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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　有色エフェクト顔料の製造方法であって、以下の段階：
（ｉ）アルミニウムベースの基材粒子を、水性コーティング材料中で、少なくとも１つの
金属酸化物層でコーティングする段階、ここで、該金属酸化物は、酸化チタン、酸化鉄、
またはそれらの任意の混合物から選択される、
（ｉｉ）粒子状の無機非金属材料を前記水性コーティング材料に加えて、前記コーティン
グされたアルミニウムベースの基材粒子と該粒子状の無機非金属材料との混合物を前記水
性コーティング材料中で提供する段階、および
（ｉｉｉ）前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒子と粒子状の無機非金属
材料との混合物を、前記水性コーティング材料から分離して、該分離した混合物を熱乾燥
段階に供して、乾燥有色エフェクト顔料材料を得る段階
を含む前記方法。
【請求項２】
　前記アルミニウムベースの基材粒子が、アルミニウムまたはアルミニウム合金の芯材か
ら作られ、前記芯材は、任意に少なくとも部分的に１つまたは複数の不動態化層でコーテ
ィングされる、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記不動態化層が、金属ホスフェート層、または無機酸化物層、またはそれらの任意の
組み合わせまたは混合物である、請求項２に記載の方法。
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【請求項４】
　前記金属酸化物層が、一次干渉または二次干渉をもたらす厚さを有している、請求項１
から３までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項５】
　前記粒子状の無機非金属材料が、シート状もしくは層状ケイ酸塩、酸化アルミニウム、
アルミノケイ酸塩、ガラス、パーライト、合成マイカ、ホウケイ酸ガラス、またはそれら
の任意の混合物または組み合わせから選択される、請求項１から４までのいずれか１項に
記載の方法。
【請求項６】
　前記水性コーティング材料に加えられた粒子状の無機非金属材料が、コーティングされ
ない、請求項１から５までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項７】
　前記水性コーティング材料に加えられた粒子状の無機非金属材料が、少なくとも１つの
金属酸化物層でコーティングされる、請求項１から５までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項８】
　前記粒子状の無機非金属材料が、段階（ｉ）の間に前記水性コーティング材料に加えら
れる、および／または段階（ｉ）が実施される前に前記水性コーティング材料中にすでに
存在している、請求項１から７までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項９】
　前記粒子状の無機非金属材料が、段階（ｉ）の後に前記水性コーティング材料に加えら
れる、請求項１から８までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１０】
　前記粒子状の無機非金属材料が、前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒
子の量に対して１質量％～５０質量％の量で前記水性コーティング材料に加えられる、請
求項１から９までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１１】
　アルミニウムベースの基材粒子の平均粒度と、前記水性コーティング材料に加えられた
粒子状の無機非金属材料の平均粒度との差が、３０％を超えない、請求項１から１０まで
のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１２】
　前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒子と前記粒子状の無機非金属材料
との混合物が、前記水性コーティング材料からろ過により分離される、請求項１から１１
までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１３】
　前記分離された混合物が、少なくとも１５０℃の温度での焼成による段階（ｉｉｉ）の
熱乾燥段階に供される、請求項１から１２までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１４】
　さらに、段階（ｉｉｉ）の乾燥有色エフェクト顔料材料が表面変性剤と接触させられる
顔料表面変性段階（ｉｖ）を含む、請求項１から１３までのいずれか１項に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　ラスター顔料またはエフェクト顔料は、数多くの分野、例えば、自動車塗装、装飾塗装
、プラスチック着色、塗料、印刷インク、および化粧品において使用される。
【０００２】
　これらの視覚的効果は、主に、シート状の、平行配向された金属または屈折率の高い顔
料粒子での光の指向反射に基づいている。この顔料粒子の組成に応じて、角度依存性のあ
る色および明度の効果を作り出す干渉、反射および吸収現象がある。
【０００３】
　金属エフェクト顔料は、当業者に公知のあらゆる小板状（ｐｌａｔｅｌｅｔｓ－ｓｈａ
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ｐｅｄ）の基材、例えば、アルミニウム小板／フレークまたは金属酸化物でコーティング
されたアルミニウム小板／フレークである。
【０００４】
　酸化鉄コーティングを有する小板状のアルミニウム顔料は、よく知られており、例えば
、ＥＰ００３３４５７に記載されている。この顔料は、その特別な色特性によって、コー
ティング、塗料、印刷インク、プラスチック、セラミック組成物および釉薬の着色、なら
びに装飾用化粧品の製造に幅広く使用されるエフェクト顔料の類に数えられる。
【０００５】
　酸化鉄でコーティングされたアルミニウム顔料は、アルミニウム小板の表面での鏡面反
射、酸化鉄層における選択的な光吸収、および酸化鉄層のフィルム状の表面での光の干渉
の組み合わせから、その特別な光学プロファイルがもたらされる。光の干渉は、主に、酸
化鉄コーティング層の厚さによって決まる色をもたらす。したがって、乾燥顔料粉末は、
酸化鉄層の厚さが増すにしたがい、一次干渉または二次干渉によるものとして分類される
以下の大気中の色相を示す：
一次干渉色：淡黄色、緑金色、金色、帯赤金色（ｒｅｄｄｉｓｈ－ｇｏｌｄ）、赤色、紫
色、灰紫色；
二次干渉色：黄色、金色、帯赤金色、赤金色、赤色。
【０００６】
　酸化鉄でコーティングされたアルミニウム顔料は、きわめて鮮やかで不透明であり、こ
れが、自動車塗装で幅広く使用される理由である。この分野で通常使用される顔料は、ア
ルミニウム小板に基づいており、金属ミラー効果を示すものである。
【０００７】
　エフェクト顔料の金属酸化物層は、酸素および／または水蒸気の存在下に、揮発性金属
化合物の気相分解によるか、または湿式化学コーティングプロセス（例えば、ゾルゲルプ
ロセス）により金属基材粒子上に備えることができる。
【０００８】
　ＥＰ００３３４５７Ａ２は、表面が少なくとも部分的に酸化鉄で被覆される金属基材を
含む有色エフェクト顔料の製造方法であって、ペンタカルボニル鉄が、前記金属基材の流
動床において、１００℃超で酸素によって酸化されて酸化鉄になる前記方法を記載してい
る。
【０００９】
　湿式化学による製造法では、金属酸化物を含む層は、好適な金属塩、例えば、鉄（ＩＩ
Ｉ）塩、例えば、塩化鉄（ＩＩＩ）および硫酸塩、または加水分解性の有機金属化合物の
加水分解反応により設けることができる。
【００１０】
　エフェクト顔料の金属ベース基材上での金属酸化物のコーティング層の製造についての
詳細は、例えば、ＥＰ０７０８１５４Ａ２に示されている。
【００１１】
　一般的に、湿式化学による製造法によって製造された金属酸化物層は、加水分解された
前駆体種または結合水の不完全な縮合反応により、ヒドロキシル基を含んでいることがあ
る。色に関する理由から、設けられた顔料を含む製品への任意の不所望な顔料の色移りを
避けるために、水酸化物を含む酸化物層を完全に縮合した酸化物層に変換すること、かつ
／または結合水を除去することが好ましい。これは、一般的に、高温のガス流中で乾燥さ
せて行われる。
【００１２】
　しかし、前記エフェクト顔料の金属基材がアルミニウムを含む場合、このような乾燥段
