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Je popsan zplisob pripravy perlefové lesklych -
pigmentd na bézi slidovych $upin potaZenych
oxidy kovu, pri¢emZ se pro naneseni vrstvy
~oxidu titaniitého v rutilové formé vysrézi na
slidové Supiny ve vodné suspenzi jak oxid titani-
¢ity, tak také oxid ciniéity z vodnych roztokt soli
kovii pfi pH v rozmezi 0,5 aZ 3,0 a pigment se
potom promyva, susi a Zihd, ktery se provadi
tak, Ze se nejprve vysrézi oxid cini¢ity v mnozstvi
0,3 aZ 1,3 % hmot., vztaZeno na pouZitou slidu,
pfidavanim roztoku soli cinu .za souéacného
piidavéni baze k zachovéni hodnoty pH a potom
se vysréazi oxid titani¢ity pfiddvanim roztoku soli
- titanu za soucasného pridavani baze k zachova-
ni hodnoty pH, pfitemZ sraZeni oxidu cini¢itého
je ukonéeno pied pridavanim roztoku soli tita-
-nu. Jako soli kovll se pifednostné pouZiva soli

¢tyfmocného titanu a cinu.
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zpusob pripravy perletové lesklych pigmentid

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplsobu pfipravy perletové lesklych pigmentu
na bazi slidovych Supin potaZenych oxidy kovu, pric¢emZ se pro
naneseni vrstvy oxidu titanic¢itého v rutilové formé vysrazi na
slidové Supiny ve vodné suspenzi Jjak oxid titanic¢ity, tak také
oxid cinic¢ity a pigment se potom promyje, susi a Ziha.

Dosavadni stav'techhiky

Zpuisob pripravy slidovych pigmentd obsahujicich rutil jsou
znamé jak z némeckého patentniho spisu 22 14 545 a 25 22 572, tak
také z ‘USA patentniho spisu 40 38 099.

Podle zpusobu podle DE-PS 25 22 572 se nejprve vysrdzi na
slidové Supiny velice tenkd vrstva oxidu titanic¢itého a potom
stridavé alespon Jjedna vrstva oxidu cini¢itého a oxidu titaniéi-
tého, pricemZz se k pripravé silnéjsich vrstev stridavé vysrazi
vice vrstev oxidu cinic¢itého a titanic¢itého. VysrdZeni vrstvy
-oxidu cini¢itého a titanic¢itého se pritom provadi tak, Ze se ke .
slidové suspenzi pomalu priddva roztok soli cinu a popripadé oxi- -
da¢ni ¢inidlo nebo roztok soli titanu soucasné s bazi k udrzeni
pPH na konstantni hodnoté. VyrdzZeni se mizZe timto zplUsobem prova-
dét velice Jjednoduse tak dlouho, aZ se dosdhne 2z&dané tloustky
vrstvy oxidu kovu, a tim Z&dané interferené¢ni barvy pigmentu. Po
obvyklém promyti, susSeni a Zihdni se  ziskaji velice zAarivé pig-
menty. Nevyhodou je vSak obzvlasté pri silnéjsich vrstvach velice
- zdlouhavy postup. Kromé toho je také zapotrebi pomérné vysokého
obsahu oxidu cinic¢itého, ktery je zpravidla 5 aZz 7 % hmot., vzta-
zeno k hotovému pigmentu.

Pri  zplsobu podle DE-PS 22 .14 545 a USA-PS 40 38 099 se
vychézi sice z nepatrnych mnoZstvi cinu, avéak existuji jiné
zdvazné nedostatky. Pri tomto zplsobu se prida ke slidové suspen-
zi roztok soli cinu a potom silnd kyselina. Pritom se vysrazi na
slidové sSupiny ¢&st cinu jako oxid cinu obsahujici vodu. Potom se
pridé roztok titanylsulfatu a suspenze se zah¥ivd k varu, pricemZ
se hydrolyzou a vysrazZenim vylouc¢i na slidové Supiny oxid titani-
¢ity a pritom se do vrstvy oxidu titani¢itého také vcéleni zbyly
cin jako oxid cinu.

