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Relatorio Descritivo da Patente de Invencdo para "COMPOSICAO DE
DIMENSIONAMENTO PARA ABRILHANTAMENTO OPTICO DE
SUBSTRATOS PARA IMPRESSAO A JATO DE TINTA, PROCESSO
DE PREPARO E USO DA MESMA, E PROCESSO PARA PREPA-
RAR UM PAPEL ABRILHANTADO QUE E ESPECIALMENTE
APROPRIADO PARA IMPRESSAO A JATO DE TINTA PIGMENTA-
DA".

[001] A presente invencao refere-se as composicdes de dimensi-
onamento liquidas, melhoradas, compreendendo derivados de diami-
noestilbeno, aglutinantes, polimeros protetores e sais de metal divalen-
te, para abrilhantador 6ptico de substratos apropriados para impressao

a jato de tinta de alta qualidade.

Antecedentes da Invencao

[002] A impresséo a jato de tinta tornou-se, nos ultimos anos, um
meio muito importante para gravacao de dados e imagens em uma
folha de papel. Custos baixos, producéo facil de imagens multicolori-
das e velocidade relativamente alta sdo algumas das vantagens desta
tecnologia. A impresséao a jato de tinta, entretanto, coloca grandes de-
mandas no substrato a fim de atender os requisitos de pouco tempo de
secagem, alta densidade e nitidez de impresséo, e escoamento cor a
cor reduzido. Além disso, o0 substrato devera ter uma brancura alta.
Papéis lisos, por exemplo, sdo deficientes para absorver corantes
anidnicos baseados na agua ou pigmentos usados em impressédo a
jato de tinta; a tinta permanece por um tempo consideravel na superfi-
cie do papel o que permite que a difusdo da tinta ocorra e leve a uma
nitidez de impressao inferior. Um método de alcancar um tempo de
secagem curto, enquanto prové uma densidade e nitidez de impresséao
altas, € usar papéis revestidos de silica especial. Tais papéis, entre-
tanto, sao dispendiosos para produzir.

[003] US 6.207.258 prové uma solugao parcial para este proble-
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ma revelando que a qualidade da impressao a jato de tinta pigmentado
pode ser melhorada tratando a superficie do substrato com um meio
de dimensionamento aquoso contendo um sal de metal divalente. Clo-
reto de calcio e cloreto de magnésio sao sais de metal divalente prefe-
ridos. O meio de dimensionamento pode também conter outros aditi-
vos de papel convencionais usados para tratar papel ndo revestido.
Incluidos em aditivos de papel convencionais estdo agentes de abri-
lhantador 6ptico (OBAs) que sdo bem conhecidos por melhorarem
consideravelmente a brancura do papel e, desta maneira, 0 contraste
entre a impresséao a jato de tinta e o fundo. US 6.207.258 né&o oferece
exemplos do uso de agentes de abrilhantador éptico com a invencao.
[004] WO 2007/044228 reivindica composi¢des incluindo um
agente de dimensionamento de anidrido de alquenil succinico e/ou um
agente de dimensionamento de dimero de alquila ceteno, e incorpo-
rando um sal metalico. Nenhuma referéncia é feita ao uso de agentes
de abrilhantador 6ptico da invencéao.

[005] WO 2008/048265 reivindica uma folha de gravacédo para
impressdo compreendendo um substrato formado de fibras celulésicas
de ligno das quais menos uma superficie € tratada com sal de metal
divalente soluvel na agua. A folha de gravacao exibe um tempo de se-
cagem de imagem intensificado. Luminosidades oOpticas estéao inclui-
das em uma lista de componentes opcionais de um tratamento de su-
perficie preferido, compreendendo cloreto de céalcio e um ou mais ami-
dos. Exemplos ndo sdo providos do uso de abrilhantadores 6pticos
com a invencao.

[006] WO 2007/053681 descreve uma composi¢cédo de dimensio-
namento que, quando aplicada a um substrato de jato de tinta, melho-
ra a densidade da impresséao, o espalhar cor a cor, a nitidez da im-
pressao e/ou o tempo de secagem da imagem. A composicdo de di-

mensionamento compreende pelo menos um pigmento, preferivelmen-
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te carbonato de célcio precipitado ou moido, pelo menos um aglutinan-
te, um exemplo do qual € um sistema de multicomponentes incluindo
amido e alcool polivinilico, pelo menos um nitrogénio contendo espé-
cies organicas, preferivelmente um polimero ou copolimero de cloreto
de amonio de dialildimetila (DADMAC), e pelo menos um sal inorgani-
co. A composicdo de dimensionamento pode também conter pelo me-
nos um agente de abrilhantador optico.

[007] As vantagens de usar um sal de metal divalente, tal como
cloreto de célcio, em substratos destinados a impressao a jato de tinta
pigmentada podem somente ser totalmente realizadas quando uma
abrilnantador 6ptico soltvel na agua compativel se torna disponivel. E
bem conhecido, entretanto, que abrilhantadores 6pticos sollveis na
agua tém a tendéncia para precipitacdo em altas concentracdes de
célcio. (Ver, por exemplo, pagina 50 de Tracing Technique in Ge-
ohydrology por Werner Kass e Horst Behrens, publicado por Taylor &
Francis, 1998).

[008] Por conseguinte, existe uma necessidade de composi¢cdes
de abrilhantador 6ptico melhoradas que tém boa compatibilidade com
as composic¢des de dimensionamento contendo um sal de metal diva-
lente.

Descricao da Invencao

[009] Descobriu-se agora que certos polimeros séo surpreenden-
temente eficazes em melhorar a compatibilidade de abrilhantadores
opticos de férmula (1) com composicdes de dimensionamento conten-
do um sal de metal divalente. Tais polimeros sdo de agora em diante
referidos como polimeros protetores.

[0010] Dessa maneira, a presente invencdo prové uma composi-
cao de dimensionamento para abrilhantador optico de substratos, pre-
ferivelmente papel, que € especialmente apropriado para impressao a

jato de tinta apropriada, compreendendo
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(@) pelo menos um abrilhantador 6ptico de formula (1);

303-}13

H
N

(1)

em que

a carga anidnica no abrilhantador é equilibrada por uma
carga catibnica composta de um ou mais cations idénticos ou diferen-
tes selecionados do grupo consistindo em hidrogénio, um cation de
metal alcali, metal alcalinoterroso, aménio, amonio que € mono-, di- ou
trissubstituido por um C;-C4 radical de alquila linear ou ramificada,
amonio que € mono-, di- ou trissubstituido por um C1-C4 radical de hi-
droxialquila linear ou ramificada, ou misturas dos ditos compostos,

R: e R podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
hidrogénio, C1-C4 alquila linear ou ramificada, C2-C4 hidroxialquila line-
ar ou ramificada, CH2CO2", CH2CH2CONH:2 ou CH2CH2CN,

R2 e R>' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
Ci1-C4 alquila linear ou ramificada, C2-C4 hidroxialquila linear ou ramifi-
cada, CH2CO2, CH(CO2)CH2CO2, CH(CO2)CH2CH2CO2, CH-CH>SO3,
benzila, ou

R: e R2 e/ou Ri'e R2', juntamente com o atomo de nitrogé-
nio adjacente significa um anel de morfolina e

p €0,10u2;
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(b) pelo menos um aglutinante, o aglutinante sendo sele-
cionado do grupo consistindo em amido nativo, amido enzimaticamen-
te modificado e amido quimicamente modificado;

(c) pelo menos um sal de metal divalente, os sais de me-
tal divalente sendo selecionados do grupo consistindo em cloreto de
célcio, cloreto de magnésio, brometo de calcio, brometo de magnésio,
iodeto de célcio, iodeto de magnésio, nitrato de calcio, nitrato de mag-
nésio, formiato de calcio, formiato de magnésio, acetato de célcio, ace-
tato de magnésio, citrato de célcio, citrato de magnésio, gluconato de
célcio, gluconato de magnésio, ascorbato de calcio, ascorbato de
magnésio, sulfito de célcio, sulfito de magnésio, bissulfito de célcio,
bissulfito de magnésio, ditionito de calcio, ditionito de magnésio, sulfa-
to de calcio, sulfato de magnésio, tiossulfato de calcio, tiossulfato de
magnesio e misturas do ditos compostos;

(d) pelo menos um polimero protetor que pode ser:

()  um polietileno glicol;

(i)  um alcool polivinilico ou um acido carboxilico conten-
do alcool polivinilico;

(i)  um homopolimero de acido metacrilico;

(iv) um copolimero de acido acrilico ou acido metacrilico
com acrilamida ou metacrilamida;

(v) um copolimero catiénico de acrilamida ou metacrila-
mida com cloreto de dialildimetilamoénio;

(vi) um produto policatibnico poliquaternario que é obtido

pela reacdo de um oligohidroxialcano da formula

X—(OH)x1 (1),
em que
X é o radical x1-valente de um Css-alcano, e

x1 é um ndmero de 3 até o numero de atomos de carbono
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em X,

ou uma mistura de oligohidroxialcanos de férmula (la),

ou uma mistura de um ou mais oligohidroxialcanos de fér-
mula (la) com um C»-3-alcanodiol, com epicloroidrina,

na proporgéo de (2 a 2 x1) moles de epicloroidrina para ca-
da de oligohidroxi-Cs-s-alcano de férmula (la) mais 1-4 moles de epiclo-
roidrina para cada mol equivalente de C»-3-alcanodiol, para dar um
produto de adi¢céo terminado em cloro (E1),

e reacao de (Ei) por reticulacdo, reacéo de quaternizagao

com pelo menos um aminocomposto de formula

b

(1.
em que

Y é C»-z-alquileno,

y € um numero de 0 a 3,

R: é Ci-z-alquila ou C»-3-hidroxialquila, e

R> € C:-3-alquila ou C»-3-hidroxialquila, se y é 1 a 4, ou hi-
drogénio, sey é 0;

(e) agua.
[0011] Opcionalmente uma reacédo de quaternizacao, de termina-
¢cdo em cadeia com uma amina terciaria da formula N(R1)3 pode seguir
na producéo do produto policatidbnico poliquaternario (vi).
[0012] Em abrilhantadores Opticos para os quais p é 1, o grupo
SOs esta preferivelmente na posicao 4- do grupo fenila.
[0013] Em abrilhantadores Opticos para os quais p € 2, 0S grupos
SOs estéo preferivelmente nas posi¢des 2,5- do grupo fenila.
[0014] O polimero policatiénico (vi) € descrito em WO 99/67463
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em mais detalhes.

