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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "PROCESSO
PARA A PREPARAGAO DE UM PIGMENTO DE DIOXIDO DE TITANIO
POS-TRATADO".

A presente invencéao refere-se a um processo para o tratamento
superficial de um pigmento de diéxido de titanio, um pigmento de diéxido de
titanio com elevada opacidade e elevada retencao e sua aplicagao na prepa-
racao de papel decorativo.

Papel decorativo € um componente de um material de revesti-
mento duroplastico, decorativo, que é preferentemente aplicado para o bene-
ficiamento de superficies de moveis e para assoalhos laminados. Como la-
minados designam-se plasticos laminados, nos quais, por exemplo, varios
papéis ou papéis e cartdes-fibra ou placas de apara de madeira sobrepos-
tos, impregnados, sdo prensados uns com os outros. Através do uso de re-
sinas sintéticas especiais obtém-se uma resisténcia ao risco, golpe, produtos
quimicos e calor extraordinariamente alta dos laminados.

O emprego de papéis especiais (papeéis decorativos) possibilita a
preparagao de superficies decorativas, onde o papel decorativo serve nao
apenas como papel de cobertura para, por exemplo, superficies de produto
derivado de madeira nao atrativas, mas sim, também como suporte para re-
sina sintética. Nas exigéncias, que sdo apresentadas a um papel decorativo,
incluem-se entre outros opacidade (poder de cobertura), resisténcia a luz
(estabilidade ao acinzentamento), resisténcia as cores, resisténcia a umida-
de, impregnabilidade e imprimibilidade.

Para obter a opacidade necessaria do papel decorativo, presta-
se acentuadamente em principio, um pigmento a base de diéxido de titanio.
Na preparagéo do papel mistura-se via de regra, um pigmento de diéxido de
titnio ou uma suspensao de pigmento de diéxido de titAnio com uma sus-
pensao de pasta quimica. Além das substancias aplicadas pigmento e pasta
quimica, aplicam-se geralmente também substancias auxiliares tais como,
por exemplo, agente repelente a agua e eventualmente outras substancias
aditivas tais como, por exemplo, determinadas substincias de enchi-

mento. Os efeitos reciprocos de cada um dos componentes (pasta quimica,
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pigmento, substancias auxiliares e aditivas, gua) entre si contribuem pa-
1a a formagdo do pape! e determinam a retengdo do pigmento. Par reten-
Ao entende-se o poder de retengso de todas as substancias inorganicas
no papel durante a preparago. Uma baixa retengao do pigmento prejudi-
ca a opacidade do papel decorativo, atua com isso, a cargo da economia
do processo e feva a problemas ambientais e de reciclegem na produgao
de papel.

Pare a aplicagio no papel decorativn existe uma série de pig-

mentos de dioxido de titdnio. Nas i mais i l

além de uma boa claridade e resisténcia a luz. a retendo & a opacidade.

Por resisténcia 4 luz entend: a estabilidade dos laminados
contra acinzentamento sob agao da luz,

Sabe-se, que um aperfeigoamento da retangso efou da opacidade iguaimen-
te como um aperfeigoamento da resisténcia a fuz pode ser obtido através de
pés-tratamentos especiais.

S80 conhecidos inGmeros processos patenteados especialmente
para o aperfeigoamento da resisténcia a luz. Depois disso, os pigmentos sio
tratados i com diversas substa
hidratado e um fosfato de metal incofor (US 3.926.860), com fosfato da zin-
cofaluminio (US 5.114.486), com fosfata de aluminio (US 5.785.748) ou com

por exemplo, cam ALOy

fosfato de cério e com fosfato de aluminio (US 4.239.548). Nestas patentes
trata-se da resisténcia & Iuz de sistemas de resina de melamina pigmentada
com TiOz, sendo que especialmente as propriedades de retengdo dos pig-
mentos n&o t&m um papel importante. Além disso, esses processos desta-
cam-se pelo fato, de que o tratamento superficial com fosfato parte de uma
suspensio do corpo de base de TiOz. cuja valor de pH esté na faixa de aci-

