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Vett4d kestdvid helmisdispigmentti ja menetelmd sen valmista-

miseksi

Taman keksinndn kohteena on helmidispigmentti, joka
koostuu metallioksidilla pinnoitetuista kiilleliuskeista
(peruspigmentti), joiden p&&lla on toinen p#&llyste, joka
sis#ltis hydratoitua sirkoniumoksidia, ja menetelmd sen
valmistamiseksi.

Erityisemmin tdm&n keksinndn kohteena on uusi vetta
kestidvd helmidispigmentti ja menetelmd sen valmistamisek-
si, jossa menetelmdssa sirkonyyliyhdiste hydrolysoidaan
vesipitoisessa vdliaineessa hypofosfiitin l&sndollessa,
jolloin muodostuu hydratoitu sirkoniumoksidi, ja kerroste-
taan se metallioksidilla pinnoitetuista kiilleliuskeista
muodostuvan peruspigmentin pinnalle.

Ulkoilmakdyttdd varten olevien pinnoitteiden, esi-
merkiksi autojen ulkopintoja varten olevien pinnoitteiden
tulee pysty4 aikaansaamaan peitekalvo, jonka pinnan ulko-
muoto pysyy muuttumattomana jopa silloin, kun se on alt-
tiina eri s#&tiloille.

Kuten hyvin tiedet#d&n, tapauksessa, jossa pddllys-
tetty kalvo sis8ltaa titaanioksideja, niin polymeerit,

- jotka muodostavat kalvon, pyrkivat hapettuvasti hajoamaan

ultraviolettisateiden ja kosteuden vaikutuksesta, aiheut-
taen tidten pinnoitteen valkaistumista tai niin kutsutun
liitupinnan. Jotta tdllainen titaanidioksidin aktiivisuus
poistettaisiin, tavallisesti kdytetyt titaanidioksidipig-
mentit on stabiloitu eri menetelmills, esimerkiksi padl-
lyst&dm&lla titaanidioksidi kromiyhdisteilld, piiyhdisteil-
14, alumiiniyhdisteillad tai ndiden yhdistelmilld, tai
seostamalla tdllaisia yhdisteitd titaanidioksidiin.
Alumiiniliuskepigmenttejé on kidytetty pinnoitteena
autojen ulkopinnoilla. Kuitenkin, kuten hyvin tiedetdan,
pdsdllystetyn kalvon ulkomuoto, joka sis&ltidd alumiinilius-
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kepigmenttej&d, on altis muutoksille, kun se altistetaan
erilaisille s&&dtiloille. Keinoina tamin tapaisen pigmentin
kdyttokelpoisuuden mairittamiseksi on kdytetty ulkoilman
vaikutustestia, joudutettua sdadnkestadvyystestiada tai wvas-
taavia. Erityisesti p&idllystetyn kalvon sad@nkestdvyyden
tutkimiseksi pinnoitetut kalvot altistetaan korkea 18mpo-
tila-, korkea kosteusolosuhteille (kuplan muodostustesti)
tai upotetaan kuumaan veteen (kuuma vesi -upotustesti) ja
tutkitaan pinnoitettujen kalvojen kiillon huonontumista ja
vdrisdvyn muutosta.

Kiillon huonontumisen ja varisdvyn muutoksen on
otaksuttu johtuvan vedestd tai vesihdyrysta, joka on tun-
keutunut pinnoitettuihin kalvoihin. Kun tama tapahtuu,
muodostuu mikrokuplia. Mydhempi veden haihtuminen jattaa
reikid pinnoitettuihin kalvoihin ja n&in muodostuneet
reidt hajottavat wvaloa.

Helmi&ispigmenttejd, jotka koostuvat kiillelius-
keista, jotka on peitetty metallioksideilla, kuten titaa-
nioksideilla, rautaoksideilla tai titaanioksidien ja rau-
taoksidien yhdistelm&lli, on kdytetty vdriaineina pinnoit-
teita, painovérej&, muoveja jne. varten monina sovellutuk-
sina, Kkuten paivittdisiin tarpeisiin, leluihin, pakkausma-
teriaaleihin ja vastaaviin. Askett&in niiden kdyttd on
ulotettu ulkoilmasovellutuksiin, k&sittden autojen ulko-
pintojen pinnoitukset, rakennusaineet ja vastaavat.

Kuitenkin veden kestdvyystesteissd, kuten edelld
mainitussa kuplan muodostustestissa ja kuuma vesi -upotus-
testissd tdhdn asti tunnetuille helmi&ispigmenteille ha-
vaittiin olennaista huonontumista kiillossa ja varimuutok-
sia, jotka ovat samanlaisia kuin ne, jotka havaittiin alu-
miiniliuskepigmenteille. Tdten on osoitettu, ettd tunnetut
helmidispigmentit eivit sovellu ulkoilmassa kaytettyihin
pinnoitteisiin, erityisesti autojen ulkopintojen pinnoit-

teisiin.
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JP-patenttijulkaisussa 4147/80 kuvataan metalliok-
sidilla pinnoitettuja kiillepigmenttej4, jotka oli stabi-
loitu vaikeita s##olosuhteita vastaan pintakédsittelyn
avulla k#yttden kromiyhdisteitd.

Kuitenkin on ep#dedullista kayttaa t4llaisia pig-
mentteji, joita on késitelty kromiyhdisteilld. Pinnoitet-
taessa osa pinnoitteesta ei tahdo kiinnittyd pinnoitetta-
viin kappaleisiin. T&ten mik#&li pinnoitteet sisdltavat
kromikisiteltyjid pigmenttej&, jdtevesi maalauspaikalta on
kisiteltivd ennen kuin sen annetaan valua jokiin tai vas-
taaviin, koska Japanissa veden saastumisen estdmislaki on
asettanut kromin tarkan kontrollin alaiseksi myrkyllisena
aineena.

T4iten on haluttu kehitt#s helmidispigmenttej&, jot-
ka ovat tarpeeksi stabiloituja kestdmdan vaikeita séatilo-
ja, kayttém&ttd kromiyhdisteita.

Lis#ksi kromiyhdisteills on niille luonteenomainen
viri syvanvihredsts harmaanvihreddn ja taten edells esi-
tetty kdsittely ei sovellu esim. valkoisten helmidispig-
menttien valmistamiseen.

