxidem Zeleza, pridemz se

vysrdZen{ oxidu Zeleza provadi tak, aby tloudtka vrstvy po

zasulen{ byla alespori 20 nn,

- povledend &4stice se oddéli z vodné suspenze a vysusi se a

- kalcinuji se v oxidadnim nebo v redukdénim prostred{ pri

teploté alespor 500 ‘c.

6. Zplisob podle naroku 5, vy 2z na & u j { ¢ 1 s e

t { m 2Ze se vrstva oxidu titani&itého také srdZi na vrstve

oxidu Zeleza, prifem2 se vysrdZeni oxidu titaniditého provadi

tak, aby tloustka vrstvy po zasuSeni byla alespofi 40 nn.

Zplusob podle ndroku 3 a2 6, vy z2znaduilic

s e t i m, 2e se oxid Zeleza a oxid titanidily nandSeji
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zplsobem CVD v reaktoru s vrstvou ve vnosu po meziZuSeni des-

tidek oxidu titani&itého.

8. ZpUsob podle ndroku 3 a2 5, vy znaduijicii

t 1 roztokem tepelnd& hydrolyzovatelné

slouCeniny titanu je

s e m, =2Ze vodnym

vodny roztok chloridu titanic¢itého.

9.

Pro

Perletiovy pigment obsahujic{ titandt podle naroku 1 a 2

pigmentovan{ povlakovych hmot., tiskovych barev, plastd,

kosmet ickych prostredkd a glazur pro keramiku a sklo.

10. Perletovy pigment obsahujici{ titanidt podle niroku 9 pro

pouZit{ ve smé&si s obchodné dostupnymi pigmenty.

11. Povlakové hmoty, tiskové barvy, plasty, kosmetl ické

prostredky, keramika a sklo pigmentované perletovym pigment

obsahujfc{ titanat podle ndrocku 1 a 2.
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