dez. Durante ou apds e adigio de cada um dos componentes de pos-

o valor de pH & pertindo da faixa de acidez para a
faixa de cerca de § - B.
Na EP 0.713.904 B1 & desciita um processo para eumentar a

relengdo através de um pds-ratamento, no qual é aplicada ume primeira
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camada de fosfato de dxido de aluminio com um valor de pH Acido de 4 até
6 e uma segunda camada de 6xido de aluminio & precipitada em uma faixa
de pH de 3 até 10, preferentemente em pH de cerca de 7. Um outro aperfei-
Goamento na retengdo & obtido por uma terceira camada de 6xido de mag-
nésio, de maneira que o pigmento preparado se destaca por camadas su-
cessivas de fosfato de 6xido de aluminio, 6xido de atuminio e oxido de mag-
nésio.

Uma outra possitilidade para aumentar a retengdo é publicada
na US 5.705.033. Através da adigio de um polimero cationico, per exempio,
“Nalco 8105", um copolimera de acrilamida e cloreto de dialidimetiiamanio,
obtém-se uma melhor fixagdo do pigmento sabre as fibras da pasta quimica
& uma elevada retengdo.

0 objeto da invengdo & indicar um processo, com o qual podem

ser com retengzo i com o

estado da técnica com opacidade pelo menos invariavelmente aita e boa
resisténcia 4 luz para a aplicagio em papéls decorativos

O objeto & resolvido através do pds-tratamento do pigmerto de
dixido de titdnio de modo tal, que no pés-tratamento em um primeiro estd-
gie, um componente de aluminio € um componente de fdsforo sdo colocados
na suspensdo de didxido de fitanio, sendo que o valor de pH & mantido em
pelo menos 10 e am um segundo estagio mediante adigda de um compo-
nente dcido, o valor de pH & reduzido para & ou abaixo. Oulras variantes
ventajosas do processo sdo descritas nas sub-reivindicagaes.

O objeto da invengdo & portanto, um processo de pés-tratamento

para pigmentos de diéxido de titanio, que leva aos pigmentos com retengdo

com opacidad elevada, além disso, a um

pigmento com essas propriedades e a0 uso desse pigmento na preparagio
de papel decoretivo.

No processo de acardo com a Invengao, separa-se sobre a su-

perficie da particuta de TIO; uma camada de compostos de aluminio-fésforo

eventuaimente na mistura com hidrato de dxido de aluminio. A composicao
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depende das quantidades do componente de aluminio e do componente de
fosforo empregadas. A seguir, essa camada é designada de maneira simpli-
ficada como camada de fosfato de 6xido de aluminio.

A invengdo baseia-se no fato, de que a camada de fosfato de
oxido de aluminio é precipitada para fora do meio alcalino. Para o processo
€ decisivo, que o0 componente de aluminio e 0 componente de fosforo sejam
inicialmente colocados na suspensao de TiO,, que apresenta um pH de pelo
menos 10 e que o valor de pH durante a adi¢do n&o se reduza abaixo de 10.
Foi demonstrado, que ao manter essas condigdes, obtém-se uma retengéo
aperfeigoada dos pigmentos comparada com 0s processos conhecidos, nos
quais o fosfato de 6xido de aluminio é precipitado para fora do meio acido ou
também em comparagéo com procedimentos, nos quais durante a adigdo do
componente de aluminio & do componente de fosforo o valor de pH da sus-
pensdo se reduz para menos de 9.

O processo de tratamento superficial que serve de base a inven-
¢&o, parte de uma suspensao de corpo basico de TiO; aquosa e preferente-
mente moida por via imida. A moagem por via imida é eventualmente efe-
tuada na presenga de um agente de dispersdo. Por corpo basico de TiO,
entende-se o pigmento bruto de TiO; ainda ndo pds-tratado. De preferéncia,
aplica-se o corpo basico de TiQ, preparado pelo processo de cloreto. O pro-
cesso é efetuado a uma temperatura inferior a 80°C, preferentemente a 55
até 65°C. A suspensdo & inicialmente ajustada com compostos alcalinos a-
dequados, por exemplo, NaOH, para um valor de pH de pelo menos 10. Isto
ocorre, caso se realize uma moagem por via Umida, da maneira mais ideal,
antes da moagem.