[0015] Compostos preferidos de formula (1) sdo aqueles em que a
carga anionica no abrilhantador é equilibrada por uma carga catibnica
composta de um ou mais cations idénticos ou diferentes selecionados
do grupo consistindo em hidrogénio, um cétion de metal alcali, metal
alcalinoterroso, aménio que € mono-, di- ou trissubstituido por um Cs-
C,4 radical de hidroxialquila linear ou ramificada, ou misturas de ditos
compostos,

R: e R:' podem ser os mesmos ou diferentes e cada um é
hidrogénio, C1-C4 alquila linear ou ramificada, C2-C4 hidroxialquila line-
ar ou ramificada, CH2CO2", CH2CH2CONH: ou CH2CH2CN,

R2 e R2' podem ser os mesmos ou diferentes e cada um é
C1-C4 alquila linear ou ramificada, C»-C4 hidroxialquila linear ou ramifi-
cada, CH>CO2", CH(CO2)CH2CO2 ou CH(CO2) CH>CH.CO> e

p € 0,1o0u 2.

[0016] Compostos mais preferidos de formula (1) sdo aqueles em
gue a carga anidnica no abrilhantador € equilibrada por uma carga ca-
tibnica composta de um ou mais cations idénticos a ou diferentes sele-
cionados do grupo consistindo em Li, Na, K, Ca, Mg, aménio que é
mono-, di- ou trissubstituido por um C:-C4 radical de hidroxialquila li-
near ou ramificada, ou misturas dos ditos compostos,

R1 e R:1' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um €&
hidrogénio, metila, etila, a-metilpropila, B-metilpropila, B-hidroxietila, B-
hidroxipropila, CH.CO2", CH2,CH>CONH:> ou CH>CH2CN,

R2 e R>' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
metila, etila, a -metilpropila, B -metilpropila, B -hidroxietila, B -
hidroxipropila,

CH2CO2 ou CH(CO2)CH2CO, e

P €0,10u?2.

[0017] Compostos especialmente preferidos de férmula (1) séo
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aqueles em que a carga anidnica no abrilhantador é equilibrada por
uma carga catibnica composta de um ou mais cations idénticos ou di-
ferentes selecionados do grupo consistindo em Na, K e trietanolamina
ou misturas de ditos compostos,

R: e R1' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
hidrogénio, etila, B -hidroxietila, B -hidroxipropila, CH>CO2, ou
CH>CH2CN,

R2 e R2' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
etila, B -hidroxietila,  -hidroxipropila, CH.CO2 ou CH(CO2)CH2CO>, e

p é 2.

[0018] A concentracdo de abrilhantador Optico na composicéo de
dimensionamento pode ser entre 0,2 e 30 g/l, preferivelmente entre 1 e
25 g/l, mais preferivelmente entre 2 e 20 g/l.

[0019] O aglutinante é selecionado do grupo consistindo em amido
nativo, amido enzimaticamente modificado e amido quimicamente mo-
dificado. Amidos modificados séao preferivelmente amido oxidado, ami-
do hidroxietilado ou amido acetilado. O amido nativo € preferivelmente
um amido aniénico, um amido catidnico, ou um amido anfotérico. Em-
bora a fonte de amido pode ser qualquer uma, preferivelmente as fon-
tes de amido séo milho, trigo, batata, arroz, tapioca ou sagu.

[0020] A concentracao de aglutinante na composicdo de dimensi-
onamento pode ser entre 1 e 30% em peso, preferivelmente entre 2 e
20% em peso, mais preferivelmente entre 5 e 15% em peso.

[0021] Sais de metal divalente mais preferidos sédo selecionados
do grupo consistindo em cloreto de calcio, cloreto de magnésio, bro-
meto de calcio, brometo de magnésio, sulfato de calcio, sulfato de
magnesio, trissulfato de calcio ou trissulfato de magnésio ou misturas
de ditos compostos.

[0022] Sais de metal divalente especialmente preferidos séo sele-

cionados do grupo consistindo em cloreto de célcio ou cloreto de mag-
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nésio ou misturas de ditos compostos.

[0023] A concentracdo de sal de metal divalente na composigéo de
dimensionamento pode ser entre 1 e 100 g/l, preferivelmente entre 2 e
75 g/l, mais preferivelmente entre 5 e 50 g/l.

[0024] Quando o sal de metal divalente é uma mistura de um ou
mais sais de calcio e um ou mais sais de magnésio, a quantidade de
sais de célcio pode ser na faixa de 0,1 a 99,9%.

[0025] O polietileno glicol que pode ser empregado como compo-
nente (d) tem um peso molecular médio na faixa de 100 a 8000, prefe-
rivelmente na faixa de 200 a 6000, mais preferivelmente na faixa de
300 a 4500. Quando usado como componente (d), a proporcéo de pe-
so de polietileno glicol para o componente (a) pode ser entre 0,04:1 e
5:1, preferivelmente entre 0,05:1 e 2:1, mais preferivelmente entre
0,1:1e1:1.

[0026] O alcool polivinilico que pode ser empregado como compo-
nente (d) tem um grau de hidrolise maior do que ou igual a 60% e uma
viscosidade Brookfield de entre 2 e 40 mPa.s para uma solucao 4%
aquosa a 20°C. Preferivelmente, o grau de hidrélise é entre 70% e
95%, e a Viscosidade Brookfield € entre 2 e 20 mPa.s (4% de solucéo
aquosa a 20°C). Mais preferivelmente, o grau de hidrolise € entre 80%
e 90%, e a Viscosidade Brookfield é entre 2 e 20 mPa.s (4% de solu-
¢ao aquosa a 20°C). Quando usado como componente (d), a propor-
cao de peso de alcool polivinilico para o componente (a) pode ser en-
tre 0,01:1 e 2:1, preferivelmente entre 0,02:1 e 1:1, mais preferivel-
mente entre 0,03:1 e 0,5:1.

[0027] O acido carboxilico contendo alcool polivinilico que pode ser
empregado como componente (d) tem um grau de hidrélise maior do
que ou igual a 60% e uma Viscosidade Brookfield de entre 2 e 40 mPa.s
para uma solucdo 4% aquosa a 25°C. Preferivelmente o grau de hidroli-

se é entre 70% e 95%, e a Viscosidade Brookfield é entre 2 e 35 mPa.s
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(solucdo 4% aquosa a 20°C). Mais preferivelmente, o grau de hidrdlise
é entre 70% e 90%, e a viscosidade Brookfield € entre 2 e 30 mPa.s
(solugdo 4% aquosa a 20°C). Quando usado como componente (d), a
proporcao de peso do &cido carboxilico contendo &lcool polivinilico para
0 componente (a) pode ser entre 0,01:1 e 2:1, preferivelmente entre
0,02:1 e 1:1, mais preferivelmente entre 0,03:1 e 0,5:1.

[0028] O polimero de acido metacrilico que pode ser empregado
como componente (d) tem uma viscosidade Brookfield de entre 100 e
40000 mPa.s para uma solucdo 7 - 8% aquosa a 20°C. O polimero
pode ser opcionalmente usado em sua forma de sal parcial ou inteira.
O sal preferido € Na, K, Ca, Mg, amonio ou amoénio que € mono-, di-
ou trissubstituido por um radical alquila ou hidroxialquila linear ou rami-
ficado. Preferivelmente, a viscosidade é entre 1000 e 30000 mPa.s
(solucéo 7 - 8% aquosa a 20°C). Mais preferivelmente, a viscosidade é
entre 5000 e 20000 mPa.s (solugcdo 7 - 8% aquosa a 20°C). Quando
usado como componente (d), a propor¢cao de peso do polimero de aci-
do metacrilico para o componente (a) pode ser entre 0,0001:1 e 2:1,
preferivelmente entre 0,001:1 e 1:1, mais preferivelmente entre 0,002:1
e 0,5:1.

[0029] O copolimero de acido acrilico e acrilamida que pode ser
empregado como componente (d) tem uma viscosidade Brookfield de
entre 1 e 100 mPa.s para uma solucédo 0,1% aquosa a 20°C. O copo-
limero pode ser um copolimero em bloco ou reticulado. O copolimero
pode ser opcionalmente usado em sua forma de sal parcial ou total. O
sal preferido € Na, K, Ca, Mg, amdnio ou amdnio que é mono-, di- ou
trissubstituido por um radical alquila ou hidroxialquila linear ou ramifi-
cado. Preferivelmente a viscosidade é entre 1 e 80 mPa.s (solucéo
0,1% aquosa a 20°C). Mais preferivelmente, a viscosidade é entre 1 e
50 mPa.s (solugao 0.1% aquosa a 20°C). Quando usado como com-

ponente (d), a proporcdo em peso do copolimero de acrilico ou acido
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metacrilico e acrilamida ou metacrilamida para o componente (a) pode
ser entre 0,001:1 e 1:1, preferivelmente entre 0,002:1 e 0,8:1, mais
preferivelmente entre 0,005:1 e 0,5:1.