Useimmat tavallisista pigmenteistd valmistetaan
agglomeroidun massan muodossa, joka on sitten pohjana jau-
heissa, joilla on k#yttokelpoinen rakeisuus. Helmidispig-
menttien puolestaan ei tarvitse olla jauhettuja tai niiden
ei tarvitse antaa agglomeroitua niiden valmistusajan ja
niiden varsinaisen kaytén v#lills, koska pinnoitettuja
kalvoja, joilla on hyvd helmidiskiilto, voidaan saada ai-
noastaan kun helmisispigmentit ovat dispergoituneet al-
keishiukkasten muodossa ja jarjestdytyneet yhdensuuntai-
sesti pinnoitettujen kalvojen pinnan suhteen, samalla yl-
ldpitden niiden liuskemaisia muotoja. Toisin sanoen taval-
liset pigmentit pystyvdt aikaansaamaan riittévii vérivai-
kutuksia jopa silloin, kun ne eivdt ole alkeishiukkasten
tilassa, kun taas helmidispigmenteille on ehdottoman valt-
tam&tontsd, ettd ne ovat alkeishiukkasten tilassa. Kuiten-
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kaan ei ole ollut mahdollista saada helmi#dispigmenttej4,
jotka ovat stabiloituja alkeishiukkasten tilassa, koska ne
muodostavat agglomeraatteja kun niihin kdytetdsdn tavallis-
ten pigmenttien stabilointimenetelmid.

Autoalalla helmidismdisen loppukédsittelyn Kkysyntéd
on ollut kasvussa viime vuosina. Tdlld alueella on voimak-
kaasti toivottu kehitett&vdn helmidispigmentteji kdytettéd-
viksi ulkoilmassa, joilla pigmenteilld on sek& erinomainen
kiilto ettd erinomainen vedenkestdvyys, kayttadmatta kromi-
yhdisteita.

Tamén keksinndn kohteena on uusi vettd kestdvd hel-
midispigmentti, jolle on tunnusomaista se, mit#4 on esitet-
ty patenttivaatimuksen 1 tunnusmerkkiosassa, sekid menetel-
md sen valmistamiseksi, jolle on tunnusomaista se, mitd on
esitetty patenttivaatimuksen 2 tunnusmerkkiosassa.

Tamdn keksinndn keksijat ovat havainneet, ettd hel-
midispigmenttien veden kestdvyyttd voidaan parantaa pin-
noittamalla hydratulla sirkoniumoksidilla, joka on muodos-
tettu erityisissd olosuhteissa. Hakijoiden kokeiden mukai-
sesti tunnetut menetelmdt hydrattujen sirkoniumoksidipin-
noitteiden muodostamiseksi eividt anna hyvid tuloksia, kos-
ka kehittyy helmidispigmenttej&, joilla on huono disper-
siivisyys, ja tadstd johtuen alkuperdisen pigmentin (tai
peruspigmentin) varis8vy ja kiilto heikentyvit.

Taman keksinndn mukaisia vettd kestdvid helmidis-
pigmenttejd voidaan valmistaa seuraavalla tavalla:

Hypofosforihapon suola ja suola, joka pystyy muo-
dostamaan sirkoniumoksidin, liuotetaan vesipitoiseen liet-
teeseen, jossa on peruspigmenttid, 50 °C:een ja lietteen
kiehumapisteen v&lilld olevassa lampdtilassa; ja jalkim-
mdinen suola hydrolysoidaan sitten niin, ettd se muodostaa
hydratoidun sirkoniumoksidikerroksen mainitun pigmentin
pinnalle. Muodostamalla hydrattu sirkoniumoksidipinnoite
helmi&dispigmenttien pinnalle edelld esitetylld tavalla,
keksijat onnistuivat saamaan helmidispigmentteji, joilla
on hyvd dispergoitavuus ja kyky muodostaa pinnoitettu kal-

vo, jolla on merkitt8vasti parantunut vedenkestdvyys myds
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ulkoilmassa kdytettyna.

Periaatteessa mitd tahansa metallioksideilla padl-
lystettyjé tavallisia kiilleliuskeita voidaan kdyttda pe-
ruspigmenttind t&m#n keksinndn mukaisessa menetelmdssa.
Esimerkkeinid k#yttdkelpoisista metallioksideista voidaan
mainita titaanioksidit, rautacksidit, tinaoksidit, kromi-
oksidit, sirkoniumoksidit ja kahden tai useamman tdllaisen
metallioksidin seokset. Rautaoksidit voivat olla kaksi-
tai kolmivalenssisten rautojen oksideja tai niiden seok-
sia. Voi olla edullista kadyttadsd rutiilityyppisella titaa-
nioksidilla pinnoitettuja kiilleliuskeita, jotka on pin-
noitettu rautaoksidilla ja joissa on sen p&adlla titaaniok-
sidikerros, ja rautaoksideilla pinnoitettuja kiillelius-
keita. N&m# pinnoitetut kiilleliuskeet ovat tunnettuja
pigmentteind, ja niitéd on kuvattu esimerkiksi JP-patentti-
julkaisuissa 3 824/74 ja 49 173/74; ja JP-patenttihakemuk-
sissa (Laid Open) 94 714/74, 128 027/74, 128 028/74,

17 910/76, 143 027/76 ja 230/78.

Keksinn®ssd kdytetty peruspigmentti voi olla sel-
lainen, joka on ennalta saatettu stabilointikdsittelyyn
kdyttden sellaisia yhdisteitd kuin pii, alumiini ja sink-
ki.

Yleensi kiilleliuskeilla, joita kdytetaédn peruspig-
mentin varikantimena, on ldpimitta v&lilld 2 - 200 pm ja
paksuus noin 0,1 - 5 pm. Voi olla edullista kayttdd kiil-
leliuskeita, joiden l&pimitta on noin 5 - 50 um ja paksuus
noin 0,2 - 0,9 pm.

Esimerkkeinid veteen liukenevista suoloista, jotka
pystyvdt muodostamaan hydratun sirkoniumoksidin kaytetta-
vaksi tamidn keksinndn mukaisessa menetelmdssa, voidaan
mainita sellaiset tavalliset sirkoniumsuolat kuin zrCl,,
Zr(NO,),*5H,0 ja Zr(SO,),+4H,0; sirkonyylisuolat, kuten
ZroCl,8H,0, ZrO(NO,),-2H,0, Zr0S0,-4H,0 ja ZrO(CH,C00),.
N4istd suoloista ZrOCl,-8H,0:ta voidaan pitaa edullisena
johtuen helposta kdsiteltdvyydestd ja saatavuudesta.
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Esimerkkeind kayttotkelpoisista hypofosfiiteista
voidaan mainita HPH,0,, NaH,PO,-H,0, (NH,)H,PO,, KH,PO,,
Ca(H,PO,),, Mg(H,PO,),, Co(H,PO,),:6H,0, Mn(H,PO,),-H,0,
Zn(H,PO,),+-6H,0, Pb(H,PO,), ja vastaavat. Ndistd hypofosfii-
teista NaH,PO,:H,0:ta voidaan pit#4 edullisen johtuen sen
liukoisuudesta, samanaikaisesti esiintyvien ionien ei-myr-
kyllisyydestd, saatavuudesta ja vastaavista ominaisuuksis-
ta.