No estagio a) do processo de acordo com a invengdo, coloca-se
posteriormente um componente de aluminio e um componente de fosforo na
suspensao em cada caso na forma de uma solu¢éo aquosa. Para a invengio
é decisivo, que durante a adi¢do dos componentes o valor do pH da suspen-
sd0 seja mantido em pelo menos 10, preferentemente em pelo menos 10,5 e

de modo especialmente preferido, em pelo menos 11. Compostos de alumi-
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nio adequados sdo sais hidrossolGveis que reagem de forma alcalina ou aci-
da, por exemplo, aluminato de sddio, sulfato de aluminio, nitrato de aluminio,
cloreto de aluminio, acetato de aluminio e outros. Essa escolha no entanto,
n&o € entendida como sendo uma limitagdo. O aluminato de sodio € particu-
larmente adequado. No caso de se tratar de um composto de agdo 4cida,
que na adi¢do levaria o valor do pH abaixo de 10, este efeito no sentido da
invengdo é compensado pela adigdo de um composto alcalino adequado tal
como NaOH. Os compostos alcalinos adequados e as quantidades necessa-
rias para manter o valor do pH em pelo menos 10, sd0 comuns para o espe-
cialista. O composto de aluminio deve ser acrescentado em uma quantidade
de 2,0 até 9,0% em peso, preferentemente de 4,0 até 6,0% em peso, calcu-
lada como Al,O3 e com relagédo ao corpo basico de TiO.. Compostos de fos-
foro adequados s&o compostos inorganicos tais como fosfatos de metal alca-
lino, fosfato de aménio, polifosfatos, acido fosfdrico e outros. Essa escolha
ndo €& entendida como sendo uma limitagdo. O fosfato acido dissédico ou
acido fosférico sdo particularmente adequados. No caso de compostos de
fosforo, em cuja adi¢do o valor do pH seria empurrado abaixo de 10, este
efeito € igualmente compensado pela adicdo de um composto alcalino ade-
quado tal como NaOH. Os compostos alcalinos adequados e as quantidades
necessarias, para manter o valor do pH em pelo menos 10, sdo comuns para
o especialista. O componente de fosforo € acrescentado em uma concentra-
géo de 1,0 até 5,0% em peso, preferentemente 1,5 até 3,5% em peso e es-
pecialmente de 2,0 até 3,0% em peso calculado como P,0s com relagdo ao
corpo basico de TiO,. O componente de aluminio € o componente de fosforo
podem ser acrescentados 4 suspensdo na ordem desejada individualmente
sucessiva ou simultaneamente.

Em seguida, efetua-se no estagio b) a adicdo de um composto
acido, para reduzir o valor do pH abaixo de 8, preferentemente para a faixa
de 3,5 até 8 e de modo particularmente preferido, para 4,5 — 6,0. O compos-
to acido empregado pode ser um acido tal como acido sulftrico, acido clori-

drico, acido fosférico ou um outro acido adequado. Além disso, no caso do
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composto acido pode tratar-se também de um sal de reagéo 4cida corres-
pondente tal como, por exemplo, sulfato de aluminio.

