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Descricdo referente & patente de in-

vengdo de ICI Canada Inc., canadiana,
industrial e comercial, com sede em
90 Sheppard Avenue East, North York,
Ontdrio, M2N 6H2, Canadd, (inventor:
Loreen Doris Ferguson, residente no
Canada), para: "PAPEL ALCALINO CON-
TENDO GRANULOS POLIMERICOS".

DESCRICADO

A presente invengdo refere-se a
granulos de polimero com vesiculas e,mais particularmente, a
papel constituido pelos gréanulos referidos.

0 desenvolvimento do papel possuin-
do uma elevada opacidade, baixo custo e propriedades fisicas
aceitaveis foi sempre de interesse para os fabricantes de pa
pel.

O papel & normalmente fabricado pe-
la transferéncia de uma suspensdo (ou matéria prima) de ma-
terial fibroso, materiais de agregagdo, aditivos de resistén
cia himidos e secos, agentes anti-espumantes, biocidas, co-
rantes, pigmentos, auxiliares de retengdo e/ou agentes de
enchimento, através duma peneira de formagdo para drenagem
de Agua para concentrar os soélidos. O papel formado sobre a
peneira &, em seguida, seco até um peso base desejado (peso
por unidade de &rea).

0 material fibroso utilizado no fa-

brico de papel estd na fcorma celuldsica ou ndo celulésica,




por exemplo,substdncia de plantas tal como &arvores, algodao,
bagago, e polimeros sintéticos, tal como seda, que podem ter
sido deslenhificados e/ou branqueados.

Os agentes de enchimento adicionam
-se normalmente a producdo do papel,de modo a substituir uma
porcdo das fibras, da polpa caras, por material mais barato.
Os agentes de enchimento escolhidos para papel alcalino, o
gue nesta especificag¢do significa qualquer papel produzido a
partir de uma suspensdo fibrosa aguosa de ph 7 ou superior,
seleccionam-se geralmente a partir da classe de agentes de
enchimento minerais conhecidos como argilas, tal como
caulino e carbonatos de céalcio.

Os carbonatos de cédlcio utilizados
como agentes de enchimento no fabrico de papel caem dentro
de trés classificagbes, nomeadamente, carbonatos em grao,
giz e carbonatos precipitados. Os carbonatos de cdlcio em
grdo ocorrem naturalmente na Terra e s&o extraidos e moidos
para uma dimensdo de particula desejada. A forma de giz do
carbonato de calcio sdo restos de esqueletos de organismos
marinhos enquanto que o carbonato de cédlcio precipitado &
uma forma, produzida pelo homem, de carbonato de calcio, pre
parada fazendo borbulhar o gas didéxido de carbono através du
ma pasta aquosa de hidréxido de cdlcio, seguindo-se a preci-
pitacdo do carbonato de calcio produzido.

Ndo se utiliza o carbonato de cal-
cio no fabrico de papel &acido porque o carbonato de calcio
pode provocar a formagdo de espuma na composigdo de papel a-
guosa acida devido & producdo de didéxido de carbono.

Os agentes de enchimento também se
utilizam geralmente para proporcionarem propriedades &pticas
adequadas, nomeadamente, brancura, brilho, opacidade e cor e
propriedades de superficie tais como maciez e capacidade de
impressao.

0 grau de opacidade de um substrato
particular resulta da distribuicdo da luz difusa que ocorre
guando a radiacdo visivel & reflectida a partir das
particulas da superficie do substrato e do proéprio meio do
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substrato. No fabrico de papel alcalino & usual utilizar os
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agentes de enchimento minerais anteriormente mencionados e,
em particular, carbonato de cdlcio para aumentar as proprie-
dades o6pticas e de superficie das folhas de papel.

No entanto, existe um limite prati-
co & quantidade de agente de enchimento mineral inorgénico
que pode ser adicionado ao papel. A medida que o teor do a-
gente de enchimento mineral inorgdnico aumenta ha uma perda
substancial das propriedades de resisténcia fisica do papel.
Esta perda das propriedades fisicas & um resultado da inter-
feréncia, com a ligac¢do hidrogénio entre as fibras do materi
al fibroso, pelo agente de enchimento, e porque, com o aumen
to do teor do agente de enchimento mineral inorgénico ha me-
nos fibras na folha de papel para contribuir para a resistén
cia.