Keksinndn edullisia suoritusmuotoja selitetdidn seu-
raavassa yksityiskohtaisesti.

Peruspigmentti dispergoidaan veteen huoneen l&mp&-
tilassa antamaan liete, joka sis&lt3d 5 - 15 paino-% mai-
nittua pigmenttid, ja saadun lietteen pH s&ddetd&n arvoon
1 - 2 1lisd8m&ll8 kloorivetyhappoa tai vastaavaa. T&h&n 1li-
sdtadn sirkonium- tai sirkonyylisuolaa tai sen vesipitois-
ta liuosta ja saatu liete kuumennetaan sekoittaen la&mpéti-
laan, joka on 50 °C:n ja mainitun lietteen kiehumapisteen
vdlilld. Hypofosfiitin vesipitoista liuosta lis#t838n sit-
ten asteittain sekoittaen ja sekoittamista jatketaan jon-
kin aikaa tdten yllédpitden systeemin l&mp&tila. Saadun
lietteen pH nostetaan arvoon 4 - 9 lis#8m&lli vesipitoista
emdksistd liuosta, esim. vesipitoista natriumhydroksidi-
liuosta. Tdss& toimenpiteessd mainittua vesipitoista emik-
sistd liuosta ei tulisi lis&td nopeasti. T&ten on edullis-
ta kdyttsdd laitetta, joka pystyy annostelemaan sitd tasai-
sella nopeudella. Seosta sekoitetaan ainakin 30 minuuttia
samalla suocdattamalla, pestddn vedelld ja kuivataan l&mpd-
tilassa valilla 80 - 130 °C.

Toisessa tdmdn keksinndn suoritusmuodossa liete,
joka sisdltdd peruspigmenttil m#iridnid 5 - 15 paino-%, Kkuu-
mennetaan l&mpdtilaan, joka on 50 °C:n ja mainitun lietteen
kiehumapisteen v&lill&. T&h&n lisidt&din tiputtaen vesipi-
toista liuosta, jossa on sirkoniumsuolaa tai sirkonyyli-
suolaa, ja hypofosfiitin vesipitoista liuosta tasaisella
nopeudella ja pysyvassd suhteessa, jona aikana lietettéd
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sekoitetaan ja sen pH-arvo yllédpidet&dsdn vakioarvossa va-
11114 2 - 6 lisa&m#dlla vesipitoista emiksistsd liuosta,
esim. vesipitoista natriumhydroksidiliuosta. Kun edelld
kuvatut mairiat annettuja liuoksia on lisidtty, lietetta
sekoitetaan ainakin 30 minuuttia, samalla pitden systeemi
samassa lampotilassa. Témdn jalkeen tuote kootaan suodat-
tamalla, pest#ddn vedelld ja kuivataan lampdtilassa valilléa
80 - 130 °C.

Vield er#issd toisessa keksinnodn suoritusmuodossa
hypofosfiitin vesipitoista liuosta lis&tddan tiputtaen se-
koittaen vesipitoiseen liuokseen, jossa on sirkoniumsuolaa
tai sirkonyylisuolaa, kuten edellid on esitetty, ja saatu
liuos lisatésn sekoittaen vesipitoiseen 5 - 15 paino-
%:seen peruspigmenttilietteeseen. Saatua lietettd kuumen-
netaan sitten sekoittaen, kunnes se saavuttaa kiehuvan ti-
lan, ja kiehuva tila yll&pidetddn vdhintiin 90 minuuttia.
T3hin lisdtdsn asteittain samalla sekoittaen vesipitoista
emiksistd liuosta, esim. vesipitoista natriumhydroksidi-
liuosta, k&yttden vakionopeuspumppua tai vastaavaa. Liet-
teen sekoittamista jatketaan vé&hint&&én 30 minuuttia, sa-
malla pit&éen se kiehumapisteessd. Tuote kootaan suodatta-
malla, pestasn vedelld ja kuivataan limpbtilassa valilla
80 - 130 °C.

Edellisissid valmistuksissa veteen liukenevia suolo-
ja, jotka pystyvat muodostamaan hydrattua sirkoniumoksi-
dia, kéytet#dsn yleensd mddrdnad 0,01 - 0,05 moolia, edulli-
sesti 0,005 - 0,03 moolia 100 grammaa kohti mainittua pe-
ruspigmenttis, ja hypofosfiitteja ja sirkoniumyhdisteita
kdytetddn sellaisissa suhteissa, etta fosfiitin ja sirko-
niumin atomisuhde on alueella 1:2 - 10:1, edullisesti 1:1
- 3:1.

Edells kuvatuissa menetelmissa sirkoniumia sisdlta-
vien suolojen vesipitoista liuosta voidaan lis#ksi yhdis-
t44 muiden metallien, Kkuten alumiinin, sinkin, tinan, ko-

boltin, mangaanin, kromin ja vastaavien vesiliukoisten
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suolojen kanssa. Lisidksi hypofosfiittien vesipitoinen
liuos ja/tai vesipitoinen emiksinen livos voidaan vield
yhdistas aluminaattien, sinkaattien, silikaattien, fos-
faattien jne. kanssa mddrdnd, joka ei estd hydratun sirko-
niumoksidin muodostumista.

Jotta lis&ttdisiin keksinn®dn mukaisen helmidispig-
mentin kestdvyyttd ja parannettaisiin sen affiniteettia
pinnoitteisiin, peruspigmentti, jolle on kerrostettu hyd-
rattu sirkoniumoksidi, voidaan saattaa jalkikdsittelyyn
kdyttsden sideainetta, kuten silaanisideaineita ja vastaa-
via.

Yleensd silaanisideaineita pidetd&n orgaanisen ai-
neen ja epdorgaanisen aineen vilisell# rajapinnalla toimi-
vana, toimien sideaineena molemmille aineille.