Foi comprovado como sendo vantajoso, introduzir depois em um
estagio ¢} seguinte, uma camada como hidrato de 6xido de aluminio com
auxilio de um tratamento um pH constante, de modo tal, que através da adi-
¢éo paralela de um composto de aluminio acido e de um alcalino {por exem-
plo, aluminato de sédio/sulfato de sddio) ou através da adigdo de um com-
posto de aluminio alcalino tal como aluminato de sédio e de um éacido, por
exemplo, &cido sulfirico ou através da adigdo de um composto de aluminio
tal como, por exemplo, sulfato de aluminio junto com uma lixivia tal como,
por exemplo, NaOH, o valor do pH seja mantido constante tanto quanto pos-
sivel. Verificaram-se como sendo favoraveis para o tratamento um pH cons-
tante neste caso, valores de pH entre 4 e 9. Para o ajuste desse valor do pH
prestam-se, por exemplo, lixivias ou acidos (por exemplo, NaOH/H,SO,)
ou solugdes salinas de reag8o alcalina ou acida (por exemplo, aluminato
de sodio/suifato de sddio). Foi verificado como sendo particularmente vanta-
joso, efetuar o tratamento um pH constante a um valor do pH, reduzido no
estagio b).

Segundo a necessidade, ocorre finalmente em um estégio d) um
ajuste do pH para cerca de 6 até 7, por exemplo, com lixivias/acidos (por
exemplo, NaOH/H,S0O,) ou com solugbes salinas alcalinas/acidas tal como
aluminato de sddio/sulfato de aluminio. A quantidade dos compostos de a-
luminio empregados no estagio b), ¢) e d) calculada como AlLQO; sdo atribui-
dos & quantidade de Al,O; ja empregada no estagio a). A soma dos compos-
tos de aluminio empregados no estagio a) até estagio d) calculada como
AlO3 com relagéo ao corpo basico de TiO; importa de modo ideal em 2,0 —
9,0% em peso e preferentemente em 4,0 — 6,0% em peso. lgualmente a
quantidade do componente de fésforo eventualmente empregado no estagio
b) e no estagio ¢) caiculada como P,0s é atribuida a quantidade de P;Os
empregada no estagio a). A soma dos compostos de fésforo empregados no

estagio a) até estagio c) calculada como P,Os importa portanto, de maneira
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ideal, em 1,0 até 5,0% em peso, preferentemente em 1,5 até 3,5% em peso
e especialmente em 2,0 até 3,0% em peso calculada como P>QOs com rela-
G40 ao corpo bésico de TiO.,.

Junto com o componente de Al e 0 componente de P no estagio
a), também podem ser colocadas na suspenséo outras solugdes salinas de
metal de, por exemplo, Ce, Ti, Si, Zr ou Zn, que em seguida, séo precipita-
das no estagio b) juntas como fosfato ou hidrato de 6xido na superficie da
particula.

Além disso, € possivel aplicar ou antes ou apds o estagio ¢) uma
outra camada inorganica, tal como sio conhecidas do estado da técnica (por
exemplo, compostos contendo Zr, Ce, Si, Ti ou Zn).

O pigmento de TiO; pés-tratado € separado da suspensdo por
métodos de filtragdo conhecidos pelo especialista e o bolo do filtro formado é
lavado, para remover os sais sollveis. A pasta do filtro lavada pode ser a-
crescentada para o aperfeicoamento da resisténcia a luz do pigmento no
laminado antes ou durante a secagem seguinte, um composto contendo ni-
trato, por exemplo, KNO3;, NaNO;, AI(NO,);3 em uma quantidade de 0,05-
0,6% calculado como NO;. Na moagem seguinte, por exemplo, com um mo-
inho de vapor, pode ser acrescentado ao pigmento um composto organico
da série dagueles, tais como s&@o usualmente empregados na preparagio de
pigmentos de TiO; e que sdo conhecidos pelo especialista, tal como, por
exemplo, polialcool (trimetilpropano). Alternativamente 4 adigdo dos compos-
tos contendo nitrato antes ou durante a secagem, a adigdo dessas substan-
cias pode ser efetuada também durante a moagem.

O pigmento preparado por este processo mostra em comparagdo
com os pigmentos comparativos, methor retencdo € melhor opacidade e é o
mais adequado para o emprego no papel decorativo.