階は、アルミノサーミック反応を引き起こすことがある。
【００１３】
　アルミノサーミック反応は、還元剤として作用するアルミニウムと金属酸化物、例えば
、酸化鉄または酸化チタンとの非常に高い発熱化学反応である。最も顕著な例は、アルミ
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ニウムと酸化鉄とのテルミット反応である。しかし、アルミニウムは、酸化チタンまたは
別の酸化物、例えば、ＳｉＯ2と反応することもある。
【００１４】
　本発明の課題は、アルミニウムベースの金属基材および酸化鉄層または酸化チタン層を
含むエフェクト顔料の製造方法を提供することであり、前記方法は、アルミノサーミック
反応が開始する危険を最小限に抑え、容易に実施できるが、それにもかかわらず安定した
色特性を有するエフェクト顔料をもたらすものである。
【００１５】
　本発明の第一の実施態様によれば、前記課題は、以下の工程段階を含む有色エフェクト
顔料の製造方法により解決される：
（ｉ）アルミニウムベースの基材粒子を、水性コーティング材料中で、少なくとも１つの
金属酸化物層でコーティングする段階、ここで、この金属酸化物は、酸化チタン、酸化鉄
、またはそれらの任意の混合物から選択される、
（ｉｉ）粒子状の無機非金属材料を前記水性コーティング材料に加えて、前記コーティン
グされたアルミニウムベースの基材粒子と該粒子状の無機非金属材料との混合物を前記水
性コーティング材料中で提供する段階、および
（ｉｉｉ）前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒子と粒子状の無機非金属
材料との混合物を、前記水性コーティング材料から分離して、この分離した混合物を熱乾
燥段階に供して、乾燥有色エフェクト顔料材料を得る段階。
【００１６】
　本発明では、アルミニウムベースのエフェクト顔料粒子と好適な無機粒子とを、液体の
コーティング材料中で混合する段階と組み合わせた湿式コーティング法の組合せが、アル
ミノサーミック反応の開始の危険を最小限に抑え、容易に実施できるが、それにもかかわ
らず安定した色特性有するエフェクト顔料を提供する製造方法をもたらすことが判明した
。
【００１７】
　有色エフェクト顔料を製造するための好適なアルミニウムベースの基材粒子は、一般に
、当業者に公知である。
【００１８】
　前記アルミニウムベースの基材粒子は、アルミニウムまたはアルミニウム合金の芯材か
ら作られ、前記芯材は、少なくとも部分的に１つまたは複数の不動態化層でコーティング
することができる。
【００１９】
　前記アルミニウムまたはアルミニウム合金の芯材は、小板またはフレークの形態である
のが好ましい。
【００２０】
　アルミニウム合金の例として、アルミニウム青銅を挙げることができる。
【００２１】
　前記アルミニウムまたはアルミニウム合金の小板またはフレークは、箔（ｆｏｉｌｓ）
の切断もしくは裁断により、または慣用の微粒化および粉砕技術により簡単に製造可能で
ある。好適なアルミニウムまたはアルミニウム合金の小板は、例えば、ホール法によって
ホワイトスピリット中で湿式粉砕することにより製造される。出発材料は、ホワイトスピ
リット中で、潤滑油の存在下に小板状の粒子にボールミル粉砕し、引き続き細かくした、
微粒化された不規則なアルミニウムグリットである。
【００２２】
　アルミニウムまたはアルミニウム合金の小板またはフレークの平均厚さおよび平均直径
は、広範囲にわたって変化してよい。一般的に、前記小板またはフレークの平均厚さは、
１０ｎｍ～１０００ｎｍの範囲内に、平均直径は、８μｍ～５０μｍの範囲内にあってよ
い。一般的に、平均直径の平均厚さに対する比は、３０～５０００の範囲内にあってよい
。
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【００２３】
　前述の通り、前記アルミニウムベースの基材粒子のアルミニウムまたはアルミニウム合
金の芯材は、少なくとも部分的に１つまたは複数の不動態化層でコーティングされてよい
。
【００２４】
　好適な不動態化層は、一般に、当業者に公知である。不動態化層は、好ましくは無機層
、例えば、金属ホスフェート層、または無機酸化物層である。前記無機不動態化層が、金
属ホスフェート層である場合、金属は、Ｔｉ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ
、Ｚｎ、Ａｌ、Ｚｒ、Ｎｂ、Ｍｏ、ＴａまたはＷから選択されてよい。前記無機不動態化
層が、無機酸化物層である場合、この酸化物は、Ｔｉ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎ
ｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｌ、Ｚｒ、Ｎｂ、Ｍｏ、Ｔａ、Ｗ、Ｇｅ、Ｓｉ、ＳｎおよびＢｉの酸
化物またはそれらの任意の組み合わせから選択されてよい。
【００２５】
　エフェクト顔料基材、例えば、アルミニウム小板上に不動態化層を製造するための方法
は、一般に、当業者に公知である。
【００２６】
　原則的に、不動態化層は、湿式化学法または化学蒸着（ＣＶＤ）法により製造すること
ができる。
【００２７】
　湿式化学法では、好適な前駆体化合物、例えば、有機基が酸素原子を介して金属に結合
している有機シリコン化合物および／または有機アルミニウム化合物は、基材粒子（例え
ば、アルミニウムフレークまたは小板）、および前記金属化合物が溶けやすい有機溶媒の
存在下に加水分解される。金属アルコキシド（特にテトラエトキシシランおよびアルミニ
ウムトリイソプロポキシド）は、アルコール（例えば、エタノールまたはイソプロパノー
ル）および塩基性触媒または酸性触媒（例えば、アンモニア水および／またはアミン）の
存在下に加水分解される。これは、最初に基材粒子、イソプロパノール、水およびアンモ
ニアを装入し、この混合物を撹拌しながら４０℃から８０℃に加熱して、イソプロパノー
ル中の金属アルコキシド溶液を連続的に加えて行われるのが好ましい。それに続いて通常
１～１５時間撹拌した後、前記混合物を室温に冷却して、コーティングされた顔料をろ別
、洗浄および任意に乾燥により分離する。アルミニウム上での不動態化層の製造方法につ
いてのさらなる詳細は、例えば、ＥＰ０７０８１５４Ａ２およびＤＥ４４０５４９２Ａに
示されている。
【００２８】
　水性コーティング材料中で、アルミニウムベースの基材上（アルミニウムおよびアルミ
ニウム合金上にそれぞれ直接か、またはアルミニウムまたはアルミニウム合金上に順番に
設けられる不動態化層上）に酸化鉄層または酸化チタン層を備える段階は、一般に、当業
者に公知である。
【００２９】
　金属酸化物層は、好適な金属酸化物前駆体化合物、例えば、金属塩または有機金属化合
物、または別の加水分解可能な前駆体化合物を、任意に少なくとも１種の不動態化層によ
りコーティングすることができるアルミニウムベースの基材粒子を含む前記水性コーティ
ング材料に加えることにより備えることができる。
【００３０】
　「水性コーティング材料」という用語は、液体の材料が、基材粒子上にコーティングを
設けるために、前駆体化合物を加水分解して、加水分解された種の縮合を行うのに充分な
量の水を含んでいることを意味する。好適な水の量は、当業者に公知であるか、または簡
単に所定の実験によって確立することができる。一般的に、水性コーティング材料は、こ
の水性コーティング材料中の液体の総量に対して、水を５０質量％～１００質量％の量で
含んでいる。
【００３１】
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　前記金属酸化物層は、基材粒子上に酸性またはアルカリ性のｐＨで塗布されてよい。前
記水性コーティング材料のｐＨは、前記金属酸化物前駆体化合物を前記水性コーティング
材料に加える、または計量供給する間、一定に保たれるのが好ましい。
【００３２】
　前記基材粒子上に前記金属酸化物層を備える間（例えば、沈殿により）、前記水性コー
ティング材料の温度は、広範囲にわたって、例えば室温～１００℃、または３０～１００
℃で変化してよい。
【００３３】
　前記酸化鉄層または酸化チタン層は、一次干渉または二次干渉の連続により色をもたら
す厚さを有していてよい。
【００３４】
　前記酸化鉄コーティングの層厚さが、一次干渉色をもたらす範囲内にある場合、これら
の色は、淡黄色、緑金色、金、帯赤金色、赤色、紫色または灰紫色であってよい。前記酸
化鉄コーティングの層厚さが、二次干渉色をもたらす範囲内にある場合、これらの色は、
黄色、金色、帯赤金色、赤金色または赤色であってよい。
【００３５】
　一般的に、湿式化学の工程段階により基材上に備えられる金属酸化物層（例えば、酸化
鉄層または酸化チタン層）は、加水分解された前駆体種の間の不完全な縮合および／また