Esimerkkejd k&yttokelpoisista sideaineista ovat
seuraavat:
T-(Z-aminoetyyli)aminopropyylitrimetoksisilaani,
TL(Z-aminoetyyli)aminopropyylimetyylidimetoksisilaani,
TLmetakryylioksipropyylitrimetoksisilaani,
N—B-(N-vinyylibentsyyliaminoetyyli)—Y-aminopropyylitrime—
toksisilaani,
7¥glysidioksipropyylitrimetoksisilaani,
Y¥merkaptopropyylitrimetoksisilaani,
vinyylitriasetoksisilaani,
T—klooripropyylitrimetoksisilaani,
vinyylitrimetoksisilaani,
oktadekyylidimetyyli[B—(trimetoksisilyyli)propyyli]ammo—
niumkloridi,

T-merkaptopropyylimetyylidimetoksisilaani,
metyylitrikloorisilaani,
dimetoksidikloorisilaani ja
trimetyylikloorisilaani.

On edullista valita silaanisideaine, jonka funktio-
naalinen ryhm# on yhteensopiva orgaanisten liuottimien
kanssa, joihin pigmentti dispergoidaan. Esimerkiksi on
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edullista akryylihartsiliuottimen tapauksessa kdyttdd sel-
laisia sideaineita kuin Y-(2-aminoetyyli )aminopropyylitri-
metoksisilaania, T-metakryylioksipropyylitrimetoksisilaa-
nia, T-glysidioksipropyylitrimetoksisilaania ja vastaavia.

K4sittely silaanisideaineella voidaan suorittaa
seuraavalla tavalla:

Silaanisideaine liuotetaan veteen tai vesipitoiseen
vdliaineeseen ja saatu liuos lis&t&ddn sekoittaen vesipi-
toiseen lietteeseen, joka sis#ltdid mainittua helmidispig-
menttid, jolla on hydrattuja oksideja oleva pinnoite. Se-
koittamista jatketaan vield 15 minuuttia lis#dyksen pdatty-
misen j&dlkeen. Sen jélkeen tuote kootaan suodattamalla,
pest&sn vedelld ja kuivataan l&mpdtilassa vdlilld 80 - 130
°C.

Silaanisideaineen pitoisuus edelld mainitussa
liuoksessa voi olla valilla 0,1 - 5 paino-% ja liuos voi
sisdltds ainetta masrind, jotka vastaavat 0,1 - 3 %, edul-
lisesti 0,5 - 2 % kdsittelemdttodman pigmentin kokonaispai-
nosta.

Tamin keksinndn mukaisesti tuotetulla helmidispig-
mentilld on veden kestdvyys, joka on tyydyttdvd vériai-
neelle ulkokdyttddn, erityisesti autojen ulkopintojen pin-
noitukseen. Lis#ksi pigmentilld on erinomainen dispersii-
visyys ja alkuperdisen pigmentin tai peruspigmentin, jota
kdytetdsn varin kantimena, vdrisdvy ja kiilto eivat taten
ole yhtdaan huonontuneet.

Tamin keksinnén mukaisella pigmentilld on hyvia
ominaisuuksia, ei ainoastaan ulkona kdytettdviss8& pinnoit-
teissa, vaan myds muissa aineissa, kuten muoveissa, joita
kdytetddn ulkona, kuten myds muissa apuaineissa ja vastaa-
vissa.

Keksintda kuvataan edelleen esimerkkien avulla.

Esimerkki 1

500 ml:aan vettd suspendoitiin 50 g kiilleliuskei-
ta, jotka oli paallystetty 45 paino-%:sella rautaoksidilla

ja joilla oli Intian puna -massas#dvy, punaista heijastava



10

15

20

25

30

35

86881

10

vdri ja raekoko v&1illd 10 - 50 pm (Iriodin 504, jota val-
mistaa E. Merck A.G.). T&h#n suspensioon lis#ttiin sekoit-
taen 30 g vesipitoista 3,5 paino-%:sta kloorivetyhappo-
livosta ja 1,44 g sirkoniumoksikloridia (ZroCl,-8H,0) ja
saatu lieteseos kuumennettiin 75 °C:seen. Vesipitoinen
1 paino-%:nen natriumhypofosfiitin (NaH,PO,-H,0) liuos val-
mistettiin liuottamalla 1,28 g natriumhypofosfiittia ve-
teen, ja liuos lis&dttiin sekoittaen lietteeseen 20 minuu-
tin aikana. Sekoittamista jatkettiin vield 30 minuuttia 75
°C:ssa. T&h#dn tiputettiin vesipitoista 1 paino-%:sta nat-
riumhydroksidiliuosta nopeudella 6 ml/min kunnes sen pH-
arvo nousi 9:88n, ja sekoittamista jatkettiin vield yli-
mddrédiset 30 minuuttia.

Muodostunut kiinted tuote otettiin talteen suodat-
tamalla, pestiin vedelld ja kuivattiin sitten 120 °C:ssa.

Ndin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sitd tarkasteltiin mikroskoopilla. Molemmissa
tapauksissa pigmentill8 oli hyva dispersiivisyys.

Pigmentti sekoitettiin kuumassa kovettuvan akryy-
limelamiinihartsin kanssa (Acrydik 47-712:ta ja Super
Beckamin G 821-60:n v&linen seos painosuhteessa 7:1; mo-
lempia valmistaa Dainippon Ink & Chemicals, Inc.) antamaan
seos, joka sisdlsi 10 paino-% pigmenttid. Saatua seosta
sumutettiin terdslevylle, joka o0li p&&dllystetty mustalla
emalilla (Superlac F-46, jota valmistaa Nippon Paint Co.,
Ltd.). Pintakerros, jossa ei ollut kuumassa kovettuvaa ak-
ryylimelamiinihartsia (seos, jossa oli Acrydik 44-179:4&
ja Super Beckmin L 177-60:td4 painosuhteessa 7:3; molempia
valmistaa Dainippon Ink and Chemicals, Inc.), sumutettiin
vield sen pdadlle midrkd-mdrdlle -menetelmdlld ja sumutettua
levyd kuumennettiin 180 °C:ssa 18 minuuttia. Kuumennettu
levy upotettiin 80 °C:iseen kuumaan veteen ja sen annettiin
seistd 3 tuntia. Sen jélkeen levy jad#hdytettiin huoneen
lampdtilaan ja otettiin ulos ja sen ulkomuodon muutosta
tarkasteltiin visuaalisesti (kuuma vesi -upotustesti).
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Pigmentti ei osoittanut mit&&n v8rimuutoksia ja
pinnoitetun levyn pinta oli vield hohtava.