O processo de pds-tratamento de acordo com a invengdo, é u-
sualmente efetuado no processo de batelada. Mas também é possivel, com
auxilio de um misturador em linha, que garante 6tima homogeneizacao, tra-

balhar em um processo quase continuo. Em cada caso tem que ser assegu-
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rado, que o componente de Al e de P seja acrescentado antes da precipita-
¢do em uma faixa de pH de pelo menos 10.

A seguir, a invengdo é descrita exemplarmente:
Exemplo 1:

Uma suspensao de TiO2, moida como areia do processo de clo-
reto com uma concentragdo de TiO, de 450 g/l é ajustada a 60°C com NaOH
para um valor do pH de 10. Sob agitagdo, acrescentam-se a suspenséo
2,0% em peso, de Al;O; como aluminato de sédio. Com isso, ajusta-se um
valor do pH de cerca de 13. Ap6s um tempo de agitagdo de 30 minutos, a-
crescentam-se 2,5% em peso, de P.Os como solugéo de fosfato acido dis-
sodico. O valor do pH da suspens&o permanece em cerca de 13. Segue-se
um outro tempo de reagdo de 30 minutos. A suspensio € ajustada no proxi-
mo estagio mediante adigdo de sulfato de aluminio (correspondente a 2,4%
em peso, de Al,O3) para um valor do pH de 5. Em seguida, sdo misturados
0,9% em peso, de Al,O3 na forma de uma adi¢do paralela de solugdo de sul-
fato de aluminio e de aluminato de sédio, de modo que o valor do pH é man-
tido em 5. Ap6s um tempo de agitagdo de 60 minutos, suspensio é ajustada
com auxilio de uma solu¢édo de aluminato de sédio alcalina para um valor do
pH de 6,8. A suspenséo de TiO; pds-tratada é filtrada apds um outro tempo
de reagéo de duas horas e mediante lavagem, é liberada dos sais hidrosso-
laveis. A pasta do filtro lavada é seca apds adicdo de cerca de 0,18% de
NO; como NaNO3;, em uma secadora de atomizagio € em seguida, moida
com vapor. O pigmento preparado de acordo com a inveng¢do, contém os
seguintes elementos de pds-tratamento expressos na forma de seus Oxidos:
2,5% em peso, de P,0s € 5,5% em peso, de AlbO; em cada caso com rela-
¢ao ao corpo basico de TiO; e 0,18% em peso, de NOs.

Exemplo Comparativo 1:

Uma suspensdo de TiO,, moida como areia do processo de clo-
reto, com uma concentragéo de TiO. de 450 g/l, é ajustada a 60°C com Na-
OH para um valor de pH de 10. Sob agitagdo, acrescentam-se a suspensio
2,4% em peso, de P20s5 como solugéo de fosfato acido dissodico. O tempo
de adicdo importa em 60 minutos, o valor do pH da suspensdo permanece
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em cerca de 10. Ap6s um tempo de agitagéo de 30 minutos, misturam-se a
suspensdo em seguida, dentro de 30 minutos 3,0% em peso, de AlbO3; como
solucédo de sulfato de aluminio &cido. O valor do pH da suspensé&o cai para
2,5. A suspensio acida é ajustada apés um tempo de agitagdo de 30 minu-
tos com auxilio de uma solugdo de aluminato de sddio alcalina na quantida-
de de 3,4% em peso, calculada como Al.O3, para um valor do pH de 7. A
suspensé&o de TiO; pos-tratada ¢ filtrada depois de tempo de agitagéo ulteri-
or de duas horas e meia e liberada dos sais hidrossolliveis através de lava-
gem. Apds a adigdo de cerca de 0,23% em peso, de NO3 como NaNQO; a
pasta do filtro lavada é seca em um secador de atomizacéo e em seguida, é
moida com vapor. O pigmento comparativo assim preparado contém os se-
guintes elementos de pds-tratamento, expressos na forma de seus 6xidos:
2,4% de P,0s e 6,4% de AlLO3; em cada caso com relagédo ao corpo basico
de TiO; e 0,23% em peso, de NOs.