[0030] O copolimero de acido metacrilico e metacrilamida que po-
de ser empregado como componente (d) tem uma viscosidade Brook-
field de entre 1 e 100000 mPa.s par uma solucado 8% aquosa a 20°C.
O copolimero pode ser um bloco ou um copolimero reticulado. O copo-
limero pode ser opcionalmente usado em sua forma de sal parcial ou
total. O sal preferido é Na, K, Ca, Mg, aménio ou aménio que é mono-,
di- ou trissubstituido por um radical alquila ou hidroxialquila linear ou
ramificado. Preferivelmente a viscosidade é entre 10000 e 80000
mPa.s (solucdo 8% aquosa a 20°C). Mais preferivelmente, a viscosi-
dade € entre 40000 e 50000 mPa.s (solugcdo 8% aquosa a 20°C).
Quando usado como componente (d), a proporcdo de peso do copoli-
mero de acido metacrilico e metacrilamida para o componente (a) po-
de ser entre 0,001:1 e 1:1, preferivelmente entre 0,002:1 e 0,8:1, mais
preferivelmente entre 0,005:1 e 0,5:1.

[0031] O copolimero catibnico de uma acrilamida ou metacrilamida
e cloreto de dialildimetilamdnio que pode ser empregado como com-
ponente (d) tem uma viscosidade Brookfield de entre 100 e 40000
mPa.s para uma solucdo 10% aquosa a 20°C. O copolimero pode ser
um bloco ou um copolimero reticulado. Preferivelmente a viscosidade
€ entre 500 e 30000 mPa.s de solucdo 10% aquosa a 20°C). Mais pre-
ferivelmente, a viscosidade € entre 9000 e 25000 mPa.s (solugcéo 10%
aquosa a 20°C). Quando usado como componente (d), a proporcao de
peso do copolimero catidnico de acrilamida ou metacrilamida e cloreto
de dialildimetilamdnio para o componente (a) pode ser entre 0,001:1 e
1:1, preferivelmente entre 0,005:1 e 0,8:1, mais preferivelmente entre
0,01:1 e 0,5:1.

[0032] Outros polimeros catidnicos que podem ser empregados
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como componente (d) séo totalmente descritos em WO 99/67463, es-
pecialmente aqueles descritos na reivindicagao 4. O processo prepara-
tivo para o polimero catibnico é caracterizado pelo fato de que um oli-
gohidroxialcano é reagido com epicloroidrina para dar um produto de
adicdo terminado em cloro que é depois reagido com, pelo menos,
uma mono- ou oligoamina alifatica para dar um polimero quaternizado,
opcionalmente reticulado. Quando usado como componente (d), a
proporcdo de peso do polimero catidnico para o componente (a) pode
ser entre 0,04:1 e 15:1, e preferivelmente entre 0,1:1 e 10:1.

[0033] O valor de pH da composicdo de dimensionamento é tipi-
camente na faixa de 5 -13, preferivelmente 6-11.

[0034] Em adicdo a um ou mais abrilhantadores opticos, um ou
mais aglutinantes, um ou mais sais de metal divalente, um ou mais po-
limeros protetores e agua, a composi¢cao de dimensionamento pode
conter subprodutos formados durante a preparacdo do abrilhantador
optico como também outros aditivos de papel convencionais. Exem-
plos de tais aditivos sdo anticongelamentos, biocidas, desespumantes,
emulsfes de cera, corantes, sais inorganicos, auxiliares de solubilizar,
conservantes, agentes de combinacdo, agentes espessantes, agentes
de dimensionamento de superficie, reticuladores, pigmentos, resinas
especiais etc.

[0035] A composicado de dimensionamento € preparada adicionan-
do o abrilhantador Optico, o polimero protetor e o sal de metal divalen-
te a uma solucéo aquosa realizada a partir do aglutinante a uma tem-
peratura de entre 20°C e 90°C.

[0036] Em um aspecto preferido da invencéo o polimero protetor é
primeiro formulado com uma solucdo aquosa do abrilhantador Optico.
A formulacdo de abrilhantador protegido é depois adicionada a uma
solucdo aquosa do sal de metal divalente e o aglutinante a uma tem-
peratura de entre 50°C e 70°C.
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[0037] A composicao de dimensionamento pode ser aplicada para
a superficie de um substrato de papel por qualguer método de trata-
mento de superficie conhecido na técnica. Exemplos de métodos de
aplicacdo incluem de compressao de dimensionamento, aplicagées de
dimensionamento de calendério, dimensionamento de tubo, aplicacdes
de revestimento e aplicacdes de pulverizacdo. (Ver, por exemplo, pa-
ginas 283-286 em Handbook for Pulp & Paper Technologists por G. A.
Smook, 22 Edicdo Angus Wilde Publicdtions, 1992 e US
2007/0277950.) O método de aplicacao preferido é de pressédo de ta-
manho tal como presséo de dimensionamento de argila. Uma folha de
papel realizada € passada através de uma torqués de dois rolos que é
inundada com a composi¢cdo de dimensionamento. O papel absorve
alguma coisa da composicéo, o restante sendo removido na torqués.
[0038] O substrato do papel contém uma teia de fibras de celulose
gue podem ser originadas de qualquer planta fibrosa. Preferivelmente
as fibras de celulose séo originadas de madeira pesada e/ou madeira
macia. As fibras podem ser fibras virgens ou fibras recicladas, ou
gualquer combinacao de fibras virgens e recicladas.

[0039] As fibras de celulose contidas no substrato do papel podem
ser modificadas por métodos fisicos e/ou quimicos como descrito, por
exemplo, nos capitulos 13 e 15 respectivamente no Handbook for Pulp
& Paper Technologists by G. A. Smook, 22 Edicao Angus Wilde Publi-
cations, 1992. Um exemplo de uma modificacdo quimica da fibra de
celulose € a adicdo de um abrilhantador Optico como descrito, por
exemplo, em EP 0.,884.312, EP 0.899.373, WO 02/055646, WO
2006/061399 e WO 2007/017336.

[0040] Um exemplo de um abrilhantador 6ptico especialmente pre-
ferido de formula (1) é descrito pela formula (2). A preparacdo de um
composto de férmula (2) em que a carga aniénica no abrilhantador é

equilibrada por uma carga catibnica composta de 6 céations de sodio
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iIdénticos foi descrita anteriormente em WO 02/060883 e WO
02/077106. Nenhum exemplo foi provido da preparacdo de um com-
posto de formula (2) em que a carga anidnica no abrilhantador é equi-
librada por uma carga catidnica composta de uma mistura de dois ou
mais cations diferentes. A presente invencdo desta maneira também
prové um método para a preparacdo dos compostos de formula (2) em
gue a carga anidnica no abrilhantador € equilibrada por uma carga ca-
tibnica composta de uma mistura de dois ou mais cétions diferentes,
caracterizados em bases inorganicas ou organicas sao usados simul-
taneamente ou separadamente um do outro, durante ou depois dos

estagios da reacao.

@

[0041] Os compostos de formula (2), em que a carga aniénica no
abrilhantador € equilibrada por uma carga catidnica composta de uma
mistura de dois ou mais cétions diferentes, sdo desta maneira prepa-
rados por reacdo de etapa por etapa de um haleto ciandrico com
a) uma amina de formula
SO,H

NH, 3)

HO,S
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na forma de sal de &cido livre, parcial ou total ,b) uma diamina de for-

mula

SO, H

3

HO,S

na forma de sal de acido livre, parcial ou total,e, e

c) di-isopropanolamina de férmula

CH CH,
Hofl“i’%“V’l“OH G

[0042] Como haleto cianurico pode ser empregado o fluoreto, clo-
reto ou brometo. Cloreto cianurido é preferido.
[0043] Cada reacao pode ser realizada em um meio aquoso, o0 ha-
leto cianurico sendo suspenso na agua, ou em um meio aquo-
so/organico, o haleto ciandrico sendo dissolvido e um solvente tal co-
mo acetona. Cada amina pode ser introduzida sem diluicdo, ou na
forma de uma solucdo aquosa ou suspensdo. As aminas podem ser
reagidas em qualquer ordem, embora seja preferido reagir as aminas
aromaticas primeiro. Cada amina pode ser reagida estequiometrica-
mente, ou em excesso. Tipicamente, as aminas aromaticas sao reagi-
das estequiometricamente, ou em ligeiro excesso;

di-isopropanolamina € geralmente empregada em um ex-
cesso de 5 - 30% sobre a estequiometria.
[0044] Para substituicdo do primeiro halogénio do haleto ciandurico,
€ peferido operar a uma temperatura na faixa de 0 a 20°C, e sob con-
dicdes de pH acidico a neutro, preferivelmente na faixa de pH de 2 a 7.

Para substituicdo do segundo halogénio do haleto ciandrico, é preferi-
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do operar a uma temperatura na faixa de 20 a 60°C, e sob condi¢des
fracamente acidicas a fracamente alcalinas, preferivelmente em um pH
na faixa de 4 a 8. Para substituicdo do terceiro halogénio do haleto ci-
anurico, é preferido operar a uma temperatura na faixa de 60 a 102°C,
e sob condicBes fracamente acidicas e alcalinas, preferivelmente em
um pH na faixa de 7 a 10.
[0045] O pH de cada reacédo € geralmente controlado pela adi¢do
de uma base apropriada, a escolha da base sendo ditada pela compo-
sicdo do produto desejada. Bases preferidas sdo, por exemplo, alcali
ou metal alcalinoterroso (por exemplo, litio, sodio, potassio, calcio,
magnésio) hidréxidos, carbonatos ou bicarbonatos, ou aminas tercia-
rias alifaticas, por exemplo, trietanolamina ou tri-isopropanolamina.
Quando uma combinacéo de duas ou mais bases diferentes é usada,
as bases podem ser adicionadas em qualquer ordem, ou a0 mesmo
tempo.
[0046] Quando é necesséario ajustar o pH da reacéo usando acido,
exemplos de acidos que podem ser usados incluem acido cloridrico,
acido sulfarico, acido formico e acido aceético.
[0047] Solugcbes aquosas contendo um ou mais compostos de
formula geral (1) podem opcionalmente ser dessalinizadas por filtra-
gem da membrana ou por uma sequéncia de precipitacdes seguidas
pela solugcdo usando uma base apropriada.
[0048] O processo de filtragem de membrana preferido € aquele
de ultrafiltragem usando, por exemplo, polissulfona, fluoreto de polivi-
nilideno, acetato de celulose ou membranas de pelicula fina.