は水の存在により、なおもヒドロキシ基を含んでいる。前記金属が鉄（ＩＩＩ）である場
合、湿式化学法により得られた金属酸化物は、一般的に「完全に縮合された」酸化物の形
態Ｆｅ2Ｏ3で存在しているだけでなく、水和酸化鉄または酸化水酸化鉄をある程度含んで
もいる。酸化水酸化鉄または水和酸化鉄は、ヒドロキシル基をなおも含んでおり、例えば
、化学式ＦｅＯ（ＯＨ）によって表すことができる。
【００３６】
　したがって、段階（ｉ）で製造された酸化鉄層または酸化チタン層は、金属酸化物固体
の形成の間の不完全な縮合により、および／または水の存在によりヒドロキシル基をなお
も含んでいる金属酸化物も包含している。ヒドロキシル基は、金属酸化物全体に分布して
いてよいか、または金属酸化物のいくつかの領域に、その他の領域が、不完全な縮合によ
り、ヒドロキシル基をそれ以上含んでいない間のみ存在していてよい。特に記載がない限
り、「酸化鉄」という用語は、一般に知られている酸化鉄中に存在していてよい鉄と酸素
との任意の化学量論比を包含している。同じことが「酸化チタン」という用語にも当ては
まる。
【００３７】
　酸化鉄がなおもヒドロキシル基を含んでいる場合、ヒドロキシル基は、水和酸化鉄、酸
化水酸化鉄、または酸化鉄、例えば、Ｆｅ2Ｏ3またはＦｅ3Ｏ4と水和酸化鉄および／また
は酸化水酸化鉄との任意の混合物から選択されてよい。
【００３８】
　Ｆｅ原子は、Ｆｅ（ＩＩＩ）として存在しているのが好ましい。しかし、本発明の範囲
内では、Ｆｅ原子は、Ｆｅ（ＩＩ）および／またはＦｅ（ＩＶ）として存在していてもよ
い。
【００３９】
　水和酸化鉄または酸化水酸化鉄は、以下の化学式の１つによって表すことができる：
ＦｅＯ（ＯＨ）、Ｆｅ2Ｏ3・Ｈ2Ｏ、Ｆｅ2Ｏ3・ｎＨ2Ｏ［式中、ｎは２以上である］、Ｆ
ｅ（ＯＨ）3、Ｆｅ（ＯＨ）2、
または、それらのヒドロキシルを含む２つもしくは複数の酸化鉄の混合物であってよい。
【００４０】
　前記酸化鉄は、結晶質または非晶質であってよく、化学量論型または非化学量論型の酸
化物であってよい。
【００４１】
　前記酸化チタンが、なおもヒドロキシル基を含んでいる場合、ヒドロキシル基は、水和
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酸化チタン、酸化水酸化チタン、または二酸化チタンＴｉＯ2と水和酸化チタンおよび／
または酸化水酸化チタンとの任意の混合物から選択されてよい。
【００４２】
　Ｔｉ原子は、Ｔｉ（ＩＶ）として存在しているのが好ましい。しかし、本発明の範囲内
では、Ｔｉ原子は、Ｔｉ（ＩＩＩ）として存在していてもよい。
【００４３】
　水和酸化チタンまたは酸化水酸化チタンは、以下の例となる化学式の１つによって表す
ことができる：
ＴｉＯ（ＯＨ）2、ＴｉＯ2・ｎＨ2Ｏ［式中、ｎは１以上である］、
または、それらのヒドロキシルを含む２つもしくは複数の酸化チタンの混合物であっても
よい。
【００４４】
　前記酸化チタンまたは酸化水酸化チタンは、結晶質または非晶質であってよく、化学量
論型または非化学量論型の酸化物であってよい。
【００４５】
　前述の通り、本発明の方法は、粒子状の無機非金属材料を前記水性コーティング材料に
加えて、前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒子と該粒子状の無機非金属
材料との混合物を前記水性コーティング材料中で提供する段階（ｉｉ）を含んでいる。
【００４６】
　前記粒子状の無機非金属材料は、段階（ｉ）の間または後に、前記水性コーティング材
料に加えられてよい。しかし、本発明では、コーティング段階（ｉ）が開始される前に、
前記水性コーティング材料が、前記粒子状の無機非金属材料をすでに含んでいることも可
能である。
【００４７】
　本発明に有用である無機非金属固体は、片状もしくは層状ケイ酸塩もしくはフィロケイ
酸塩、酸化アルミニウム、アルミノケイ酸塩、ガラス、合成マイカ、パーライト、ホウケ
イ酸ガラス、またはそれらの任意の混合物から選択されてよい。
【００４８】
　好ましいフィロケイ酸塩またはシート状もしくは層状ケイ酸塩は、マイカである。マイ
カは、当業者に一般に知られており、市販されている。本発明では、合成マイカも天然マ
イカも使用されてよい。例として挙げられるマイカ材料には、例えば、金雲母およびフッ
素金雲母が含まれる。
【００４９】
　前記無機非金属固体の平均粒度は、広範囲に変化してよい。前記アルミニウムベースの