Toisaalta, Kkun pinnoitettu levy valmistettiin sa-
malla tavalla kuin edelld, mutta k#yttden peruspigmenttid
(Iriodin 504) sindnsid ja saatu levy saatettiin samaan kuu-
ma vesi -upotustestiin, pigmentti osoitti lis#ddntynyttd
oranssin vari8 ja pinnoitetun kalvon pinnan hohto katosi.

Vertailuesimerkki 1

500 ml:aan vettd suspendoitiin 50 g samoja rautaok-

sidilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissa 1.

T4hdn suspensioon lis&dttiin 2,6 g sirkoniumoksikloridia
(ZrOCl,-8H,0) ja 10 g ureaa (CO(NH,), ja saatu seos Kuumen-
nettiin sekoittaen noin 30 minuutin aikana sen palautus-
jashdytyslampotilaan. Reaktiosysteemis sekoitettiin palau-
tusjédhdyttden ylimddrdiset noin 30 minuuttia sen pH:n
nostamiseksi 7:8&n. Kiinte#d tuote koottiin suodattamalla,
pestiin vedelld ja kuivattiin 120 °C:ssa.

N&in valmistettu pigmentti sekoitettiin veden tai
lakan kanssa ja sitd tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummas-
sakin tapauksessa pigmentin partikkelit peittivdt toisensa
ja monet niistd agglomeroituivat. Kun pigmentti sekoitet-
tiin mustevdliaineen kanssa ja sumutettiin paperille, se
antoi varin ja hohdon, jotka olivat tdysin erilaisia kuin
alkuperdisen pigmentin v&ri ja hohto.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissid 1 k#yttden tdtd pigmenttis ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotustestiin kuin esimerkissd 1. Vaik-
ka pigmentti osoitti vain pientd vdrin muutosta, sen pin-
nan hohto osoitti huomattavaa laskua.

Vertailuesimerkki 2

500 ml:aan vettd suspendoitiin samoja rautaoksidil-
la pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissd 1. Saa-
tuun suspensioon lis#dttiin asteittain sekoittaen 26,2 g
vesipitoista 10 paino-%:sta sirkoniumoksikloridiliuosta.
Lisidsmisen p44ttymisen jalkeen saatu seos kuumennettiin 75
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°C:seen. Kiinted tuote koottiin suodattamalla, pestiin ve-
delld ja kuivattiin 120 °C:ssa.

Ndin saatua pigmenttid sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sit4 tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummassakin
tapauksessa pigmentin partikkelit agglomeroituivat. Kun se
sekoitettiin mustevdliaineen kanssa ja levitettiin pape-
rille, se antoi varin ja hohdon, jotka olivat tdysin eri-
laiset kuin alkuperdiselld pigmentilla.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissd 1 kdyttden t&td pigmenttid ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotustestiin kKuin esimerkissi 1. Pie-
nid muutoksia havaittiin se vdrissid ja hohto osoitti huo-
mattavaa himmenemisti.

Esimerkki 2

500 ml:aan vettd suspendoitiin 50 g samoja rautaok-
sidilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissid 1.
Tahdn lisdttiin sekoittaen 30 g vesipitoista 3,5 paino-
%$:sta kloorivetyhappoliuosta ja 1,00 g sirkoniumoksiase-
taattia [ZrO(CH,C00),] ja saatu seos kuumennettiin 75
°C:seen. Vesipitoinen 1 paino-%:nen natriumhypofosfiitti
(NaH,PO,+H,0) -liuos valmistettiin liuottamalla 1,24 g nat-
riumhypofosfiittia veteen, ja liuos lis&ttiin sekoittaen
lietteeseen 45 minuutin aikana. Paittyneen lis#yksen jal-
keen lietettd sekoitettiin ylim#&rdiset 30 minuuttia 75
°C:ssa. Tah&n lietteeseen tiputettiin vesipitoista 5 pai-
no-%:sta natriumhydroksidiliuosta nopeudella 1 ml/min,
jotta sen pH-arvo kohosi 7,0:aan, ja sekoittamista jatket-
tiin ylim8&rdiset 30 minuuttia 75 °C:ssa. Kiinted tuote
koottiin suodattamalla, pestiin vedelld ja kuivattiin 120
°C:ssa.

Ndin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sit#4 tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummassakin
tapauksessa silld on hyvd dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissd 1 kdyttden tats pigmenttid ja levy saatettiin

samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimerkissi 1.
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Pigmentti ei osoittanut juuri lainkaan varin muutosta ja
pinnoitetun kalvon pinta pysyi hohtavana.

Esimerkki 3

500 ml:aan vettd suspendoitiin 50 g samoja rautaok-

sidilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkiss&d 1.

Tihan lis#dttiin sekoittaen 30 g 3,5 paino-%:sta kloorive-
tyhappoliuosta ja 1,19 g sirkoniumoksinitraattia
[ZrO(NO,),-2H,0] ja saatu seos kuumennettiin 75 °C:seen. Ve-
sipitoinen 1 paino-%:nen natriumhypofosfiitti (NaH,PO,-H,;0)
-liuos valmistettiin liuottamalla 1,89 g natriumhypofos-
fiittia veteen ja liuos lisdttiin sekoittaen suspensioon
25 minuutin aikana. Lisdyksen padadttymisen jdlkeen suspen-
siota sekoitettiin ylimaaraiset 30 minuuttia 75 °C:ssa.
Tahin tiputettiin sekoittaen vesipitoista 5 paino-%:sta
natriumhydroksidiliuosta nopeudella 1 ml/min pH-arvon nos-
tamiseksi 7,2:een, ja sekoittamista jatkettiin ylim848radi-
set 30 minuuttia 75 °C:ssa. Kiinte& tuote koottiin suodat-
tamalla, pestiin vedelld ja kuivattiin 120 °C:ssa.

Niin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sit#d tutkittiin mikroskoopilla. Kummassakin ta-
pauksessa silléd oli hyvéd dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissid 1 kayttden t&td pigmenttia ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimerkisséd 1.
Pigmentti ei osoittanut juuri lainkaan vdrin muutosta ja
pinnoitetun kalvon pinta pysyi hohtavana.