Estas propriedades fisicas tais co-
mo indice de ruptura, indice de tracg¢do indice de dilacera-
mento, % de alongamento, comprimento de ruptura e indice de
absorcdo de energia de tracg8o(TEA) sdo consideragdes impor-
tantes no fabrico do papel porque o papel com propriedades
fisicas inaceitavelmente baixas tem tendéncia a romper sobre
a maquina de fabrico de papel ou durante o processo de im-
pressdo ou pode estar abaixo dos padrdes aceitaveis para
aquele grau de papel.

As melhorias numa propriedade fisi-
ca, por exemplo resisténcia ao dilaceramento, podem conse-
guir-se, normalmente, sacrificando outras propriedades fi-
sicas, tal como resisténcia & tracgdo, mas ndo & normal des
cobrir um método econdémico para melhorar todas as proprieda
des fisicas simultaneamente. Para se obterem caracteristicas
dptimas particularmente sobre a maquina de fabrico de papel,
é desejavel uma mistura de propriedades fisicas boas. Con-
sequentemente os fabricantes de papel funcionam com uma for-
mulacdo de papel que pode dar uma mistura oéptima de proprie-
dades fisicas e que pode minimizar os custos ao mesmo tempo
que maximizam a produgdo.

Durante o fabrico do papel verifi-
cam-se geralmente deterioragdes nas propriedades fisicas a

medida que aumenta o nivel do agente de enchimento. O0s ni-
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veis de agente de enchimento utilizados no fabrico de papel
alcalino, s&o significativamente mais elevados do que os uti
lizados no fabrico do papel &cido devido aos beneficios eco-
némicos da utilizacdo de quantidades elevadas do agente de
enchimento,carbonato de cédlcio de custo relativamente baixo.
Como um resultado destes niveis elevados do agente de enchi-
mento, a perda das propriedades fisicas & de maior importdn
cia no fabrico de papel alcalino do que no fabrico de papel
acido.

E ja conhecido, na técnica do fabri
co de papel, que os grdnulos com vesiculas de poliéster insa
turado carboxilado reticulado com o mondmero etilénicamente
insaturado podem conferir propriedades vantajosas tais como
opacidade melhorada das composig¢des de papel e revestimento
em qgue sdo incorporados. Os antecedentes da utilizagdo dos
granulos com vesiculas no fabrico de papel estdo descritos
na literatura, por exemplo, nos artigos de Kershaw (Austra-
lian OCCA Proceedings e News, Agosto de 1971), e Treier
(TAPPI, Vol. 55,Ne5, 1972). Foram também publicadas nume-
rosas patentes relativas a estes granulos com vesiculas_as
quais incluem as Patentes Norte-Americanas N2.3.822.224,
4.089.819, 4.137.380,4.321.332, 4.483.945, a Patente Canadi-
ana N2 1.139 048 e os pedidos de Patentes Europeias N2 0.
204.916 e 0.268 729.

A técnica de preparac¢do de granulos
de poliéster com vesiculas & conhecida ja desde algum tempo
e o proocesso preferivel de preparacdo dos referidos grénu-
los estd agora bem definido. Este processo & o processo de
"emulsdo dupla", em que a agua & primeiramente dispersa numa
solugdo de um poliéster insaturado carboxilado num mondmero
polimerizavel, para proporcionar uma "primeira emulsdo", e a
primeira emulsdo & ela propria dispersa em &gua para pro-
porcionar uma "“emulsdo dupla". Inicia-se depois a polimeriza
¢do do radical livre para proporcionar os grédnulos com vesi-
culas de resina de poliéster reticulada. Se se desejarem gra
nulos com vesiculas pigmentados, os pigmentos podem ser dis-
persos em gualquer um ou ambos os componentes da primeira
emulsdo utilizando dispersantes e anti-espumantes de pigmen-
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tos convencionais. A técnica de preparagdo dos materiais com
vesiculas estd discutida com pormenor na Patente Norte-Ameri
cana N2, 4.808.633 atribuida a C-I-L Inc.