Exemplo Comparativo 2:

Uma suspenséo de TiO,, moida como areia do processo de clo-
reto, com uma concentragio de TiO, de 450 g/l, é ajustada a 60°C com Na-
OH para um valor de pH de 10. Sob agitagdo, a suspensao é ajustada em
seguida, com acido fosforico para pH = 5. Depois de um tempo de agitagdo
de 30 minutos, acrescentam-se a suspensio dentro de 60 minutos 2,1% em
peso, de P205 com H3PO4 (a 80%) junto com 2,0% em peso, de Al,O; como
solugdo de aluminato de sbdio, sendo que o valor do pH € mantido em pH de
5 através de uma adicéo paralela dos dois componentes ou apés 0 consumo
do acido fosférico com HySO0,. Apds um tempo de agitagido de 30 minutos
suspensdo é ajustada com auxilio de uma solugdo de aluminato de sédio
alcalina para um valor de pH de 7. Em seguida, efetua-se a adi¢éo de 2,3%,
de Al;O3 na forma de uma adigdo paralela de aluminato de sédio e sulfato de
aluminio em um valor de pH de cerca de 7. A suspensio de TiO, pds-tratada
é filtrada apds um tempo de agitagédo ulterior de duas horas e meia e medi-
ante lavagem liberada dos sais hidrossolGveis. Apds a adicdo de cerca de
0,18% em peso, de NO3 como NaNOQ3, a pasta de filtro lavada é seca em um

secador de atomizagdo e em seguida, é moida com vapor. O pigmento com-
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parativo assim preparado contém os seguintes elementos de pés-trata-
mento, expressos na forma de seus oxidos; 2,5% de P20s € 4,5% de Al:O;
em cada caso com relagéo ao corpo basico de TiO, e 0,18% em peso, de
NO:;.

Métodos de teste e resultados do teste

Métodos de teste

Os pigmentos de dioxido de titAnio preparados desta maneira
foram incorporados em papéis decorativos e em seguida, examinados em
laminados prensados com respeito as suas propriedades oticas e resisténcia
a luz. Para isso, o pigmento de diéxido de titanio a ser examinado & incorpo-
rado em celulose e preparadas folhas com um peso da folha de cerca de 80
g/m? e uma taxa de massa de TiO, de cerca de 40%.

a) Preparagéo do laminado (escala de laboratdrio)

Para a avaliag&o das propriedades éticas dos papéis decorativos
e com isso, a qualidade do pigmento de diéxido de titanio, € significativo que
os papeéis decorativos com 0 mesmo teor de cinza sejam comparados. Para
iss0, € necessario que a quantidade de pigmento de dioxido de titanio em-
pregada para a formagado da folha com relagéo a retengio, seja adaptada a
taxa de massa de TiO, desejada no papel, aqui 40% * 1 ou a gramatura de-
sejada, aqui 80 g/m® + 1. Para a formacéo de uma folha tomaram-se por ba-
se nestes ensaios 1,56 g de celulose {seca em forno). O procedimento e as
substancias auxiliares empregadas sédo conhecidos pelo especialista.

O teor de didxido de titdnio (cinza em [%]) de uma folha
bem com a retengéo do pigmento foram determinados a seguir. Para a de-
terminag&o do teor de dioxido de titdnio, uma quantidade de peso definida do
papel preparado foi incinerada com um incinerador de alta velocidade a
900°C. Através do peso final do residuo calcula-se a taxa de massa de TiO;
(cinza em [%)]). Para calcular o teor de cinza, tomou-se por base a seguinte
formula:

Teor de cinza [g/m?] = (cinza [%] x gramatura [g/m?])/100 [%]

Por retengdo entende-se o poder de retengdo de todas as subs-
tancias inorganicas na folha de papel sobre a peneira da maquina de papel.
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A chamada reteng&o de passe Unico, que € determinada aqui, fornece a taxa

percentual, que é retida no processo de alimentagéo Unico da maquina de

papel. A taxa percentual da cinza com relagdo a taxa da massa do pigmento

empregado em toda a matéria sélida da suspenséo, fornece a retengo:
Cinza [%] x (peso inicial do pigmento [g] +

peso inicial da celulose [g])
Retencao [%] =

Peso inicial do pigmento [g]