, PFi této hydrolyze se urdi. predem tloustka vrstvy oxidu
‘kovu, a tim interferenc¢ni barva pigmentu mnozstvim pridané soli
kovu. Korekce v prubéhu nanaseni vrstvy a obzvlasté presné stano-
veni koncového bodu Jjako podle zpusocbu dle DE-PS 25 22 572 neni
pritom mozné. . -

NeoCekavané se ukazalo, Ze také neni moZna kombinace vysra-
zenil oxidu- cinic¢itého podle DE-PS 22 14 545 s vysrdzZenim oxidu
titani¢itého poedle DE-PS 25 22 572. Zrejmé ru$i sGl cinu zbyla
v roztoku vysrdzeni oxidu titanic¢itého tak, Ze se ziskaji pouze
kvalitativné velice Spatné pigmenty, jejichZz obsah rutilu neni
pri 100 % reprodukovatelny. '
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Je proto ukolem nalézt zpusob, podle kterého by se mohla
vylouc¢it na slidovych destic¢kach spolehlivym zpusobem vrstva oxi-
du titanicitého v rutilové modlflka01, ktery se mUZe pri vyrobé
pokud mozZno jednoduse provadét, pri kterém se miZe nandseni vrst-
vy oxidu titanic¢itého provadet souc¢asnym pridavanim soli titanu
a baze a pri kterém se miZe omezit obsah cinu na hodnotu pod 1 %
hmot.

Podstata vyndlezu

Nyni bylo zjisténo, Ze tohoto 'cile se miZe dosahnout, kdy:z
se nejprve homogenné potédhne slida oxidem cini¢itym tak, Ze
v roztoku nezlUstane pokud moZno 2&dna sul 01nu a potom se teprve
vysrazi vrstva oxidu titanic¢itého.

Predmétem vyndlezu je proto zpusob pripravy perletové lesk-
lych pigmentd na bazi slidovych Supin potaZenych oxidy kovu, pri-
¢emZ se pro naneseni vrstvy oxidu titanic¢itého v rutilové formé
vysrazi na slidové Supiny ve vodné suspenzi jak oxid titanicéity,
tak také oxid cinic¢ity z vodnych roztoku soli kovl pri pH v roz-
mezi 0,5 az 3,0 a pigment se potom promyva, susi a Ziha, jehoz
podstata spoc¢ivd v tom, Ze se nejprve vysrazi oxid cinidity
v mnoZstvi 0,3 az 1,3 % hmot., vztaZeno na pouzitou slidu, prida-
- vanim roztoku soli cinu za soucasného pridavani baze k zachovani
hodnoty pH, a potom se vysrdzi oxid titanic¢ity pfidavanim roztoku
soli titanu za soucasného pridavani béze k zachovani hodnoty pH,
pricemZz srazeni oxidu cini¢itého je wukonéeno pred pridadvanim
roztoku soli titanu. ' ’

NeocCekavané se pri tomto zplhsobu dosdhne velice dostupnym
- zpusobem pri 511nych vrstvach oxidu titanic¢itého 100% rutilizace,
ac¢koliv se. musi pouZit pouze nepatrné mnoZstvi cinu. Dostatedné
- Jje JiZ mnoZstvi 0,25 % hmot. Pouze pro jistotu se zpravidla zvoli
trochu vyssi obsah cinu, asi 1 %. Tyto hodnoty se vsak vztahuji
na hmotnost pouzité slidy, takZe hodnoty vztaZené na koneény pro-
dukt . jsou podle vysraZeného mnoZstvi oxidu titani¢itého jeste
znaCné nizsi. Neocekdvané je také, Ze mnoZstvi oxidu cinicditého
potrebné k " rutilizaci je nezavislé na velikosti &&stic pouzité
slidy. :