As Patentes Europeias 0.204.916 e
0.268 729, descrevem métodos para a producgdo de papel calan-
drado de massa elevada contendo bolas com vesiculas. A Pa-
tente Europeia 0.204.916 descreve um papel calandrado de
massa elevada em que a opacidade do papel & aumentada pela
adigdo de grénulos com vesiculas numa quantidade de 0,5 a
15%, e de preferéncia de 2 a 10%, em peso do papel produzi-
do. Os papeis produzidos de acordo com a Patente Europeia

0.204.916 possuem uma espessura e resisténcia aumentada a

| . impressdo, enquanto o brilho e a opacidade do papel,se man-

tém. Isto permite que a quantidade do pigmento didxido de
titédnio seja reduzida, o que diminui o custo do papel resul-
tante.

A Patente Europeia 0.268.729 descre
ve um papel semelhante ao da patente 0.204.916, com espessu-
ra e resisténcia & impressdo aumentada, mantendo o brilho e
opacidade, em gue a concentracdo dos grdnulos com vesiculas
poliméricas estd compreendida entre 2 a 6%, e, de preferén-
cia, 4 e 6%, do total do peso de papel. Num aspecto prefe-
rivel desta invencdo, adiciona-se um espessador polimero do
dcido poli-carboxilico neutralizado para reduzir a proporgao
de finos que passam através da peneira de formagdo do papel.

As Patentes Europeias 0.268 729 e
0.204.916 descrevem composicdes de papel preparadas a partir
de matérias primas &cidas. Na Patente Europeia 0.268.729 &
preferivel que a matéria prima aguosa possua um pH de 4 a 6.
Ambos os pedidos de patente especificam que as propriedades
fisicas se mantém por substituicdo do didxido de titénio por
granulos com vesiculas poliméricas. No entanto ambas as pa-
tentes sdo omissas quanto & utilizacgdo de gréanulos com ve-
siculas poliméricos, numa composicdo de papel alcalina e, em
particular,composic¢des de papel que incluem agente de enchi-
mento carbonato de calcio.

Verificou-se agora que as proprieda

des fisicas de um papel alcalino, que inclua um agente de en
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chimento carbonato de cdlcio, podem ser melhoradas pela adi-
¢80 de granulos com vesiculas poliméricos. Esta melhoria das
propriedades fisicas, evidente num papel alcalino tipico con
tendo de 5 a 35% de carbonato de cdlcio,consegue-se para uma
concentracdo de granulos de 1 a 10% em peso.

A melhoria, de acordo com a presen-
te invencdo,que se tem observado nas propriedades fisicas do
papel alcalino,permite ao fabricante de papel baixar o custo
de producdo de papel pela adigdo de carbonato de cédlcio adi-
cional e assim substituir material fibroso adicional caro,
ao mesmo tempo que mantem constante as propriedades fisicas,
ou aumentando a velocidade de linha da mdquina de papel, de-
vido & melhoria das propriedades fisicas do papel, e produ-
zindo assim mails papel por unidade de tempo.

E um objectivo da presente invencdo
proporcionar papel alcalino possuindo propriedades fisicas
melhoradas.

E um objectivo adicional da presen-
te invencgdo melhorar as propriedades fisicas de um papel al-
calino que contem carbonato de cdlcio enquanto mantem ou me-
lhora a opacidade do referido papel.

Consequentemente a presente inven-
¢do proporciona um papel alcalino como aqui anteriormente re
ferido, constituido por um material celuldsico fibroso; 1,0
a 10,0% em peso do papel, de grdnulos com vesiculas poliméri
cas; e 5 a 35% em peso do papel, de agente de enchimento car
bonato de célcio.

De preferéncia, esta invengdo pro-
porciona um papel alcalino,como agui anteriormente definido,
em que o referido papel alcalino inclui de 1 a 5% dos gréanu-
los com vesiculas poliméricos referidos.

Mais preferivelmente, esta invencéo
proporciona um papel alcalino, como aqui anteriormente defi-
nido,em que o nivel do carbonato de cdlcio referido estda com
preendido entre 10 e 25% em peso do papel.