A ulterior elaboragdo do papel abrangeu a impregnacéo e pren-
sagem para formar laminados. A folha a ser resinada foi completamente i-
mersa em uma solugéo de resina de melamina, depois estirada entre 2 ras-
quetas, para assegurar uma determinada aplicagéo de resina e em seguida,
€ pré-condensada em uma estufa de secagem de ar circulante a 130°C.
Uma segunda impregnagao foi efetuada correspondentemente. A aplicagéo
da resina importou em 120 até 140% do peso da folha. A folha tinha uma
umidade residual de 5 até 6% em peso. As folhas condensadas foram do-
bradas com papéis nucleares embebidos em resina fendlica e suporte de
papel preto para formar pacotes prensados. Para a avaliagéo dos pigmentos
de ensaio, a formagéo do laminado constituiu-se de 9 camadas: papel deco-
rativo, papel decorativo, papel nuclear, papel nuclear, calgo de papel de con-
tratrag&o preto, papel nuclear, papel nuclear, suporte de papel preto, papel
decorativo. A prensagem dos pacotes foi efetuada com auxilio de uma pren-
sa de laminado Wickert tipo 2742 a uma temperatura de 140°C e uma pres-
880 de 90 bar durante um tempo de prensagem de 300 segundos.
b) Teste

A medicdo das propriedades 6ticas dos laminados foi efetuada
com um fotdmetro espectral comercial. Para a avaliagdo das propriedades
dticas de substancias prensadas em camada, os valores de cor (CIELAB L*,
-a*, -b*) foram determinadas de acordo com a DIN 6174 com auxilio do apa-
relho de medicéo de cor ELREPHO® 3000 sobre dois papéis decorativos e
sobre o suporte de papel preto. A opacidade é uma medida para a permeabi-
lidade ou transmissé&o da luz do papel. Como medida para a opacidade dos

laminados selecionaram-se os seguintes tamanhos: CIELAB L*oretos @ alvura
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dos laminados foi medida através de suporte de papel preto e o valor da o-
pacidade L [%] = Ypreto/ Ybrance X 100, determinado a partir do valor Y medido
sobre suporte de papel preto (Yyreto) € do valor Y sobre dois papéis decorati-
vOS (Ybranco)-

Resultados do teste

A tabela 1 mostra os resultados do teste para laminados, que
foram preparados com o pigmento de acordo com a invengdo (exemplo 1) e
com dois pigmentos comparativos (exemplo comparativo 1 e 2). Foi demons-
trado, que o pigmento de acordo com a invengdo com mesmo registro de
pigmento comparado com pigmentos comparativos, apresenta uma retengéo
nitidamente maior. A tabela 2 mostra igualmente resultados de teste dos la-
minados, que foram preparados com o pigmento de acordo com a invengao
{exemplo 1) e com dois pigmentos comparativos (exemplo comparativo 1 e
2), no entanto, com registro de pigmento nitidamente reduzido do pigmento
de acordo com a invengdo (exemplo 1). Demonstra-se aqui, que mesmo com
peso inicial do pigmento reduzido de 1,8 g no exemplo 1 em comparagéo
com 2,2 ou 2,1 g (exemplo comparativo 1 e 2), sdo obtidos teores de cinza
quase iguais e ainda, uma opacidade aperfeigoada. As boas propriedades
oticas restantes permanecem. A resisténcia a luz dos laminados com o pig-
mento de acordo com a invengdo e com 0s pigmentos comparativos era

comparavelmente boa.
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REIVINDICAGOES

1. Processo para a preparagdo de um pigmento de diéxido de
titanio pdés-tratado, caracterizado pelo fato de que

a) no primeiro estagio um componente de aluminio e um compo-
nente de fésforo sdo colocados na suspensao de TiO,, sendo que o valor de
pH da suspensao é mantido em pelo menos 10

b) no segundo estagio, através da adicdo de um componente
acido, o valor de pH da suspensao é reduzido para menos de 9.