Exemplos
[0049] Os exemplos a seqguir deverdo demonstrar a presente in-
vencao em mais detalhes. Se ndo indicado de outra maneira, "partes”
significa "partes em peso" e "%" significa "% em peso".

Exemplo preparativo 1
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[0050] Estagio 1: 31,4 partes de sal de monossédio de acido de
anilina-2,5-dissulfénica sdo adicionadas a 150 partes de agua e dissol-
vidas com a ajuda de uma solucéo de aproximadamente 30% de hi-
droxido de sddio em aproximadamente 25°C e um valor de pH de
aprox. 8 - 9. A solucédo obtida é adicionada durante um periodo de
tempo de aprox. 30 minutos para 18,8 partes de cloreto cianurico dis-
persadas em 30 partes de agua, 70 partes de gelo em 0,1 parte de um
agente antiespumante. A temperatura € mantida abaixo de 5°C usando
um banho de gelo / agua e, se necessério, adicionando gelo na mistu-
ra de reacdo. O pH é mantido em aproximadamente 4-5 usando uma
solucdo de aproximadamente 20% de carbonato de sodio. No fim da
adicdo, o pH é aumentado para aproximadamente 6 usando uma solu-
¢cao de aproximadamente 20% de carbonato de sodio e a agitacéo €
continuada em aproximadamente O - 5°C até a concluséo da reacao (3
- 4 horas).

[0051] Estagio 2: 8,8 partes de bicarbonato de sddio sao adiciona-
das para a mistura de reacdo. Uma solucdo aquosa, obtida dissolven-
do sob nitrogénio 18,5 partes de acido 4,4'-diaminoestilbeno-2,2'-
dissulfénico em 80 partes de agua com a ajuda de uma solucédo de
aprox. 30% de hidroxido de soédio em aprox. 45 - 50°C e um valor de
aproximadamente 8 - 9, é despejada na mistura de reac&do. A mistura
resultante é aquecida em aprox. 45 - 50°C até a conclusdo da reacgao
(3 - 4 horas).

[0052] Estagio 3: 17,7 partes de Di-isopropanolamina sdo depois
adicionadas e a temperatura é gradualmente elevada para aproxima-
damente 85 - 90°C e mantida a esta temperatura até a conclusédo da
reacdo (2-3 horas) enquanto mantém o pH em aprox. 8-9 usando
aprox. 30% de uma solucao de hidréxido de potassio. A temperatura é
depois diminuida para 50°C, e a mistura da reacéo ¢ filtrada e resfria-

da até a temperatura ambiente. A solucéo é ajustada para reforco para
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dar uma solugcdo aquosa de um composto de férmula (2) em que a
carga anionica no abrilhantador é equilibrada por uma carga catibnica
composta de uma mistura de céations de sddio e de potassio, o cation
de sédio sendo na faixa de 4,5 — 5,5 e o cation de potassio sendo na
faixa de 0,5 -1,5 (0,125 mol/kg, aprox. 18,0%).

Exemplo preparativo 2

[0053] Uma solucdo aquosa de um composto de formula (2) em
gue a carga anidnica no abrilhantador € equilibrada por uma carga ca-
tibnica composta de uma mistura de cations de sodio e de potéssio, 0
cation de sodio sendo na faixa de 0 — 2,5 e o cation de potassio sendo
na faixa de 3,5 - 6 (0,125 mol/kg, aprox. 18.8%) é obtido seguindo o
mesmo procedimento como no Exemplo 1, com as Unicas diferencas
de que uma solucéo de aprox. 30% de hidréxido de potassio e aprox.
20% de carbonato de potassio € usada em vez de uma solucéo de
aprox. 30% de hidréxido de sodio e uma solugdo de aprox. 20% de
carbonato de sodios nos Estagios 1 e 2, e 10 partes de bicarbonato de
potassio sdo usadas em vez de 8,8 partes de bicarbonato de sédio do
Estagio 2.

Exemplo preparativo 1a

[0054] A solucéo de abrilhantamento 6ptico 1la € produzida agitan-
do juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 1,

- um alcool polivinilico tendo um grau de hidrolise de 85% e
uma viscosidade Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s, e

- dgua,
enquanto aquece até 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar até a temperatura ambiente.
[0055] As partes de cada componente s&o selecionadas a fim de

obter uma solucéo aquosa final 1a compreendendo um composto de
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férmula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 1 em uma
concentracdo de 0,125 mol/kg e 2,5% de um &lcool polivinilico tendo
um grau de hidrélise de 85% e uma Viscosidade Brookfield de 3,4 —
4,0 mPa.s. O pH da solucéo 1a é na faixa de 8 - 9.

Exemplo preparativo 1b

[0056] Solucao de abrilhantamento 6ptico 1b é produzida agitando
junto

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 1,

- um polietileno glicol tendo um peso molecular médio de
1500, e

- dgua,
enquanto aquece até 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois do resfriamento para a temperatura ambien-
te.
[0057] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 1b compreendendo um composto de
formula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 1 em uma
concentracao de 0,125 mol/kg e 5% de um polietileno glicol tendo um
peso molecular médio de 1500. O pH da solucédo 1b é na faixa de 8-9.

Exemplo preparativo 2a

[0058] Solucédo de abrilhantamento 6ptico 2a € produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo o composto de formula (2)
preparado de acordo com o exemplo preparativo 2,

- um alcool polivinilico tendo um grau de hidrolise de 85% e
uma viscosidade Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s, e

- dgua,
enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que

permanece estavel depois do resfriamento até a temperatura ambien-
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te.

[0059] As partes de cada componente sédo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 2a compreendendo um composto de
férmula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma
concentracdo de 0,125 mol/kg e 2,5% de um alcool polivinilico, tendo
um grau de hidrolise de 85% e uma viscosidade Brookfield de 3,4 — 4,0
mPa.s. O pH da solucéo 2a é na faixa de 8 - 9.

Exemplo preparativo 2b

[0060] Solucao de abrilhantamento 6ptico 2b é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2,

- um polietileno glicol tendo um peso molecular médio de
1500, e

- dgua,
enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar até a temperatura ambiente.
[0061] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 2b compreendendo um composto de
férmula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma
concentracao de 0,125 mol/kg e 5% de um polietileno glicol tendo um
peso molecular médio de 1500. O pH da solucéo 2b é na faixa de 8-9.

Exemplo preparativo 2¢c

[0062] Solucédo de abrilhantamento éptico 2c é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2,

- um &cido carboxilico contendo alcool polivinilico tendo um
grau de hidrélise entre 85% e 90% e uma viscosidade Brookfield entre

20 e 30 mPa.s para 4% de uma solucédo aquosa a 20°C, e
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- agua,

enguanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucdo clara ser obtida
guepermanece estavel depois de resfriar até a temperatura ambiente.

[0063] As partes de cada componente sédo selecionadas a fim de
obter uma solugdo aquosa final 2c compreendendo um composto de
formula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma
concentracdo de 0,125 mol/kg e 2,5% de um acido carboxilico conten-
do &lcool polivinilico tendo um grau de hidrélise entre 85% e 90% e
uma viscosidade Brookfield entre 20 e 30 mPa.s para 4% de uma so-
lugdo aquosa a 20°C. O pH da solucéo 2c é na faixa de 8 - 9.

Exemplo preparativo 2d

[0064] Solucéo de abrilhantamento 6ptico 2d € produzida agitando
juntos

- a solucdo aquosa contendo um composto de férmula (2)
preparado de acordo com exemplo preparativo 2,

- um poli(acido acrilamida-co-acrilico) tendo um viscosidade
Brookfield entre 2 e 3 mPa.s para 0,1% de uma solugcdo aquosa a
20°C, e

- agua,
enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar até a temperatura ambiente.
[0065] As partes de cada componente sé&o selecionadas a fim de
obter solucdo aquosa final 2d compreendendo um composto de formu-
la (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma con-
centracdo de 0,125 mol/kg e 0,5% de um poli(acido acrilamida-co-
acrilico) tendo uma viscosidade Brookfield entre 2 e 3 mPa.s para
0,1% de uma solucdo aquosa a 20°C. O pH da solucéo 2d é na faixa
de 8-9.

Exemplo preparativo 2e

[0066] Solucdo de abrilhantamento éptico 2e é produzida agitanto
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juntas

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2,

- uma solucao aquosa de 10% em peso de (cloreto de acri-
lamida-co-dialildimetilamonio) tendo uma viscosidade Brookfield entre
9000 a 25000 mPa.s para 10% de uma solucéo aquosa a 20°C, e

- agua,

enguanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucao clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0067] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 2e compreendendo um composto de
formula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma
concentracao de 0,125 mol/kg e uma solugcédo aquosa de 10% em peso
de poli(cloreto de acrilamida-co-dialildimetilaménio) tendo uma viscosi-
dade Brookfield entre 9000 e 25000 mPa.s para 10% de uma solucéo
aquosa a 20°C. O pH da solucéo 2e ¢é na faixa de 8 - 9.