Com referéncia aos agentes de enchi
mento de carbonato de cdlcio utilizados na pratica da presen

te invencdo, sio preferiveis os carbonatos de cédlcio precipi




tados, ou moidos, sendo o carbonato de calcio precipitado o
nais preferido.

Em adigdo ao carbonato de calcio,
outros agentes de enchimento,pigmentos,extensores e/ou opaci
ficadores tais como didéxido de tité&nio, argila e talco podem
ser adicionados & suspensdo do papel de acordo com a técnica
anterior de fabrico de papel ou podem ser adicionados ao gra
nulo com vesiculas durante a produc¢do dos grédnulos.

Por granulos de polimero com vesicu
las quer-se significar grédnulos de polimero, de preferéncia,
gradnulos esféricos que possuem uma estrutura semelhante a cé
lulas, sendo as paredes proporcionadas pelo polimero. Os gra
nulos sdo constituidos por uma pluralidade de células ou ve-
siculas (isto &, eles n&o sdo mono-celulares ou andlogos a
baldes) e embora as vesiculas ndo sejam necessariamente de
tamanho uniforme, a propor¢do entre o didmetro do grdnulo e
o didmetro médio individual da vesicula & geralmente de pelo
menos 5:1. As vesiculas ocupam normalmente de 5 a 95% do vo
lume total dos grénulos e o didmetro maximo das vesiculas é
de 20 micra. Os volumes de vesiculas inferiores estdo normal
mente associados com grdnulos de elevada resisténcia mecdni-
ca que sdo particularmente adequados para algumas aplicagdes
mas, para conseguir os efeitos de opacidade mais adequados,
as vesiculas ocupam, normalmente, pelo menos 20% do volume
total dos grénulos, de preferéncia 20 - 75% do volume.

Assim, numa forma de realizagdo pre
feréncial, esta invengdo proporciona um papel alcalino, como
aqui anteriormente descrito,em que os referidos grédnulos pos
suem um didmetro de 1 a 100 micra, sendo a proporc¢do entre o
didmetro do grédnulo e o didmetro médio da vesicula de pelo
menos 5:1,com um didmetro méximo das vesiculas de 20 micra,
e com um volume de vesiculas de 5 a 95% do volume do grénu-
lo.

Os grdnulos possuem paredes sdlidas
essencialmente continuas e possuem um tamanho de particula
alvo pré-seleccionado. Numa gama larga os grédnulos podem

possuir um didmetro médio de 1 a 100 micra. Em geral verifi




ca-se que os granulos que possuem um didmetro médio de 1 a
50 micra sdo os agentes de opacidade mais valiosos.

E também habitual incorporar na ma-
téria prima diluida, imediatamente antes da formagdo sobre a
peneira, pequenas quantidades de auxiliares de retencdo de
poli-electrélitro para produzir uma retengdo melhorada dos
agentes de enchimento minerais inorgédnicos e quaisquer frac
¢des finas dos materiais celuldsicos sobre a peneira durante
a formagcdo da folha. No fabrico de papel alcalino & habitual
utilizar um sistema auxiliar de retengdo dual. Utiliza-se
um auxiliar de retencdo catiénico para preparar ou "condicio
nar" a matéria prima antes da adigdo dum auxiliar de reten-
¢do anidnico. O sistema auxiliar de reteng¢do dual & normal
malmente constituido por poli-electrdlitos, por exemplo, po-
li-acrilamidas e poli-etilenoiminas.

E também possivel obter a retencéo
nas matérias primas alcalinas utilizando um auxiliar de re-
tencdo polimérico Gnico, por exemplo, poli-acrilamida.

Um aspecto adicional da presente in
vencdo sdo as composigdes aquosas alcalinas, o que nha presen
te especificacdo significam qualquer composigdo de pH 7 ou
superior utilizada na preparag¢do dos papeis da presente in-
vencdo, aqui anteriormente descritas.

Consequentemente esta invengdo pro-
porciona,adicionalmente, uma composigdo aquosa alcalina cong
tituida por um material fibroso, 1,0 a 10% de grdanulos com
vesiculas poliméricas, e 5 a 35% de agente de enchimento car
bonato de calcio em que as percentagens expressas sdo as per
centagens em peso do papel resultante, produzido a partir da
composicdo referida.