Esimerkki 4

500 ml:aan vettd suspendoitiin 50 g samoja rautaok-
sidilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissd 1.
T4h4n suspensioon lis&dttiin sekoittaen 3,5 paino-%:sta
kloorivetyhappoliuosta ja 2,88 g sirkoniumoksikloridia
(ZrOCl1,-8H,0) ja saatu seos kuumennettiin 75 °C:seen. Vesi-
pitoinen 1 paino-%:nen natriumhypofosfiitti (NaH,PO,+H,0)
-liuos valmistettiin liuottamalla 1,89 g natriumhypofos-
fiittia veteen ja liuos lisdttiin sekoittaen suspensioon

65 minuutin aikana. Lisdyksen paattymisen jdlkeen suspen-
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siota sekoitettiin ylim&&rsdiset 30 minuuttia 75 °C:ssa. T4-
hdn tiputettiin sekoittaen vesipitoista 5 paino-%:sta nat-
riumhydroksidiliuosta nopeudella 1 ml/min pH-arvon nosta-
miseksi 7:84n ja sekoittamista jatkettiin ylim&&rdiset 30
minuuttia 75 °C:ssa. Muodostunut kiinte& tuote koottiin
suodattamalla, pestiin vedelli ja kuivattiin 120 °C:ssa.

Ndin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sitd tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummassakin
tapauksessa silld oli hyva dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kKuin
esimerkiss8 1 kiyttiden tata pigmenttid ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimerkissi 1.
Pigmentti ei osoittanut juuri lainkaan virin muutosta ja
pinnoitetun kalvon pinta pysyi hohtavana.

Esimerkki 5

Esimerkin 1 menetelmd toistettiin kdyttden samoja
aineita samoina mi&rin4, paitsi ettd lietteen 18mpdtila
pidettiin 50 °C:ssa.

Saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan kanssa
ja sitd tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummassakin tapauk-
sessa sillé oli hyvi dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissd 1 k3yttden tata pigmenttid ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimerkissi 1.
Pigmentti ei osoittanut Juuri lainkaan v&rin muutosta ja
pinnoitetun kalvon pinta pysyi hohtavana.

Esimerkki 6

Kiilleliuskeita, jotka oli pinnoitettu noin 28 pai-
no-%:sella (niiden kokonaispainosta laskettuna) rutiili-
tyyppiselld titaanidioksidilla, Jja joiden massalla oli
harmaanvalkoinen s4vy, valkoista heijastava vdri ja raeko-
ko v&lilla 10 - 50 pm (Iriodin 103 Sterling Silver, jota
valmistaa E. Merck A.G.), k#siteltiin samalla tavalla kuin
esimerkiss8 1 muodostamaan niiden pd&lle hydrattu sirko-
niumoksidikerros.

Ndin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan



10

15

20

25

30

35

15 86881

kanssa ja sitd tutkittiin mikroskoopilla. Kummassakin ta-
pauksessa silld oli hyva dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissd 1 k&yttden t&td pigmenttid ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimerkissd 1. Se
ei osoittanut juuri mit#3n valkaistumista ja pinnoitetun
kalvon pinta pysyi hohtavana.

Esimerkki 7

500 ml:aan vettd suspendoitiin samoja rautaoksidil-
la pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissd 1 ja
kloorivetyhappoa lisdttiin siihen sekoittaen pH-arvon saa-
tamiseksi arvoon 7,0. Saatu liete kuumennettiin 75 °C:seen
ja sitten
(1) vesipitoinen liuos, joka oli valmistettu 0,6 g:sta
ZnCl,:a, 1,44 g:sta ZrOCl,-H,0:a, 30 g:sta vesipitoista 3,5
paino-%:sta kloorivetyhappoliuosta ja 100 ml:sta vettd, ja
(2) vesipitoinen liuos, joka oli valmistettu liuottamalla
0,94 g NaH,P0,-H,0:a 130 ml:aan vetta,
lisdttiin samanaikaisesti tiputtaen lietteeseen sekoittaen
nopeudella 3 ml/min kumpaakin, jona aikana lietteen pH yl-
ldpidettiin arvossa 2 l1is&3malls vesipitoista 5 paino-
$:sta NaOH-liuosta. Vesipitoisten liuosten (1) ja (2) 1li-
sdsmisen pa#ttymisen jélkeen lietetta sekoitettiin yli-
masrdiset 30 minuuttia 75 °C:ssa ja sen pH nostettiin ar-
voon 5,5 tiputtamalla siihen vesipitoista 10 paino-%:sta
NaOH-liuosta nopeudella 0,6 ml/min. 30 minuutin ylimddrédi-
sen sekoittamisen jadlkeen 75 °C:ssa liete suodatettiin
kiinte&dn tuotteen keriimiseksi, mik# sitten pestiin vedel -
184 ja kuivattiin.

Ndin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sit# tutkittiin mikroskoopilla. Kummassakin ta-
pauksessa sill#d oli hyvé dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissd 1 kdyttden tdtd pigmenttid ja levy saatettiin
samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimerkissd 1. Se
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ei osoittanut juuri mitd&n varin muutosta ja pinnoitetun
kalvon pinta pysyi hohtavana.

Esimerkit 8 - 10

1 250 ml:aan vettd suspendoitiin 125 g samoja rau-
taoksidilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissi
1. T8h&n suspensioon lis&dttiin sekoittaen 1,5 g sinkkiklo-

ridia (ZnCl,) ja saatu seos kuumennettiin 75 °C:seen. Seok-
sen pH-arvo nostettiin arvosta 3,86 arvoon 8,53 lisdidm&lla
siihen vesipitoista 1 paino-%:sta natriumhydroksidiliuosta
92 minuutin aikana, ja saatua lietettd sekoitettiin yli-
mddrdiset 48 tuntia 75 °C:ssa. Sen jdlkeen se suodatettiin
kiinte&n aineen ker&iamiseksi, joka sitten pestiin vedelld
ja kuivattiin.

1 000 ml:aan vettd suspendoitiin 100 g kuivattua
tuotetta. Tdh&n lisdttiin sekoittaen 60 g vesipitoista 3,5
paino-%:sta kloorivetyhappoliuosta ja 2,88 g sirkoniumok-
sikloridia (ZrOCl,-8H,0). Saatu seos kuumennettiin 75
°C:seen ja sitten siihen lis#ttiin vesipitoinen 1 paino-
¥:nen liuos, jossa oli 1,88 g natriumhypofosfiittia
(NaH,PO,+H,0), sekoittaen 50 minuutin aikana. 75 minuutin
ylimddrdisen sekoittamisen j&lkeen 75 °C:ssa liete jaettiin
kolmeen osaan ja jaetut osat neutraloitiin vesipitoisella
5 paino-%:sella kaliumhydroksidiliuoksella (esimerkki 8),
ammoniumhydroksidilla (esimerkki 9) tai ammoniumkarbonaa-
tilla (esimerkki 10), vastaavasti. N&in saadut lietteet
suodatettiin kiinteiden aineiden kerdsmiseksi, jotka sit-
ten pestiin vedelld ja kuivattiin.