Exemplo preparativo 3

[0068] Preparacao de polimero de sal de amonio de acido polime-
tacrilico: 0,3 parte de iniciador de radical Vazo68 é misturada com 173
partes de acido metacrilico e 2000 partes de agua desmineralizada. A
mistura é agitada e aquecida sob nitrogénio para 74 - 76°C durante um
periodo de 1 hora. Depois de 10 minutos a 74 - 76°C, a agitacdo € in-
terrompida e a mistura € deixada 16 horas a 74 - 76°C. 300 partes de
agua desmineralizada sédo adicionadas e a temperatura € deixada para
cair para 35°C. 178 partes de liquor de amdnia sdo depois lentamente
adicionadas e a mistura resultante € mantida a 35 - 40°C por 6 horas.

[0069] A agitacdo é reiniciada e mantida a 35 - 40°C por 1 hora
adicional. O pH é depois ajustado para aprox. 9,0-11,0 pela adicdo de
liquor de aménia e a viscosidade é ajustada para 5000 - 20000 mPa.s

pela adicdo de agua. A solucdo aquosa assim formada (3000 partes)

Peticaio 870240109463, de 23/12/2024, pég. 79/108



23/42

contém aprox. 225 partes de sal de amdnio de acido polimetacrilico.

Exemplo preparativo 3a

[0070] Solucao de abrilhantamento Optico 3a é produzida agitando
juntas

- uma solucdo aquosa contendo composto de férmula (2)
preparado de acordo com o exemplo 2,

- uma solucdo aquosa contendo um acido de sal de aménio
polimetacrilico preparado de acordo com o exemplo preparativo 3 e
tendo uma viscosidade de 5000 -20000 mPa.s, e

- dgua,

enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucao clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0071] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 3a compreendendo um composto de
formula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma
concentragcao de 0,125 mol/kg e 2,5% de uma solu¢do aquosa conten-
do um acido de sal de aménio polimetacrilico preparado de acordo
com o exemplo preparativo 3 e tendo uma viscosidade de 5000 -
20000 mPa.s. O pH da solucéo 3a € na faixa de 8 - 9.

Exemplo preparativo 4a

[0072] Solucéo de abrilhantamento Optico 4a é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de férmula
(6),

- um alcool polivinilico tendo um grau de hidrolise de 85% e
uma viscosidade Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s, e

- dgua,
enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.

[0073] As partes de cada componente sé&o selecionadas a fim de
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conseguir uma solucdo aquosa final 4a compreendendo um composto
de formula (6) em uma concentracéo de 0,125 mol/kg e

2,5% de um alcool polivinilico tendo um grau de hidrélise de
85% e uma viscosidade Brookfield de 3,4 - 4,0 mPa.s. O pH da solu-

cdo 4a é nafaixade 8 - 9.

SO3Na

NaO,C
CO,Na
(6

Exemplo preparativo 4b
[0074] Solucéo de abrilhantamento 6ptico 4b € produzida agitando
juntos

- uma solucdo agquosa contendo um composto de formula
(6),

- um polietileno glicol tendo um peso molecular médio de
1500, e

- dgua,
enquanto aquece para 90 - 95°C, até a solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0075] As partes de cada componente sé&o selecionadas a fim de
obter uma solucéo aquosa final 4b compreendendo um composto de
férmula (6) em uma concentracédo de 0,125 mol/kg e 5% de um polieti-
leno glicol tendo um peso molecular médio de 1500. O pH da solucéo

4b é na faixa de 8-9.
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Exemplo preparativo 5

[0076] Preparacdo de polimero catibnico (Exemplo 1 de WO
99/67463): 109,2 partes de sorbitol sdo misturadas com 55,2 partes de
glicerol e aquecidas até 100°C para formar uma solucdo. Uma parte de
eterato de trifluoreto de boro é adicionada, e a mistura é agitada e res-
friada até 70°C. 333 partes de epicloroidrina sdo adicionadas em gotas
durante uma hora a 70 - 80°C com resfriamento. A mistura de reacéo é
resfriada para 20°C e 135 partes de 60% de uma solugdo aquosa de
dietilamina sdo adicionadas, e a mistura de reacao € lentamente aque-
cida para 90°C e mantida ai por uma hora. A mistura de reacéo ¢é de-
pois resfriada para 50°C e 150 partes de 30% de hidroxido de sodio e
100 partes de agua séo adicionadas. A mistura € mantida a 50 - 60°C
e a mistura lentamente fica espessa como ela polimeriiza. Durante es-
te tempo, agua extra € adicionada (275 partes) enquanto a viscosidade
aumenta. Finalmente, quando a mistura de reacao atinge uma viscosi-
dade de 1000 cP, a reacéo é interrompida pela adicdo de 20 partes de
acido férmico para dar um pH de 4. A solucdo aquosa assim formada
(1178 partes) contém 578 partes de polimero catidnico.

Exemplo preparativo 5a

[0077] 300 partes de uma solucao de 55,5 partes de um abrilhan-
tador optico de férmula (6) em agua sédo gradualmente adicionadas a
50°C para 700 partes de uma solucao agitada contendo 343 partes de
polimero catiénico preparado de acordo com o exemplo preparativo 5.
A solucéo assim formada contém 5,55% de abrilhantador 6ptico (0,037
mol/kg) e 34,3% de polimero catidnico.

Exemplo preparativo 6a

[0078] Solucédo de abrilhantamento éptico 6a € produzida agitando
juntos

- uma solucdo aguosa contendo um composto de formula

(7),
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- um polietileno glicol tendo um peso molecular médio de
1500, e

- dgua,
enguanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucao clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0079] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 6a compreendendo um composto de
formula (7) em uma concentracao de 0,178 mol/kg e 5% de um polieti-
leno glicol tendo um peso molecular médio de 1500. O pH da solugéo

6a é na faixa de 8 - 9.
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[0080] Preparacdo de poli(acido de metacrilamida-co-metacrilico):

\—C'OzNa

Exemplo preparativo 7

0,15 parte de radical iniciador Vazo68 s&o misturadas com 43,25 par-
tes de acido metacrilico, 43,18 partes de metacrilamida e 1000 partes
de agua desmineralizada. A mistura é agitada e aguecida sob nitrogé-
nio a 74 - 76°C durante um periodo de 1 hora. Depois de 10 minutos a
74 - 76°C, a agitacdo € interrompida e a mistura € deixada 16 horas a
74 - 76°C. 45,6 partes de hidréxido de sédio aquoso (33%) séo adicio-
nadas, a agitacdo € reiniciada e a temperatura € deixada cair para a
temperatura ambiente. O pH do produto final € aprox. 7,0 — 8,0 e a vis-
cosidade é aprox. 40000 - 50000 mPa.s. A solucdo aquosa assim for-

mada (1132 partes) contém aprox. 90 partes de poli(acido de metacri-
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lamida-co-metacrilico) como um sal de sdédio.

Exemplo preparativo 7a

[0081] Solucao de abrilhantamento Optico 7a é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2,

- um poli(acido de metacrilamida-co-metacrilico) preparado
de acordo com o exemplo preparativo 7 e tendo uma viscosidade Bro-
okfield entre 40000 e 50000 mPa.s para 8% de uma solugdo aquosa a
20°C, e

- dgua,

enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucao clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0082] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
obter uma solucdo aquosa final 7a compreendendo um composto de
formula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 2 em uma
concentragao de 0,125 mol/kg e 25% de uma solucéo de poli(acido de
metacrilamida-co-metacrilico) preparada de acordo com o exemplo
preparativo 7 e tendo uma viscosidade Brookfield entre 40000 e 50000
mPa.s para 8% de uma solucédo aquosa a 20°C. O pH da solucéo 7a é
na faixa de 8-9.

Exemplo preparativo 7b

[0083] Solucéo de abrilhantamento 6ptico 7b € produzida agitando
juntos

- uma solucdo aguosa contendo um composto de formula
(8),

- um poli(acido de metacrilamida-co-metacrilico) preparado
de acordo com o exemplo preparativo 7 e tendo uma viscosidade Bro-
okfield entre 40000 e 50000 mPa.s para 8% de uma solucdo aquosa a
20°C, e
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- agua,
enguanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucao clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0084] As partes de cada componente sédo selecionadas a fim de
conseguir uma solucdo aquosa final 2d compreendendo um composto
de férmula (8) em uma concentragdo de 0,125 mol/kg e 25% de uma
solucdo de poli(acido de metacrilamida-co-metacrilico) preparada de
acordo com o exemplo preparativo 7 e tendo um viscosidade Brookfi-
eld entre 40000 e 50000

mPa.s para 8% de uma solucdo aquosa a 20°C. O pH da

solugdo 7b € na faixa de 8 - 9

N\ \ SO,Na

H
N

(8)-

Exemplo preparativo 7¢

[0085] Solucédo de abrilhantamento éptico 7¢ é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(8),

- um alcool polivinilico tendo um grau de hidrolise de 85% e
uma viscosidade Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s, e

- dgua,

enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
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permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.

[0086] As partes de cada componente sédo selecionadas a fim de
conseguir uma solugéo aquosa final 7c compreendendo um composto
de formula (8) em uma concentracdo de 0,125 mol/kg e 2,5% de um
alcool polivinilico tendo um grau de hidrélise de 85% e uma viscosida-
de Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s. O pH da solu¢do 7c é na faixa de 8 -
0.

Exemplo preparativo 7d

[0087] Solucao de abrilhantamento 6ptico 7d é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(8),

- um poli(acido de acrilamida-co-acrilico) tendo uma visco-
sidade Brookfield entre 2 e 3 mPa.s para 0,1% de uma solucédo aguosa
a20°C, e

- dgua,

enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucéo clara ser obtida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0088] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
conseguir uma solucdo aquosa final 7d compreendendo um composto
de férmula (8) em uma concentracdo de 0,125 mol/kg e 0,5% de um
poli(acido de acrilamida-co-acrilico) tendo uma viscosidade Brookfield
entre 2 e 3 mPa.s para 0,1% de uma solucéo aquosa a 20°C. Um pH
de solucéo 7d é na faixa de 8-9.