A pasta aguosa dos grédnulos de poli
éster com vesiculas que se forma de acordo com a técnica des
crita na Patente Norte Americana N2. 4.808.633 pode utilizar
-se directamente em aplica¢des finais de papel himido. A pas
ta aquosa dos grdnulos de poliéster com vesiculas pode tam-
bém ser desumidificada por qualguer meio conveniente, por
exemplo pelo método descrito na Patente Norte Americana Ne©.
4.154.923 e dispersa de novo, subsequentemente, num meio a-




quoso ou ndo aquoso antes de ser incorporado na matéria pri-
ma do papel.

A componente polpa, do papel alcali
no a ser produzido, pode ser formada em parte ou totalmente
a partir de polpas de madeira dura,madeira macia e reciclada
e/ou partida,se desejado, incorporando um agente de agregagédo
interno,por exemplo, emulsdo de alquil-ceteno-dimero ou ani-
drido alquil-succinico.

Em geral, verificou-se, para os ob-
jectivos da presente invengdo, que o limite superior de uti-
lizagdo para os granulos poliméricos com vesiculas é& de 10
por cento em peso dos sblidos totais do papel. Devido ao
custo dos grénulos com vesiculas poliméricas e a uma diminui
cdo na melhoria das propriedades fisicas para niveis eleva-
dos de granulos, é preferivel que o nivel de grénulos seja
menor do que 5 por cento em peso e mesmo, mais preferivel,
menor do que 3 por cento em peso.

Esta inveng¢do descreve-se, adicio-
nalmente, com referéncia, apenas a titulo de exemplo aos e~
xemplos seguintes, nos quais todas as partes sdo expressas
em peso.

Exemplo 1

Prepararam-se grdnulos de resina de
poliéster com vesiculas pigmentados possuindo um didmetro ma
ximo de 10 micra (percentil 95), um didmetro médio de 5,2 mi
cra, utilizados na pratica da presente invengdo, de acordo
com a técnica do Exemplo 1 da Patente Norte Americana 4.808.

633 mas com a formulacdo seguinte:




GRUPO MATERIAL PARTES (p/p)
A agua 3.088
agente-tensioactivo (1) 1.595
anti-espumante (2) 0.016
B pigmento de didxido
de titénio (3) 10.601
C agua 1.029
D poliéster (4) 8.686
estireno 4.817
6xido de magnésio 0.045
E agua 1.647
F hidroxi-etil-celulose (5) 4,117
solugdo de poli(vi-
nil-alcool) (6) 6.175
agente tensio-activo (1) 0.103
agua 30.934
G agua 24.701
H hidro-peréxido
de cumeno 0.206
di-etileno-tri-amina 0.051
sulfato ferroso 0.003
I bactericida (7) 0.021
solugdo de amdnia (8) 0.165
espessador (2) 2.000
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(1)

(2)

(3)

(4)

(5)

(6)

(7)

(8)

(2)

Umn sal de ambénio com 28% em peso de sdlidos de um al-
quil-fenoxi-poli(etileno-oxi)=~-etanol sulfatado (ex.
GAF Corp. Alipal® co-436)

Anti-espumante Foamaster® NSI (exemplo Diamond Sham-
rock ) ou Bevaloid® 60 (exemplo Imperial Chemical In-
dustries PLC)

Pigmento de didéxido de titénio Ti Pure® R900 (exemplo
Dupont)

Uma solugdo com 65% em peso de sdlidos, numa propor-
¢do 3,74/2,34/0,912 (molar), de propileno-glicol/ani-
drido maleico/solugdo de anidrido ftalico em estireno.

Uma solugdo agquosa com 1,5% em peso de sblidos de Na-
trosol® 250 HR (exemplo Hercules)

uma solugdo aguosa com 7,5% em peso de sdlidos de Po-
val® 224G.

Bactericida Proxel® cxL (Exemplo Imperial Chemical In
dustries PLC).

Uma solucgdo de amdbnia concentrada a 0,9 disponivel co

mercialmente.