基材粒子の平均粒度と同じような無機非金属固体の平均粒度が選択されるのが好ましい。
好ましい実施態様では、前記無機非金属固体の平均粒度と前記アルミニウムベースの基材
粒子の平均粒度との差は、３０％を超えない、より好ましくは１５％を超えない。好まし
い実施態様では、前記無機非金属固体は、小板状の形態を有しており、前記アルミニウム
ベースの基材粒子のアスペクト比との差が、３０％未満、より好ましくは１５％未満であ
るアスペクト比を有している。
【００５０】
　前記粒子状の無機非金属材料は、前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒
子の量に対して１質量％～５０質量％、より好ましくは５質量％～４５質量％、または１
５質量％～４０質量％の量で、前記水性コーティング材料に加えられる。
【００５１】
　前記粒子状の無機非金属材料を加えている間、前記水性コーティング組成物は、前記無
機非金属固体および前記アルミニウムベースの基材粒子を効率的に混合するために撹拌さ
れるのが好ましい。
【００５２】
　前記水性コーティング材料は、前記粒子状の無機非金属材料を加えた後、少なくとも０
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．５時間均一化される（好ましくは撹拌による）のが好ましい。
【００５３】
　前記水性コーティング材料に加えられた粒子状の無機非金属材料は、コーティングされ
てよいか、またはコーティングされなくてよい。
【００５４】
　コーティングされる場合、前記水性コーティング材料に加えられた粒子状の無機非金属
材料の１つまたは複数のコーティング層は、１つもしくは複数の金属酸化物層、１つもし
くは複数の不動態化層、またはそれらの任意の組み合わせであってよい。
【００５５】
　好適な不動態化層およびそれの製造法に関しては、上述の前記アルミニウムベースの基
材粒子の不動態化層を参照することができる。
【００５６】
　１つまたは複数の金属酸化物層が、前記粒子状の無機非金属材料上に存在する場合、こ
れらの金属酸化物層は、湿式化学コーティング法および／または気相コーティング法（例
えば、化学蒸着コーティング）により製造することができる。
【００５７】
　湿式化学コーティングまたは気相コーティングによって金属酸化物層を製造するための
好適な方法条件は、一般に、当業者に公知である。
【００５８】
　１つまたは複数の金属酸化物層が、前記粒子状の無機非金属材料上に存在する場合、前
記金属酸化物は、酸化鉄、酸化チタン、酸化アルミニウム、酸化ケイ素、酸化クロム、ま
たはそれらの任意の混合物または組み合わせから選択されてよい。
【００５９】
　前述の通り、前記粒子状の無機非金属材料は、段階（ｉ）の間に前記水性コーティング
材料に加えられてよいか、またはコーティング段階（ｉ）が開始される前に前記水性コー
ティング材料中にすでに存在していてよい。両方の選択肢では、酸化鉄層および／または
酸化チタン層は、少なくとも部分的に前記粒子状の無機非金属材料上に備えられる。代替
的に、前記粒子状の無機非金属材料は、段階（ｉ）の後に、前記水性コーティング材料に
加えられてよい。
【００６０】
　前述の通り、本発明による方法は、前記コーティングされたアルミニウムベースの基材
粒子と粒子状の無機非金属材料との混合物を、前記水性コーティング材料から分離して、
この分離した混合物を熱乾燥段階に供して、乾燥有色エフェクト顔料材料を得る段階（ｉ
ｉｉ）を含んでいる。
【００６１】
　前記混合物は、当業者に一般に知られている方法により、前記水性コーティング材料か
ら分離されてよい。
【００６２】
　前記コーティングされたアルミニウムベースの基材粒子と前記粒子状の無機非金属材料
との混合物は、前記水性コーティング材料からろ過により、任意に、続いて前記混合物を
洗浄剤（例えば、水またはアルコール）で洗浄することにより分離される。
【００６３】
　乾燥有色エフェクト顔料材料を得るための好適な乾燥条件は、当業者によって容易に確
立することができる。段階（ｉｉｉ）の熱乾燥は、例えば、少なくとも１５０℃、または
少なくとも２００℃、または少なくとも２５０℃の温度で焼成することにより行われる。
好ましい温度範囲は、１５０℃～５００℃、より好ましくは２００℃～３００℃であって
よい。
【００６４】
　前記焼成は、大気雰囲気中で実施されてよい。しかし、前記熱乾燥段階を、不活性雰囲