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que no estagio a) empregam-se como componente de aluminio,
compostos hidrossoluveis de aluminio, preferentemente aluminato de sédio
e como componente de fésforo, compostos de fosfato inorganicos ou acido
fosférico, preferentemente fosfato acido dissédico.

3. Processo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado pelo
fato de que no estagio b) empregam-se como componente acido, um acido
ou um sal de reagao acida, preferentemente sulfato de aluminio.

4. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que no estagio a) € mantido preferentemente um valor de pH de pelo
menos 10,5 e de modo particularmente preferido, de pelo menos 11.

5. Processo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado pelo
fato de que no estagio b) o valor de pH é preferentemente reduzido na faixa
de 3,5 a 8 e de modo particularmente preferido, em 4,5 — 6,0.

6. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1 a
5, caracterizado pelo fato de que segundo o estagio b), em um estagio c) é
aplicada uma outra camada de hidrato de éxido de aluminio, ajustando-se o
valor de pH da suspensao na faixa de 4 a 9 e este valor de pH é mantido
constante através da adigéo paralela de um composto de aluminio alcalino e
de um composto acido, de preferéncia aluminato de sédio/sulfato de alumi-
nio ou aluminato de sédio/acido sulfurico.

7. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1 a
6, caracterizado pelo fato de que no final do pds-tratamento em um estagio

d), o valor de pH final da suspenséo é ajustado para cerca de 6 a 7 com
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auxilio de lixivia/acido tal como NaOH/H,SO4 ou com uma solugéo salina
alcalina/acida tal como aluminato de sédio/sulfato de aluminio.

8. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1 a
7, caracterizado pelo fato de que a soma dos compostos de aluminio acres-
centados no estagio a) até estagio d) calculada como Al;O3 importa em 2,0 a
9,0% em peso, preferentemente em 4,0 a 6,0% em peso.

9. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1 a
5, caracterizado pelo fato de que a soma dos compostos de fésforo acres-
centados no estagio a) e estagio b) calculada como P,Os importa em 1,0 a
5,0% em peso, preferentemente em 1,5 a 3,5% em peso, especialmente em
2,0 a 3,0% em peso.

10. Processo de acordo com a reivindicagao 1 ou 2, caracteriza-
do pelo fato de que no estagio a) junto com o componente de aluminio e o
componente de P sdo acrescentadas outras solu¢des de sal de metal de, por
exemplo, Ce, Ti, Si, Zr ou Zn na suspenséo.

11. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1
a 10, caracterizado pelo fato de que ou antes ou apéds o estagio c) é aplicada
uma outra camada inorganica.

12. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1
a 11, caracterizado pelo fato de que o pigmento para o aperfeicoamento da
resisténcia a luz no laminado é tratado com nitrato, de modo que o pigmento
pronto contém a 1,0% em peso, de NOas.

13. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1
a 12, caracterizado pelo fato de que durante a moagem final é aplicada uma

substancia organica.
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RESUMO

Patente de Invengdo: "PROCESSO PARA A PREPARAGAO DE UM PIG-
MENTO DE DIOXIDO DE TITANIO POS-TRATADO".

A presente invencéao refere-se a um processo para o tratamento
superficial de um diéxido de titanio, que leva a pigmentos com retencéo a-
perfeicoada e opacidade aperfeigoada, sendo que com pouco emprego de
pigmento pode obter-se uma alta opacidade constante. O processo é carac-
terizado pelo fato, de que inicialmente um componente de aluminio e um
componente de fésforo é colocado em uma suspensio de TiO,, enquanto
que seu valor de pH nao se reduz para menos de 10. Em seguida, efetua-se
a reducao do valor de pH da suspensao para menos de 9 mediante adicao
de um componente acido. O pigmento preparado segundo o processo de
acordo com a invengado é destacadamente adequado para a aplicagdo em

papel decorativo.
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