Acrysol* ASE-60 (exemplo Rohm & Haas)

marca registada
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QUADRO A

10 micron Pigmentet
Propriedades Vesiculated Granules
Densidade dos grdnulos secos 0,59 g/ml
% de vesiculas (1) 65%
Sb6lidos em peso 21,2
Sé6lidos em volume 36% micra
Dimensdo méxima do gréanulo (2) 12 micra
Dimensdo média de grénulos 5,2 micra
Dimensdo minima do granulo 3 micra
Dimensdo em peso da vesicula (3) 0,5-3,0 micra
Superficie de poros sobre o grdnulo <0,2 micra
Espessura da parede do granulo 0,1-0,5 micra

NOTA:

(1)

(2)

(3)

% de vesiculas determinada por medigdo de poros por
mercirio

dimensdo do grdnulo determinada por Granulémetro de
Difracgdo Laser

didmetros internos medidos utilizando Microscdpico
Electrdénica de Varrimento
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Nestes exemplos utilizam-se os termos seguinte:

P

Liberdade da polpa & uma medida da velocidade de drenagem da
dgua através da polpa e & medida de acordo com a TAPPI (Te-
chnical Association of Pulp and Paper Industry) Standard T
227 om-75 e & referida como Canadian Standard Freeness, medi
da em mililitros.

A opacidade da folha de papel & ex-
pressa como uma proporgdo entre o contraste e a opacidade (0O
pacidade C/R) e é medida de acordo com TAPPI Standard T 425
om-81 utilizando luz com um comprimento de onda de 572 mand-
metros;

0 termo folha feita & mdo & utiliza
do para referir uma folha de papel produzida de acordo com e
empregando o equipamento descrito na TAPPI Standard T 205 onm
-81l; e

O condicionamento refere-se a atmos
fera condicionada a 23,02C +/- 1°C e 50,0% +/-2,0% de humida
de relativa a que as folhas de papel estdo expostas de acor-
do com a TAPPI Standards T 405 om-83.

Prepararam-se folhas feitas & mio,
como aqui discutido a seguir no Exemplo 2 pelo procedimento
geral seguinte .

Os sblidos nas pastas de polpa fi-
nais eram constituidos de polpas Kraft de madeira dura ou ma
deira macia totalmente branqueada que foram embebidas em &a-
gua durante gquatro horas e foram refinadas até um Canadian
Standard Freeness (CSF) de 400 ou 600 mililitros. Depois de
refinadas misturaram-se as pastas conjuntamente e depois di-
vidiram-se em amostras individuais de polpa calculadas para
produzir um peso base alvo quando combinadas com os agentes
de enchimento. Dispersaram~se as amostras de polpa em &gqua,
e adicionou-se auxiliar de retengdo polimérica catidnica. A
adicdo de agentes de enchimento,incluindo o carbonato de cal
cio e os grénulos com vesiculas poliméricas, fol seguida da
adigdo do auxiliar de retengdo polimérica anidnica. Contro-
lou-se o pH da matéria prima em 7,8 a 8,2 pela adicdo de hi-

dréxido de sd6lido diluido, conforme necessario.
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Subsequentemente passou-se a maté-

ria prima através de um formador de folha e comprimiu-se e
acondicionou-se a folha feita & mdo resultante.
Exemplo 2
Efectuou-se o procedimento geral an

terior para a peparacdo de folhas feitas & mdo para preparar
varias amostras diferentes para ensaio das propriedades fisi
cas. A matéria prima incluia uma mistura de polpa de papel
de madeira dura/madeira mole totalmente branqueada (50/50) e
agente de enchimento ou misturas de agentes de enchimento
constituidas por grédnulos com vesiculas poliméricos (PVG),
carbonato de cdlcio precipitado (PCC), e/ou didxido de titéa-
nio (Tioz). A polpa de madeira dura possuia um CSF de 400
mililitros e a de madeira mole possuia um CSF de 600 milili-
tros. O PCC possuia uma dimensdo de particulas média de 1,2
micra e possuia uma forma de cristal escalenoé&drica. Os auxi
liares de retengdo eram poli-acrilamidas catidénicas e anidéni
cas disponiveis comercialmente. Ensalaram-se as proprieda-
des fisicas das varias folhas feitas & mdo de acordo com os
métodos de ensaio padrdo TAPPI para o papel, seguintes:

T220 OM-88 Ensaio fisico das folhas de polpa

~

feitas & mio

~

T403 OM~85 Resisténcia & ruptura do papel
T494 OM-88 Resisténcia a traccéo

Apresentam-se os resultados no Qua-
dro B.