K vysréazeni oxidu cini¢itého se upravi pH slidové suspenze
na vhodnou hodnotu. = Obecné jsou vhodné hodnoty pH v rozmezi 0,5
az 3, obzvlasté v rozmezi 1,0 aZ 2,5. V ramci predloZeného vyna-
lezu se ukdzalo obzvlasté vhodné rozmezi 1,5 azZ 2,0. Potom se
pridad roztok soli cinu soucasné s bazi. '

Jako suUl cinu se mizZe z&sadné pouzit kaZdd dostupna sul
dvojmocného nebo c¢ty¥mocného cinu. Pro dobrou dostupnost
a priznivou cenu se s vyhodou pouzije chlorid ciniéity, pricemsz
se dosahnou obzvlasté dobré vrstvy s pentahydrétem Také Dbaze,
pomoci ‘které se ueruje pPH suspenze béhem nandseni vrstvy na
konstantni hodnoté, je volné zvolitelna, takZe se mohou napriklad
pouzit louhy alkalického kovu, obzvlasté zredény louh sodny,
hydroxid amonny nebo plynny amonlak nebo popripadé také vhodné
pufrové systémy. .

Po ukonéeni srazeni oxidu ciniditého se zpravidla jesté
nekolik minut michd, aby se =zajistilo vysrazZeni veskerého cinu

g
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a potom se zaCne se srazenim oxidu titanic¢itého. To se zpravidla
provadi podle metody popsané v DE-PS 20 09 566, pricemZ se prida-
vd stl titanu, obzvlasté chlorid titanic¢ity, spoledné s bazi pri
zvysené teploté ke slidové suspenzi. Neocekadvané vsak bylo zjis-
téno, Ze spolehlivého vytvoreni rutilu se pouze dosdhne tehdy,
kdyz pri srazeni nepresdhne pH podstatné hodnotu 2,0. Vyhodnd je
proto hodnota pH, kterd je ve stejném rozmezi Jjako pri srézeni
oxidu cini¢itého, zejména 1,5 az 2,0.

Zpracovani - potaZenych slidovych pigmentd se potom provadi
obvyklym zpusobem tak, Ze se pigment oddéli, promyje, susi
a potom se Ziha. Pri novém zplsobu se ukdzalo jako vyhodné, Ze se
niZe Jiz pri pomérné mirnych podminkdch 2ihdni dosdhnout 100%
rutilizace. Dostatec¢na je 3JjiZz 30-minutova kalcinace pr¥i 850 °C
nebo kombinace ekvivalentniho c¢asu a teploty. Ve srovnani se
zpusobem podle stavu techniky, pri kterém Jje kombinace
doba/teplota obvykle 30 minut/950 °C, se tak ziskad dalsi zjedno-
duseni a zlevnéni zplGsobu.

Bylo jiZz wuvedeno, Ze podle zplUsobu podle vyndlezu se mohou
~ziskat silné vrstvy oxidu titanic¢itého spolehlivé v rutilové for-
mé, aniZ by se v¢&lenil oxid cinic¢ity do vrstvy nebo vytvoril jako
mezivrstva. V nédsledujicich pfikladech je toto ukdzano na prikla-
du pigmentu se zelenou interferenéni barvou, protoZe tyto maji .
obzvlasté silnou vrstvu oxidu titanic¢itého. ProtoZe se miZe pri
dosaZeni kazdého Zzadaného barevného koncového bodu nebo kazdé za-
dané tloudtky vrstvy vysrdZeni oxidu titani¢itého vzdy zastavit,
je podle popsaného zpusobu mozZné pripravit kazdy Z&dany pigment.