Exemplo preparativo 8

[0089] Uma solucdo aquosa de um composto de férmula (2) em
gue a carga anidnica no abrilhantador € equilibrada por uma carga ca-
tibnica composta somente de cations de sodio (0,150 mol/kg, aprox.
21,4%) é obtida seguindo o mesmo procedimento como no exemplo

preparativo 1 com a uUnica diferenca que aprox. 30% de hidroxido de
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sédio sdo usados em vez de aprox. 30% de hidroxido de potassio no
Estagio 3, e que uma quantidade menor de agua é adicionada no final
do estagio 3. O pH da solucdo aquosa de abrilhantamento éptico obti-
da seguindo este procedimento é na faixa de 8 - 9.

Exemplo preparativo 8a

[0090] Solucao de abrilhantamento Optico 8a é produzida agitando
juntos

- uma solucdo aquosa contendo um composto de formula
(2) preparado de acordo com exemplo preparativo 8,

- um alcool polivinilico tendo um grau de hidrolise de 85% e
uma viscosidade Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s, e

- dgua,
enquanto aquece para 90 - 95°C, até uma solucao clara ser obida que
permanece estavel depois de resfriar a temperatura ambiente.
[0091] As partes de cada componente sdo selecionadas a fim de
conseguir uma solucdo aquosa final 8a compreendendo um composto
de férmula (2) preparado de acordo com o exemplo preparativo 8 em
uma concentracdo de 0,125 mol/kg e 2,5% em peso (com base no pe-
so total da solugcdo aquosa final de abrilhantamento Optico 8a) de um
alcool polivinilico tendo um grau de hidrélise de 85% e uma viscosida-
de Brookfield de 3,4 — 4,0 mPa.s. O pH da solucédo aquosa final de
abrilhantamento 6ptico 8a obtida seguindo este procedimento é na fai-
xa de 8-9.

Exemplo comparativo 1 (sem polimero protetor)

[0092] Solucdo comparativa de abrilhantamento optico 1 contendo
composto de férmula (2) em que a carga aniénica no abrilhantador é
equilibrada por uma carga catibnica composta de uma mistura de ca-
tions de s6do e de potassio, o cation de sodio sendo na faixa de 4,5 —
5,5 e o cation de potéassio sendo na faixa de 0,5 -1,5, é preparada de

acordo com o exemplo preparativo 1 em uma concentracao de 0,125
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mol/kg e um pH na faixa de 8-9.

Exemplo comparativo 2 (sem polimero protetor)

[0093] Solucdo comparativa de abrilhantamento 6ptico 2 contendo
um composto de formula (2) em que a carga anidnica no abrilhantador
€ equilibrada por uma carga catidbnica composta de uma mistura de
cations de sodio e de potassio, o0 cation de sédio sendo na faixa de 0 —
2,5 e o cation de potassio sendo na faixa de 3,5 - 6 é preparada de
acordo com o exemplo preparativo 2 em uma concentragao de 0,125
mol/kg e um pH na faixa de 8-9.

Exemplo comparativo 4 (sem polimero protetor)

[0094] Solucédo comparativa de abrilhantamento Optico 4 contendo
um composto de formula (6) é ajustada para uma concentracdo de
0,125 mol/kg pela adicdo de agua.

Exemplo comparativo 6 (sem polimero protetor)

[0095] Solucédo comparativa de abrilhantamento Optico 6 contendo
um composto de formula (7) é ajustada para uma concentracdo de
0,178 mol/kg pela adicdo de agua.

Exemplo comparativo 7 (sem polimero protetor)

[0096] Solucédo comparativa de abrilhantamento Optico 7 contendo
um composto de formula (8) é ajustada para uma concentracdo de
0,125 mol/kg pela adi¢cdo de agua.

Exemplo comparativo 8b (sem polimero protetor)

[0097] Solucédo comparativa de abrilhantamento 6ptico 8b conten-
do o composto de formula (2) em que a carga anibnica no abrilhanta-
dor é equilibrada por uma carga catidbnica composta somente de ca-
tions de soédio, é preparada pela adicdo da quantidade adequada de
agua para a solucdo aquosa de abrilhantamento Optico preparada de
acordo com o exemplo preparativo 8 em uma proporcéo tal que a con-
centracado final do composto de férmula (2), em que a carga anidnica

no abrilhantador € equilibrada por uma carga catibnica composta so-

Peticaio 870240109463, de 23/12/2024, pég. 88/108



32/42

mente de cations de sodio, é 0,125 mol/kg. O pH da solucdo aquosa
final de abrilhantamento Optico 8b obtida seguindo este procedimento
€ na faixa de 8 - 9.

Exemplos das Aplicacdes la-b, 2a-e e 3a

[0098] Composicdes de dimensionamento sdo preparadas adicio-
nando uma solucdo aquosa preparada de acordo com os exemplos
preparativos la-b, 2a-e e 3a em uma faixa de concentragéo de 0 a 80
g/l para uma solucéo aquosa de cloreto de calcio (35 g/l) agitada e um
amido anidnico (50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucao de di-
mensionamento € deixada para resfriar, depois despejada entre os ro-
los em movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratério
e aplicada para 75 g/m? de AKD (dimero de alquila ceteno) comercial
dimensionado, folha de base de papel dimensionado. O papel tratado
€ seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel
seco é deixado para condicionar, e depois medido para a brancura de
CIE em um espectrofotdbmetro Auto Elrepho calibrado. Os resultados
sédo mostrados na Tabela 1.

Exemplos de aplicacao comparativos 1 e 2

[0099] As composic¢des de dimensionamento sdo preparadas adici-
onando uma solucdo aquosa preparada de acordo com os exemplos
comparativos 1 e 2 em uma faixa de concentracfes de 0 a 80 g/l para
uma solucdo aquosa de cloreto de calcio (35 g/l) agitada e um amido
anionico (50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucdo de dimensio-
namento € deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em
movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratério e aplica-
da a uma folha de base de papel alvejado comercial de 75 g/m? de AKD
(dimero de alquila ceteno) calibrado. O papel tratado é seco por 5 minu-
tos a 70°C em uma secadora de leito plano.

[00100] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido

para a brancura de CIE em um espectrofotometro Auto Elrepho cali-
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brado. Os resultados sao mostrados na Tabela 1.

Exemplos de aplicacao 4a e 4b

[00101] As composi¢cdes de dimensionamento sao preparadas adi-
cionando uma solucao aquosa preparada de acordo com os exemplos
preparativos 4a e 4b em uma faixa de concentracéo de 0 a 80 g/l para
uma solucdo aquosa de cloreto de calcio (35 g/l) agitada e um amido
anidnico (50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solugdo de dimensio-
namento é deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em
movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratério e apli-
cada em uma folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD (di-
mero de alquila ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado é
seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora de leito plano.

[00102] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido
para a brancura de CIE em um espectrofotometro Auto Elrepho cali-
brado. Os resultados sédo mostrados na Tabela 2.

Exemplo de aplicacao comparativo 4

[00103] As composicbes de dimensionamentos séo preparadas adi-
cionando uma solucdo aquosa preparada de acordo com o exemplo
comparativo 4 em uma faixa de concentracédo de 0 a 80 g/l para uma
solucédo aquosa de cloreto de célcio (35 g/l) agitada e um amido anio-
nico (50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucdo de dimensiona-
mento é deixada para resfriar, depois despejada entre 0os rolos em
movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratoério e apli-
cada a uma folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD (dime-
ro de alquila ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado é seco
por 5 minutos a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel seco é
deixado para condicionar, e depois medido por brancura de CIE em
um espectrofotdmetro Auto Elrepho calibrado. Os resultados sdo mos-
trados na Tabela 2.

Exemplos de Aplicacdo 5a
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[00104] As composi¢cdes de dimensionamento sao preparadas adi-
cionando uma solugéo aquosa preparada de acordo com o exemplo
preparativo 5a em uma faixa de concentragcao de 0 a 270 g/l (0 a 0,01
mol/l abrilhantador éptico) em uma solucéo aquosa de cloreto de célcio
(35 g/l) agitada, e um amido aniénico (50 g/l) (Perfectamyl A4692) a
60°C. A solucdo de dimensionamento é deixada para resfriar, depois
despejada entre os rolos em movimento de uma prensa de dimensio-
namento de laboratério e aplicada a uma folha de base de papel alve-
jado de 75 g/m? de AKD (dimero de alquila ceteno) comercial dimensi-
onada. O papel tratado € seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora
de leito plano.

[00105] O papel seco € deixado para condicionar, e depois é medi-
do por brancura de CIE em um espectrofotdmetro Auto Elrepho cali-
brado. Os resultados s&do mostrados na Tabela 3.

Exemplo de aplicacdo comparativo 5

[00106] As composi¢cdes de dimensionamento sdo preparadas adi-
cionando uma solucédo aquosa preparada de acordo com o exemplo
comparativo 4 em uma faixa de concentracdo de 0 a 80 g/l (0 a 0,01
mol/l abrilhantador 6ptico) em uma solucdo aquosa de cloreto de calcio
(35 g/l) agitada e um amido anidnico (50 g/l) (Perfectamyl A4692) a
60°C. A solucédo de dimensionamento € deixada para resfriar, depois
despejada entre os rolos em movimento de uma prensa de dimensio-
namento de laboratério e aplicada a uma folha de base de papel alve-
jado de 75 g/m? de AKD (dimero de alquila ceteno) comercial dimensi-
onado. O papel tratado é seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora
de leito plano.