Ndin saadut pigmentit sekoitettiin erikseen veden
tai lakan kanssa ja niitd tarkasteltiin mikroskoopilla.
Kaikissa tapauksissa pigmenteilld oli hyv# dispersiivi-
syys.

Pinnoitetut 1levyt valmistettiin samalla tavalla
kuin esimerkissd8 1 kadyttden ndit8 pigmenttejd ja levyt
saatettiin samaan kuuma vesi -upotuskokeeseen kuin esimer-
kiss8 1. Kaikissa tapauksissa pigmentit eivit osoittaneet
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juuri mit#&n vdrin muutosta ja pinnoitettujen kalvojen
pinnat pysyivéat hohtavina.
Esimerkki 11

10 1l:aan vettd suspendoitiin 1 kg samoja rautaoksi-

dilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissa 1.
Tihsn lisattiin 13,6 g sinkkikloridia ja saatu seos kuu-
mennettiin 75 °C:seen. Vesipitoista 10 paino-%:sta natrium-
hydroksidiliuosta lisattiin siihen sekoittaen nopeudella
0,6 ml/min pH-arvon nostamiseksi 8,3:een. Tuote koottiin
suodattamalla, pestiin vedelld ja kuivattiin 120 °C:ssa
antamaan 950 g pigmentin partikkeleita, jotka oli peitetty
hydratulla sinkkioksidilla. Pigmentti suspendoitiin 9,5
l:aan vettd ja suspensiota kisiteltiin samalla t#valla
Kuin esimerkissd 1, sill3 erolla, etta muita aineita kay-
tettiin 19-kertaisina mdadrina.

Muodostunut kiinte& tuote otettiin talteen suodat-
tamalla, pestiin vedelld ja uudelleensuspendoitiin 9 l:aan
vettd. Saatuun suspension lisdttiin vesipitoista 1 paino-
$:sta liuosta, jossa oli 9,5 g silaanisideainetta [r-gly-
sidioksipropyylitrimetoksisilaania (SH 6040, jota valmis-
taa Toray Silicone Co., Ltd.)], ja saatua seosta sekoitet-
tiin 30 minuuttia huoneen l&mpdtilassa. Saatu kiinted tuo-
te koottiin suodattamalla ja kuivattiin 120 °C:ssa.

Ndin saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sitd tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummassakin
tapauksessa silld oli hyva dispersiivisyys.

Pigmentilld oli my&s hyva dispersiivisyys, kun se
sekoitettiin liuottimen kanssa, jolla oli alhainen polaa-
risuus, kuten tolueenin tai vastaavien kanssa. Kun vetta
lisattiin suspensioon, jossa oli tata pigmenttid toluee-
nissa, pigmentti ei siirtynyt vesipitoiseen faasiin. Toi-
saalta tapauksessa, jossa vetta lissittiin suspensioon,
jossa oli tolueenia ja edella mainittua pigmenttid, jota
ei oltu kidsitelty silaanisideaineella, suurin osa pigmen-

tistid siirtyi vesipitoiseen faasiin. Tam3 osoittaa, etta
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kdsittely silaanisideaineella voimistaa pigmentin 1lipo-
fiilisyytta.

Pinnoitettu levy valmistettiin samalla tavalla kuin
esimerkissd 1 k&yttiden pigmenttid, jota oli k&sitelty si-
laanisideaineella, ja levy saatettiin samaan kuuma vesi
-upotustestiin kuin esimerkissid 1. Sen vidri ei osoittanut
juuri lainkaan muutosta ja pinnoitetun kalvon pinta pysyi
suhteellisen hohtavassa tilassa.

Toinen pinnoitettu levy valmistettiin samalla ta-
valla kuin esimerkissa 1, paitsi ettd pigmenttii kaytet-
tiin 5 paino-%:n pitoisuutena. Levy saatettiin joudutet-
tuun saddn kestdvyystestiin JIS (japanilainen tehdasstan-
dardi ¥ D 0205:n mukaisesti kdyttden Sunshine Carbon Arc
Meter Model'ia WEL-SUN-HC (jota valmistaa Suga Tester Co.,
Ltd.). Vari mitattiin ennen testis ja sen jdlkeen kdyttden
kolorimetrisd (malli D-25, jota valmistaa Hanter Labo
Corp.) ja levyn vdriero AE ennen ja testin jdlkeen las-
kettiin siitd. AE-arvoksi saatiin 0,3.

Esimerkki 12

5 l:aan vettd suspendoitiin 500 g kiilleliuskeita,

jotka oli pinnoitettu 48 paino-%:sella rutiilityyppiselld
titaanidioksidilla, joka heijasti sinistd viri&, l&piise-
vyysvarin ollessa keltainen ja raekoon ollessa 10 - 50 pm
(Iriodin 225 Rutile Blue, jota valmistaa E. Merck A.G.).
Té&hdn suspensioon lisattiin liuosta, joka valmistettiin
liuottamalla 60 g vikevis kloorivetyhappoa, 13,6 g sinkki-
kloridia (ZnCl,) ja 28,8 g sirkoniumoksikloridia
(ZroC1,-H,0) 200 ml:aan vetti, ja saatu seos kuumennettiin
sekoittaen 75 °C:n lampdtilaan. Sen jdlkeen vesipitoinen 10
paino-%:nen liuos, jossa oli 18,8 g natriumhypofosfiittia
(NaH,P0O,+H,0), lis&ttiin seokseen 55 minuutin aikana ja sen
lémpdtila yll&pidettiin 75 °C:ssa sekoittaen 30 minuuttia.
Sekoittaen samassa ldmpStilassa lisattiin vesipitoista 10
paino-%:sta natriumhydroksidiliuosta tiputtaen seokseen
nopeudella 5,3 ml/min nostamaan sen pPH arvoon 7,0. Seosta

sekoitettiin 30 minuuttia samassa lampétilassa, sen pH
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alennettiin 5,0:aan lis&d&mdlla kloorivetyhappoa, ja saatua
seosta sekoitettiin yliméd&rdiset 30 minuuttia samassa lam-
pbtilassa.