Priklad 1

K suspenzi 100 g slidy o velikosti ¢astic 10 aZz 50, um ve
2 litrech vody se pridd pri 75 °C béhem hodiny 60 ml vodného roz-
toku 3 g SnCl,.5H,0 a 10 ml koncentrované kyseliny solné, pricemz

se soucCasnym pridavkem zredéného louhu sodného udrzuje pH na hod-
noté 1,8. ' . :

Potom se pridd pri rychlosti 2 ml/min. vodny asi 20% hmot.
roztok TiCl,, pricemz se udrzuje . pH zfedénym louhem sodnym na

hodnoté 1,6. Po dosaZeni =zelené interferenc¢ni barvy se michd
jesté pul hodiny, pigment se oddéli, promyje se vodou do vymizeni
soli, susi se a 30 minut se Zihd pfi 850 °C. Analyza struktury
rentgenovymi paprsky ukazuje, Ze vrstva oxidu titanicitého je na
100 % v rutilové formé. :

Priklad 2 az 4

. Pracuje se analogicky jako v prikladu 1, pricemz se vsak pri
srdzenli oxidu titanic¢itého udrZuje pH na hodnoté 1,8, 2,0 nebo
-~ 2,2. Analyza struktury rentgenovymi paprsky ukazuje, Ze Jje dosa-
zeno 100% rutilizace.
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Priklad 5 az 7

Pracuje se analogicky jako v prikladu 1, pric¢emz vsak teplo-
ta suspenze je 90 °C a pH se pri srdZeni oxidu titanic¢itého upra-
vi na hodnotu 1,6, 1,8 nebo 2,0. Analyza struktury rentgenovymi
paprsky ukazuje, Ze je dosaZeno 100% rutilizace.

Pigmenty podle prikladd 1 az 7 maji sloZeni odpovidajici
39,5 % hmot. slidy, 60,0 % hmot. Ti0, a 0,5 % hmot. SnO,. '

‘Priklad 8

Pracuje se analogicky Jjako v prikladu 1, pricemz se vsak
snizi mnozZstvi soli cinuna 1,5 g SnCl,.5H,0. ‘Ziska se pigment,

ktery se sklada z 39,6 % hmot. -slidy, 60,1 % hmot. TiO, a 0,25 %

Ao

hmot. Sn0O,. Analyza struktury rentgenovymi paprsky ukazuje, Ze je

dosaZeno 100% rutilizace.

PATENTOVE NAROZKY.

1. Zpusob pripravy perletové lesklych pigmentd na bazi slidovych
Supin potaZenych oxidy kovu, pric¢emZ se. pro naneseni vrstvy
oxidu titanic¢itého v rutilové formé vysraZi na slidové Supiny
ve vodné suspenzi jako -oxid titaniéity, tak také oxid ciniéity
z vodnych roztokl soli kovua prl pH v rozmezl 0,5 az 3,0 a pig-
ment -se potom promyva, susi a 21ha, vyznadc u iic i
S e t im, Ze se nejprve vysrazi oxid cinié¢ity v mnozZstvi
0,3 az 1,3 % hmot., vztaZeno na pouZitou slidu, pridavéanim
roztoku soli cinu za soucasného pridavani baze Xk zachovani
‘hodnoty pH, a potom se vysrazi oxid titanic¢ity pridavanim
roztoku soli titanu za soucasného pridavani béaze k zachovéani
hodnoty pH, pricemz srazeni oxidu cinic¢itého je ukonceno pred
priddvanim roztoku soli titanu. :

2. Zpusob podle ndroku 1, vyznacuijici s e t im,
' Ze se sul cinu pouZije v mnozZstvi odpovidajicim obsahu cinu
v rozmezi 0,25 aZ 1,0.% hmot., vztaZeno k pouzité slidé.

3. Zpusob podle naroku 1, vyz nadéu j ici s e t i m,
Ze se na slidu vysrazi kvantitativné cin jako oxid cinicity
nebo akvat oxidu cinicitého.

4. Zpﬁsob podle naroku l, vy znacuijici se tim,
Ze se pigment Ziha alespon 30 mlnut pri 850 °C nebo za ekviva-
lentnlch podminek.

5. Zpusob podle nadroku 1, vy znacuijici s e t im,
ze jako suUl kovu se pouzije chlorid ¢ty¥mocného kovu.

Konec dokumentu
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