[00107] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido
para a brancura de CIE em um espectrofotobmetro Auto Elrepho cali-
brado. Os resultados s&o mostrados na Tabela 3.

Exemplo de aplicacao 6a
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[00108] As composi¢cdes de dimensionamento sao preparadas adi-
cionando uma solugéo aquosa preparada de acordo com o exemplo
preparativo 6a a uma faixa de concentracédo de 0 a 50 g/l para uma
solucdo aquosa de cloreto de calcio (8 g/l) agitada e um amido aniéni-
co (50 g/l) (Perfectamyl A4692) a 60°C. A solucdo de dimensionamen-
to é deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em movi-
mento de uma prensa de dimensionamento de laboratério e aplicada a
uma folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD (dimero de
alquila ceteno) comercial dimensio nado. O papel tratado é seco por 5
minutos a 70°C em uma secadora de leito plano.

[00109] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido
para a brancura de CIE em um espectrofotometro Auto Elrepho cali-
brado. Os resultados sdo mostrados na Tabela 4.

Exemplos de aplicacao 6b

[00110] As composi¢cdes de dimensionamento sdo preparadas adi-
cionando uma solucédo aquosa preparada de acordo com o exemplo
preparativo 6a em uma faixa de concentracédo de 0 a 50 g/l para uma
solucdo aquosa de cloreto de magnésio (8 g/l) agitada e um amido
anionico (50 g/l) (Perfectamyl A4692) a 60°C. A solucdo de dimensio-
namento é deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em
movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratoério e apli-
cada a uma folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de um AKD
(dimero de alquila ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado é
seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel
seco é deixado para condicionar, e depois é medido para a brancura
de CIE em um espectrofotdmetro Auto Elrepho calibrado. Os resulta-
dos séo mostrados na Tabela 4.

Exemplo de aplicacdo comparativo 6a'

[00111] ComposicOes de dimensionamento sdo preparadas adicio-

nando uma solucdo aquosa preparada de acordo com o exemplo
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comparativo 6 em uma faixa de concentragcéo de 0 a 50 g/l para uma
solucdo aquosa de cloreto de calcio (8 g/l) agitada e um amido aniéni-
co (50 g/l) (Perfectamyl A4692) a 60°C. A solucdo de dimensionamen-
to é deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em movi-
mento de uma prensa de dimensionamento de laboratoério e aplicada
a, folha de base de papel alvejada de 75 g/m? de um AKD (dimero de
alquila ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado € seco por 5
minutos a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel seco é dei-
xado para condicionar e depois medido para a brancura de CIE em um
espectrofotdmetro Auto Elrepho calibrado. Os resultados sdo mostra-
dos na Tabela 4.

Exemplo de aplicacdo comparativa 6b'

[00112] Composicbes de dimensionamento sdo preparadas adicio-
nando uma solucdo aquosa preparada de acordo com o exemplo
comparativo 6 em uma faixa de concentracdo de 0 a 50 g/l a uma so-
lucdo aquosa de cloreto de magnésio (8 g/l) agitada e um amido anio-
nico (50 g/l) (Perfectamyl A4692) a 60°C. A solucdo de dimensiona-
mento é deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em
movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratoério e apli-
cada a uma folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de um AKD
(dimero de alquila ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado é
seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora de leito plano.

[00113] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido
para a brancura de CIE em um espectrofotobmetro Auto Elrepho cali-
brado. Os resultados s&do mostrados na Tabela 4.

Exemplo de aplicacdo 7a

[00114] ComposicOes de dimensionamento sdo preparadas adicio-
nando uma solucéo aquosa preparada de acordo com o exemplo pre-
parativo 7a em uma faixa de concentracdo de 0 a 80 g/l para uma so-

lugdo aquosa de cloreto de célcio (35 g/l) agitada e um amido ani6énico

Peticaio 870240109463, de 23/12/2024, pég. 93/108



37/42

(50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solu¢cdo de dimensionamento é
deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em movimento
de uma prensa de dimensionamento de laboratoério e aplicada a uma
folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD (dimero de alquila
ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado é seco por 5 minutos
a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel seco € deixado para
condicionar, e depois medido por brancura de CIE em um espectrofo-
tdbmetro Auto Elrepho calibrado. Os resultados sdo mostrados na Ta-
bela 1.

Exemplo de aplicacdo 7b-d

[00115] Composicbes de dimensionamento sédo preparadas adicio-
nando uma solucdo aquosa preparada de acordo com exemplo prepa-
rativo 7b-d em uma faixa de concentracéo de 0 a 80 g/l a uma solucédo
aquosa de cloreto de calcio (35 g/l) agitada, e um amido aniénico (50
g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucdo de dimensionamento é
deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em movimento
de uma prensa de dimensionamento de laboratorio e aplicada a uma
folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD (dimero de alquila
ceteno) comercial dimensionado. O papel tratado € seco por 5 minutos
a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel seco € deixado para
condicionar, e depois medido por brancura de CIE em um espectrofo-
tdbmetro Auto Elrepho calibrado. Os resultados sdo mostrados na Ta-
bela 5.

Exemplo de aplicacdo comparativo 7

[00116] As composi¢coes de dimensionamento sdo preparadas adi-
cionando uma solucdo aquosa preparada de acordo com o exemplo
comparativo 7 em uma faixa de concentracéo de 0 a 80 g/l a uma so-
lucdo aquosa de cloreto de célcio (35 g/l) agitada e um amido anidénico
(50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucdo de dimensionamento é

deixada para resfriar, depois despejada entre os rolos em movimento

Peticiio 870240109463, de 23/12/2024, pég. 94/108



38/42

de uma prensa de dimensionamento de laboratorio e aplicada a uma
folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD (dimero de alquila
ceteno) dimensionado comercial. O papel tratado é seco por 5 minutos
a 70°C em uma secadora de leito plano.

[00117] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido
por brancura de CIE em um espectrofotometro Auto Elrepho calibrado.
Os resultados sao mostrados na Tabela 5.

Exemplo de aplicacdo 8a

[00118] Composi¢cbes de dimensionamento s&o preparadas adicio-
nando uma solucdo aquosa preparada de acordo com o exemplo pre-
parativo 8a respectivamente em uma faixa de concentracdo de 0 a 80
g/l para uma solucdo aquosa de cloreto de célcio (35 g/l) agitada e um
amido anidnico (50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucéo de di-
mensionamento é deixada para resfriar, depois despejada entre os ro-
los em movimento de uma prensa de dimensionamento de laboratoério
e aplicada a uma folha de base de papel alvejado de 75 g/m? de AKD
(dimero de alquila ceteno) dimensionado comercial. O papel tratado é
seco por 5 minutos a 70°C em uma secadora de leito plano. O papel
seco é deixado para condicionar, e depois medir por Brancura de CIE
em um espectrofotdmetro Auto Elrepho calibrado. Os resultados séo
mostrados na Tabela 6.

Exemplo de aplicacdo comparativo 8b

[00119] Composicbes de dimensionamento comparativas sdo pre-
paradas adicionando uma solucdo aquosa preparada de acordo com
exemplo comparativo 8b respectivamente em uma faixa de concentra-
cao de 0 a 80 g/l para uma solucdo aquosa de cloreto de calcio (35 g/l)
agitada e um amido aniénico (50 g/l) (Penford Starch 260) a 60°C. A
solucédo de dimensionamento € deixada para resfriar, depois despeja-
da entre os rolos em movimento de uma prensa de dimensionamento

de laboratério e aplicada a uma folha de base de papel alvejado, di-
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mensionada para 75 g/m? de um AKD (dimero de alquila ceteno) co-
mercial. O papel tratado € seco por 5 minutos a 70°C em uma secado-
ra de leito plano.

[00120] O papel seco é deixado para condicionar, e depois medido
por brancura de CIE em um espectrofotdmetro Auto Elrepho calibrado.
Os resultados sao mostrados na Tabela 6.

[00121] Os resultados nas Tabelas 1,2,3,4 e 5 e 6 claramente de-
monstram a compatibilidade melhorada entre o abrilhantador Optico e

o sal de metal divalente na presencga do polimero protetor.
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Tabela 1

Exemplo de
OBA Brancura de CIE
L aplicacdo comparati-
Sol, Conc,g/l Exemplo de aplicagao
VO