No Quadro B, a folha feita & mdo ni
mero 16 que ndo contém pigmento,agente de enchimento, ou gra
nulos com vesiculas poliméricas e & apenas constituida de ma
terial fibroso, apresenta propriedades fisicas superiores &
das outras folhas feitas & mdo. No entanto esta folha feita
4 mdo possul o custo mais elevado de todas as folhas feitas
d mdo visto que inclui apenas fibra de polpa e possuil a mais
baixa opacidade C/R.

A opacidade das folhas feitas & médo
1 a 15,folhas feitas & m3o que incluem carbonato de calcio,
diéxido de titdnio e/ou granulos com vesiculas poliméricas,

é aproximadamente igual, com a opacidade a aumentar, de um
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modo geral, & medida que aumenta o nivel do agente de enchi-
mento total.

Com vista a comparar o efeito dos
granulos com vesiculas poliméricas sobre as propriedades fi-
sicas das folhas feitas & mdo produzidas, incluiram-se nas
Figuras,graficos das varias propriedades em fungdo, do nivel
do agente de enchimento total, em que:

A Figura 1 representa um grafico do indice de traccgdo em
funcdo da % de agente de enchimento;

A Figura 2 representa um grédfico do comprimento de reptura
em fungdo da % do agente de enchimento;

A Figura 3 representa um gradfico da % de extensdo em fun-
¢do da % do agente de enchimento;

A Figura 4 representa um grdfico do indice TEA em fungéo
da % de agente de enchimento;

A Figqura 5 representa um grdfico do indice de ruptura em
fungdo da % do agente de enchimento;

A Figura 6 representa um grdfico do indice de dilaceramen-

to em fungdo da % do agente de enchimento;

15




QUADRO B

$defgnte | PCC | WG \TO, | fndice | Conprimento) % ™A | Indice | Indice R
N2, @e enchimento & de de &

Total @] & l %2 | treogo | npara ExtEnSEDIIIﬂlGER.ptura dilaceramento | Opecidade
1 11.97 10.65 1.32 0 17.% 1.82 2.18 29 0.% 14.15 92.3
2 14.83 11.94 2.49 0 17.72 1.8 2.42 322 1.05 13.% 93.6
3 16.93 15.84 1.09 0 14.51 1.48 1.94 204 0.74 11.90 92.4
4 16.85 1484 201 O 14.33 1.46 2.19 232 0.74 10.63 93.9
5 21.75 20.9t 0.8¢ 0 10.36 1.06 1.63 122 0.40 6.07 94.6
6 21.69 19.97 1.72 0 14.10 1.44 2.17 231 0.72 7.1 94.0
7 11.80 10.3 0 1.41 16.93 1.72 2.00 243 0.86 13.05 93.6
8 11.58 9.30 0 2,28 17.19 1.75 2.16 276 0.85 12.08 93.3
9 15.64 1479 0 0.85 12.32 1.26 1.64 149 0.53 8.49 %.1
10 14.89 13.38 0 151 11.49 1.17 1.63 41 0.54 7.89 93.7
1 20.70 19.81 0 0.89 8.88 0.91 1.52 9 0.3 6.56 94.6
12 2.71 19.83 0 1.88 9.10 0.93 1.44 97 0.33 6.87 93.2
13 12.69 12.69 0 0 13.20 1.35 1.84 183 0.62 10.33 9.5
14 17.85 17.85 0 0 10.49 1.07 1.53 119  0.36 7.39 93.7
15 23.22 23.2 0- 0 8.56 0.87 1.46 92 0.0 6.43 9.4
16 0 0 0 0 2331 0 2.38 3.07 551 1.5 17.18 89.6 ’