Sen jalkeen 1 paino-%:sta liuosta, jossa oli silaa-
nisideainetta DT—glysidioksyylipropyylitrimetoksisilaania
(SH 6040, jota valmistaa Toray Silicone Co., Ltd.)], ja
joka oli valmistettu liuottamalla 5 g mainittua sideainet-
ta veteen, lisattiin seokseen ja saatua seosta sekoitet-
tiin 10 minuuttia 75 °C:ssa. Kiinted tuote koottiin suodat-
tamalla, pestiin vedella ja kuivattiin 120 °C:ssa.

Nain saatu pigmentti sekoitettiin veden tai lakan
kanssa ja sita tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummassakin
tapauksessa silld oli hyvd dispersiivisyys.

Pigmentills oli hyva dispersiivisyys myos, kun se
sekoitettiin liuottimen kanssa, jolla oli alhainen polaa-
risuus, kuten tolueenin tai vastaavien kanssa. Kun vettd
1is&ttiin suspensioon, jossa oli pigmenttid tolueenissa,
pigmentti ei siirtynyt vesipitoiseen faasiin. Tam& osoit-
taa, ettd pigmentin lipofiilisyys voimistui silaanisideai-
neella kisittelyn johdosta. Pigmentti ei osoittanut tal-
laista ilmidtd, kun sitd ei késitelty silaanisideaineella.

Pinnoitetut levyt valmistettiin samalla tavalla
kuin esimerkissd 1 kayttden silaanilla k&siteltya pigment-
tid ja peruspigmenttia (Iriodin 225), ja levyt saatettiin
samaan kuuma vesi -upotustestiin kuin esimerkissad 1. Pin-
noitetut levyt, jotka oli valmistettu silaanilla kasitel-
lystsd pigmentistd tdman keksinn®n mukaisesti, eivat osoit-
taneet valkaistumista ja kalvon pinta pysyi hohtavana,
kun taas pinnoitettu levy, joka oli valmistettu peruspig-
mentistd, osoitti huomattavaa valkaistumista ja sen pin-
noitetun pinnan hohto katosi.

Toinen pinnoitettu levy valmistettiin samalla ta-
valla kuin esimerkissad 11 kdyttaen piills kasiteltyéd pig-
menttid. Levy saatettiin samaan joudutettuun sddnkestotes-
tiin kdyttden samaa laitteistoa samoissa olosuhteissa kuin

esimerkissd 11, ja sen vdrin muutos ennen testid ja sen
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jélkeen mddritettiin. Saatiin vdriero AE -arvoksi 2,0.
Tdma osoittaa, ettd keksinndn mukaisella pigmentill3 on
parempi stabiilisuus kuin peruspigmentilli.

Esimerkki 13

Huoneen l&mpdtilassa lisdttiin asteittain sekoit-

taen vesipitoista 1 paino-%:sta liuosta, jossa oli 1,88 g
NaHPO,:H,0:a, vesipitoiseen 10 paino-%:seen liuokseen, jos-
sa oli 2,88 g sirkoniumoksikloridia (2r0Cl1,-8H,0), jolloin
liuoksen lis#imisnopeutta siidettiin niin, ettd voitiin
muodostaa 1l&pindkyva liuos ilman valkoisten sakkojen ke-
hittymists.

500 ml:aan vettd lisdttiin 50 g samoja titaanioksi-
dilla pinnoitettuja kiilleliuskeita kuin esimerkissid 1.
Tdmd8 suspensio lis&ttiin sekoittaen 1l&pindkyvasn vesipi-~
toiseen liuokseen, joka valmistettiin edelld, ja saatu
seos kuumennettiin sekoittaen kiehumislédmpétilaan. Sen
jdlkeen kun sitd oli pidetty 2 tuntia samoissa olosuhteis-
sa, vesipitoista 1 paino-%:sta natriumhydroksidiliuosta
lis&ttiin siihen nopeudella 1,3 ml/min sen pH:n nostami-
seksi 7,0:aan, ja saatua seosta sekoitettiin palautusjdsh-
dyttden 30 minuuttia. Muodostunut kiinted tuote otettiin
talteen suodattamalla, pestiin vedelld ja kuivattiin 120
°C:ssa.

Ndin kdsitelty pigmentti sekoitettiin veden tai
lakan kanssa ja siti tarkasteltiin mikroskoopilla. Kummas-
sakin tapauksessa silli oli hyvd dispersiivisyys.

Pinnoitettu levy valmistettiin kdyttden tata pig-
menttid samalla tavalla kuin esimerkissi 1 ja levy saatet-
tiin samaan kuuma vesi -upotustestiin. Levy ei osoittanut
mit848n olennaista valkaistumista ja sen pinta pysyi hohta-
vana.
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Patenttivaatimukset

1. Vetta kestava helmidispigmentti, t unne t -
t u siita, ettd se on valmistettu hydrolysoimalla sirko-
nyyliyhdiste vesipitoisessa vdliaineessa hypofosfiitin
14sn&ollessa, jolloin muodostuu hydratoitu sirkoniumoksi-
di, ja kerrostamalla se metallioksidilla pinnoitetuista
kiilleliuskeista muodostuvan peruspigmentin pinnalle.

2. Menetelma vettd kestavan helmidispigmentin val-
mistamiseksi, tunnet¢tu siita, etta hydrolysoidaan
sirkonyyliyhdiste vesipitoisessa valiaineessa hypofosfii-
tin lasndollessa, jolloin muodostuu hydratoitu sirkoniu-
moksidi, ja kerrostetaan se metallioksidilla pinnoitetuis—

ta kiilleliuskeista muodostuvan peruspigmentin pinnalle.

Patentkrav

1. Vattenbestdndigt parlemopigment, kanne -
tecknat darav, att det ar framstidllt genom att hyd-
rolysera en zirkonylfoérening i ett vattenhaltigt medium i
narvaro av hypofosfit, varvid en hydratiserad zirkonium-
oxid bildas, och genom att utfélla denna pad ytan av ett
baspigment bestdende av metalloxidbelagda glimmerflagor.

2. Férfarande for framstdllning av ett vattenbe-
standigt parlemopigment, kannetecknat darav,
att en zirkonylférening hydrolyseras i ett vattenhaltigt
medium i ndrvaro av hypofosfit, varvid en hydratiserad
zirkoniumoxid bildas, och denna utfalls pd ytan av ett
baspigment bestaende av metalloxidbelagda glimmerflagor.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