la 1b 2a 2b 2C 2d 2e 3a 7a 1 2
0 101,7 | 101,7 | 104,2 | 104,2 | 104,2 | 104,2 | 104,2 | 104,2 | 104,2 101,7 104,2
10 125,0 | 125,0 | 126,1 | 125,6 | 126,0 | 125,8 | 1255 | 1255 | 125,6 1249 125,5
20 133,4 | 1324 | 132,6 | 1344 | 133,7 | 133,1 | 1325 | 132,9 | 1328 131,7 132,5
40 139,2 | 138,5 | 139,2 | 139,5 | 139,6 | 140,1 | 139,2 | 138,6 | 139,0 137,3 138,0
60 142,1 | 140,3 | 141,1 | 144,2 | 141,8 | 142,9 | 141,7 | 140,8 | 1415 139,2 140,6
80 143,4 | 140,9 | 143,0 | 142,3 | 143,1 | 1446 | 143,3 | 142,2 | 1423 139,6 141,5
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Tabela 2
Brancura de CIE
OBA sol, Exemplo de Aplicacdo Exemplo de aplica-
Conc, g/l cao
4a 4b .
comparativo 4
0 101,7 101,7 101,7
10 124,1 1241 123,9
20 130,7 130,8 130,6
40 1354 135,3 135,0
80 137,0 135,9 134,7
Tabela 3
Concentragdo de Brancura de CIE
abrilhantador 6ptico | Exemplo de aplicacéo | Exemplo de aplicagdo
(mol/) 5a comparativo 5
0 99,5 99,5
0,0025 124,0 123,6
0,0050 131,0 120,4
0,0075 136,6 131,6
0,0100 140,9 133,1
Tabela 4
Brancura de CIE
8 g/l CaCl; 8 g/l MgCl,
OBA sol, Exemplo de Exemplo de
Exemplo de L Exemplo de L
Conc, g/l s aplicacao o aplicacao
aplicacao _ aplicacao _
comparativo comparativo
6a 6b
6a' 6b'
0 104,8 104,8 104,7 104,7
10 123,4 123,4 126,7 126,7
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20 128,1 128,0 133,0 133,0
30 130,5 128,6 135,4 133,7
40 130,5 128,2 136,4 134,4
50 130,0 127,2 136,3 134,2
Tabela 5
Brancura de CIE
Exemplo de aplica-
OBA sol, o .
Exemplo de aplicagao cao
Conc, g/l .
comparativo
7b 7c 7d 7
0 103,3 103,3 103,3 103,3
10 124,1 123,2 122,4 122,8
20 131,3 131,1 132,1 131,0
40 135,9 135,8 137,7 135,8
60 137,7 137,2 139,4 136,0
80 136,7 136,03 141,0 135,4
Tabela 6
Brancura de CIE
OBA sol, .
o Exemplo de aplicacéo
Conc, g/l Exemplo de aplicacéo 8a _
Comparativo 8b
0 104,4 104,4
10 125,2 124,3
20 132,1 131,3
40 136,7 137,7
60 141,9 140,5
80 143,6 141,3
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REIVINDICACOES
1. Composicdo de dimensionamento para abrilhantamento
Optico de substratos para impresséao a jato de tinta, caracterizada pelo
fato de que compreende

(@) pelo menos um abrilhantador 6ptico de formula (1);

SO, )p

(1)

em que

a carga anidnica no abrilhantador é equilibrada por uma
carga catibnica composta de um ou mais cations idénticos ou diferen-
tes selecionados do grupo consistindo em hidrogénio, um cation de
metal alcali, metal alcalinoterroso, aménio, amonio que € mono-, di- ou
trissubstituido por um radical de Ci-C4 alquila linear ou ramificada,
amonio que € mono-, di- ou trissubstituido por um radical de C1-C4 hi-
droxialquila linear ou ramificada ou misturas dos ditos compostos,

R1 e R:1' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
hidrogénio, C>-Cs4 hidroxialquila linear ou ramificada, CH2CO>,
CH2CH2CONH: ou CH2CH:CN,

R2 e R>' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
C>-C4 hidroxialquila linear ou ramificada, CH.CO>, CH(CO2)CH2COz,
CH(CO2)CH2CH2CO2, CH.CH»SOs, benzila, ou

R: e Rz e/ou Ri'e R2', juntamente com o atomo de nitrogé-
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nio adjacente significa um anel de morfolina e
p é0,1ou?2;

(b) pelo menos um aglutinante, o aglutinante sendo selecionado
do grupo consistindo em amido nativo, amido enzimaticamente modifi-
cado e amido quimicamente modificado;

(c) pelo menos um sal de metal divalente, os sais de metal diva-
lente sendo selecionados do grupo consistindo em cloreto de célcio,
brometo de célcio, brometo de magnésio, iodeto de calcio, iodeto de
magneésio, nitrato de calcio, nitrato de magnésio, formiato de calcio,
formiato de magnésio, acetato de calcio, acetato de magnésio, citrato
de calcio, citrato de magneésio, gluconato de célcio, gluconato de mag-
nésio, ascorbato de calcio, ascorbato de magnésio, sulfito de calcio,
sulfito de magnésio, bissufito de célcio, bissulfito de magnésio, diotioni-
to de célcio, ditionito de magnésio, sulfato de calcio, sulfato de magné-
sio, tiossulfato de célcio, tiossulfato de magnésio;

(d) pelo menos um polimero protetor selecionado de:
(i) um alcool polivinilico ou um acido carboxilico conten-
do alcool polivinilico;
(i) um homopolimero de acido metacrilico;
(iif) um copolimero de acido acrilico ou acido metacrilico
com acrilamida ou metacrilamida;
(iv) um copolimero catiénico de acrilamida ou metacri-
lamida com cloreto de dialildimetilamonio;
(v) um produto policatibnico poliquaternario que pode
ser obtido pela reacédo de um oligohidroxialcano da férmula
X-(OH)x1 (la)
em que
X é o radical x1-valente de um Cs-¢-alcano, e
X1 € um namero de 3 até o niumero de atomos de carbono

em X,
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ou uma mistura de oligohidroxialcanos de férmula (la),

ou uma mistura de um ou mais oligohidroxialcanos de fér-
mula (la) com o C»-3-alcanodiol, com epicloroidrina,

na proporcao de (2 para 2.x1) moles de epicloroidrina para
cada mol de oligohidréxi-Cs-s-alcano de formula (la) mais 1-4 moles de
epicloroidrina para cada mol equivalente de C»-3-alcanodiol, para dar
um produto de adi¢ao terminado em cloro (E1),

e reacao de (Ei) por reticulacdo, reacéo de quaternizagao
com pelo menos um aminocomposto de férmula

R, R,
\N Y I!I R
L Iy

/
R,

(m,

em que

Y é C»-z-alquileno,

y € um numero de 0 a 3,

R1 é Ci3-alquila ou C»-3-hidroxialquila, e

R2 é Cis-alquila ou C»>-3-hidroxialquila, se 'y € 1 a 4, ou hi-
drogénio, sey é 0;

e

(e) agua.

2. Composicao de acordo com reivindicacéo 1, caracteriza-
da pelo fato de que

a carga anibnica no abrilhantador é equilibrada por uma
carga catibnica composta de um ou mais cations idénticos ou diferen-
tes selecionados do grupo consistindo em hidrogénio, um cation de
metal de alcali, metal alcalinoterroso, aménio que é mono-, di- ou tris-
substituido por um radical de Ci-C4 hidroxialquila linear ou ramificada,
ou misturas dos ditos compostos,

R: e R1' podem ser os mesmos ou diferentes e cada um é
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hidrogénio, C>-Cs4 hidroxialquila linear ou ramificada, CH2CO>,
CH2CH2CONH> ou CH>CH2CN,

R2 e R2' podem ser os mesmos ou diferentes e cada um é
C2-C4 hidroxialquila linear ou ramificada, CH.CO_,, CH(CO2)CH2COy
ou CH(CO2) CH2CH.CO e

pé0,1ou?2.

3. Composicao de acordo com a reivindicacdo 2, caracteri-
zada pelo fato de que

a carga aniénica no abrilhantador é equilibrada por uma
carga catibnica composta de um ou mais cations idénticos ou diferen-
tes selecionados do grupo consistindo em Li, Na, K, Ca, Mg, amoénio
gue é mono-, di- ou trissubstituido por um radical de C1-C4 hidroxialqui-
la linear ou ramificada, ou misturas dos ditos compostos,

R: e R:' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
hidrogénio, B-hidroxietila, B-hidroxipropila, CH>CO,, CH>CH>CONH:
ou CH2CH2CN,

R2 e R2' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
B-hidroxietila, B-hidroxipropila, CH2CO2 ou CH(CO2)CH.COx",

péo,1ou?2.

4. Composicao de acordo com a reivindicacdo 3, caracteri-
zada pelo fato de que

a carga anibnica no abrilhantador é equilibrada por uma
carga catibnica composta de um ou mais cations idénticos ou diferen-
tes selecionados do grupo consistindo em Na, K e trietanolamina ou
misturas dos ditos compostos,

R1 e R1' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
hidrogénio, B-hidroxietila, B-hidroxipropila, CH.COz", ou CH>CH2CN,

R2 e R>' podem ser os mesmos ou diferentes, e cada um é
B-hidroxietila, B-hidroxipropila, CH2CO2" ou CH(CO2)CH2COz", e

pé2.

Peticio 870240109463, de 23/12/2024, pég. 103/108



5/5

5. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zada pelo fato de que o sal de metal divalente € cloreto de calcio.

6. Composicédo de acordo com reivindicagcao 1, caracteriza-
da pelo fato de que a concentracao de sal de metal divalente na com-
posicdo de dimensionamento € entre 5 e 50 g/L.

7. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zada pelo fato de que a concentracdo do abrilhantador 6ptico na com-
posicdo de dimensionamento € entre 2 e 20 g/L.

8. Composicao de acordo com a reivindicacao 1, caracteri-
zada pelo fato de que a composicdo de dimensionamento adicional-
mente contém subprodutos formados durante a preparacdo do abri-
lhantador optico como também outros aditivos de papel convencionais
gue séo anticongelantes, biocidas, desespumantes, emulsdes de cera,
corantes, sais inorganicos, auxiliares solubilizantes, conservantes,
agentes de complexacédo, agentes espessantes, agentes de dimensio-
namento de superficie, reticuladores, pigmentos, resinas especiais.

9. Processo para preparar uma composi¢ao de dimensio-
namento como definida em qualquer uma das reivindicacdes 1 a 8,
caracterizado pelo fato de que o abrilhantador 6ptico e o sal de metal
divalente sdo adicionados a uma solucdo aquosa pré-formada do aglu-
tinante a uma temperatura de entre 20°C e 90°C.

10. Uso de uma composicdo de dimensionamento como
definida em qualquer uma das reivindica¢ces 1 a 8, caracterizado pelo
fato de ser para abrilhantamento Optico de substratos, preferivelmente
papel, para impressao a jato de tinta.

11. Processo para preparar um papel abrilhantado que é
especialmente apropriado para impressao a jato de tinta pigmentada,
caracterizado pelo fato de que a superficie do papel é tratada com
uma composicdo de dimensionamento como definida em qualquer

uma das reivindicacbes 1 a 8.
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