気、例えば、窒素中で、または還元ガス、例えば、アンモニアの雰囲気中で実施すること
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【００６５】
　前記水性コーティング材料から分離後、前記コーティングされたアルミニウムベースの
基材粒子と前記粒子状の無機非金属材料との混合物は、前記熱乾燥段階の前に、液体の材
料中で熱処理に供されないのが好ましい。
【００６６】
　任意に、前記方法は、さらに、段階（ｉｉｉ）の乾燥有色エフェクト顔料材料を、表面
変性剤、例えば、前記乾燥有色エフェクト顔料材料の表面に反応する官能基を有する表面
変性剤と接触させる顔料表面変性段階（ｉｖ）を含んでいる。
【００６７】
　前記顔料表面変性段階の場合、前記乾燥有色エフェクト顔料材料は、少なくとも１種の
表面変性剤を含む液体の材料中で提供することができる。しかし、前記表面変性剤を、段
階（ｉｉｉ）の乾燥有色エフェクト顔料材料と気相を用いて接触させることも可能である
。
【００６８】
　エフェクト顔料の表面変性のための方法および好適な表面変性剤、例えば、表面反応性
官能基（例えば、アルコキシシランなど）を有するシランは、当業者に公知であり、前記
エフェクト顔料材料と、ワニスまたはラッカーとの相溶性を改善することができる。表面
変性法および表面変性剤は、例えば、ＥＰ１６８２６２２、ＥＰ１９０４５８７およびＥ
Ｐ０６８８８３３に記載されている。
【００６９】
　本発明は、前述の方法により得ることができる、または得られる有色エフェクト顔料に
も関する。
【００７０】
　以下の例で、本発明をさらに詳しく述べる。
【００７１】
　例
エフェクト顔料試料Ｅ１～Ｅ３の製造
ＳｉＯ2不動態化層を有するアルミニウム小板（ＥＰ０７０８１５４の例１の段階（ａ）
により製造したもの）を、水中に分散する。
【００７２】
　不動態化されたアルミニウムの水懸濁液を、８０℃に加熱する。硝酸鉄を約１２～４８
時間かけて加えて、この不動態化されたアルミニウムの上に酸化鉄（ＩＩＩ）コーティン
グを設ける。ｐＨは、塩基（ＮａＯＨ、ＮＨ3、ＮａＨＣＯ3）を加えて、２．５～４の範
囲に調節する。酸化鉄コーティングは、二次干渉をもたらす層厚さを有している。
【００７３】
　酸化鉄でコーティングされたアルミニウム小板の懸濁液を、３０分間撹拌して、続いて
ｐＨ値を約２．８～３．２に調節し、酸化鉄でコーティングされたマイカを第１表に示さ
れる種々の量で加える。
【００７４】
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【表１】

【００７５】
　前記マイカを加えた後、前記分散液を、高い均一度を確保するために約１時間撹拌して
、続いてろ過し、Ａｌベースの顔料粒子とマイカとの混合物を水で洗浄する。
【００７６】
　最後に、Ａｌベースの顔料粒子とマイカとの混合物を、約３００℃の温度の乾燥段階に
供する。
【００７７】
　前記混合物の火炎伝播速度を、「Ｔｒａｎｓｐｏｒｔ　ｏｆ　Ｄａｎｇｅｒｏｕｓ　Ｇ
ｏｏｄｓ」（Ｍａｎｕａｌ　ｏｆ　Ｔｅｓｔｓ　ａｎｄ　Ｃｒｉｔｅｒｉａ，２ｎｄ　ｒ
ｅｖｉｓｅｄ　ｅｄｉｔｉｏｎ，Ｐａｒｔ　ＩＩＩ，Ｔｅｓｔ Ｎ．Ｉ，Ｓｅｃｔｉｏｎ
　３３．２．１．４）に準拠して測定した。
【００７８】
　結果を以下の第２表に示す。
【００７９】

【表２】

【００８０】
　前記水性コーティング材料から分離した後の、酸化鉄でコーティングされたＡｌベース
の顔料粒子とマイカ粒子との混合物の均一性を評価するために、試料Ｅ２のろ過ケーキを
、３つの異なる位置、つまり、ろ過ケーキの上部、中央部、下部でＡｌ、ＳｉおよびＦｅ
の含有量に関して化学的に分析した。結果を第３表に示す：
【００８１】
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【表３】

【００８２】
　第３表のデータは、きわめて均一な混合物が得られたことを明らかに示している。また
一方、この高い均一性により、前記マイカ粒子は、この混合物全体に一様に分布しており
、湿潤しているろ過ケーキの熱乾燥段階の間にテルミット反応を効率的に抑制することが
できる。
【００８３】
　さらに、この高い混合物均一性により、前記エフェクト顔料材料全体に高い色均一性も
ある。
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