2 = ¢ em peso na folha final
Unidades : Indice de Tracgdo : Nm/g

Comprimento de ruptura : km

Indice TEA (Absorgdo de Energia de Tracgdo) : MJ/g
ITndlce de ruplura o KPa.m’/g

Indice de Dilaceramento : mN.m2/g

Proporgdo contraste / Opacidade (C/R) media a 572 nm.
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Na figura 1 pode ver-se que o indice de
traccdo das folhas feitas & mdo ensaiadas diminui, geralmen-
te, & medida que aumenta o nivel do agente de enchimento. A
linha a cheio representa os resultados obtidos para as fo-
lhas feitas & mido 13 a 15 em gque o Gnico agente de enchimen-
to utilizado & o carbonato de cdlcio precipitado. A linha a
tracejado indica o indice de tracgdo das folhas feitas & m&o
7 a 12, folhas feitas & mio que contém carbonato de célcio e
diéxido de titdnio. Os pontos remanescentes representados
na Figura 1 sio resultados do indice de tracg¢8o para as fo-
lhas feitas & médo contendo carbonato de cédlcio e gréanulos
com vesiculas poliméricos, folhas feitas & mio, que s&@o nume
radas de 1 a 6 na Tabela B. E notdériamente evidente que es-
tas folhas feitas & mdo possuem uma resisténcia & trac¢do me
lhor do que as folhas feitas & mdo que ndo contém granulos,
para todos os niveis do agente de enchimento total.

De modo semelhante nas Figuras 2 a
6 em que se representam os resultados obtidos para o compri-
mento de ruptura, % de extensdo, indice TEA, indice de ruptu
ra e indice de dilaceramento em funcdo da % do nivel do agen
te de enchimento,as folhas feitas & mdo constituidas por gréa
nulos com vesiculas poliméricos sdo superiores, em quase to-
dos os exemplos, as folhas feitas a mdo que ndao contém gra-

nulos.
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REIVINDICACOES

- 128 =

Processo para a preparagdo de uma
composig¢do aquosa alcalina caracterizado por se incorporar
um material fibroso, 1,0 a 10% de grdnulos poliméricos em
vesiculas, 5 a 35% de enchimento de carbonato de cdlcio sen
do as percentagens expressas em peso do papel resultante pro
duzido a partir da referida composigédo.

..2@._

Processo de acordo com a reivindica
cdo 1, caracterizado por os referidos granulos terem um
didmetro médio de 1 a 100 micra, a proporgcdo entre o dia-
metro dos grédnulos é o didmetro médio das vesiculas ser pelo
menos 5:1, o diametro maximo das vesiculas ser de 20 micra,
e o volume das vesiculas ser de 5 a 95% do volume do gra-
nulo.

- 38 -

Processo de acordo com a reivindica
¢80 2, caracterizado por se obter um papel em que os refe-
ridos granulos possuirem um didmetro médio entre 1 e 50
micra.

- 48 -

Processo de acordo com a reivindica
¢do 1, caracterizado por se obter um papel due compreende
1,0 a 5,0% em peso dos referidos gré&nulos.

- K2 =

Processo de acordo com a reivindica
¢do 1, caracterizado por se obter um papel que compreende 10
a 25% em peso de carbonato de cédlcio.

- 62 —

Processo de acordo com qualquer das
reivindicagdes 1, 2 ou 3 caracterizado por se obter um papel
em gque o carbonato de cdlcio referido estd sob forma precipi
tada.

- 72 -

Processo de acordo com qualquer das

reivindicagdes 1, 2 ou 3 caracterizado por se incorporar

adicionalmente um auxiliar de retengdo.

18
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Processo de acordo com dqualquer das
reivindicagdes 1, 2 ou 3 caracterizado por se incorporar adi
cionalmente enchimentos ou pigmentos utilizados na fabri-
cagdo convencional do papel.

_97:_!_
Papel alcalino caracterizado por

ser obtido pelo processo de acordo com qualquer das reivin-

dicagdes anteriores.

A requerente reivindica a priorida-
de do pedido norte-americano em 21 de Setembro de 1989, sob
o nimero de série 07/410,466.

Lisboa, 20 de Setembro de 1990.

i bt a
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RESUMO

"PAPEL ALCALINO CONTENDO GRANULOS POLIMERICOS"

A invencido refere-se a um papel al-

calino que compreende um material celuldsico fibroso,
10,0 % em peso de grédnulos poliméricos em vesiculas,

35% de enchimento de carbonato de calcio.

1,0 a

e 5 a
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