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@ Pigment d’opacité ou de blanchiment et procédé de préparation.

Linvention concerne un procédé de préparation de pig-
ment 4 base d'oxyde de titane destiné 3 augmenter I'opacité
ou la blancheur d'une matidre. Le procédé consiste & broyer un
adjuvant sous forme divisée de la famille des silicates lamel-
laires directement en présence de I'oxyde de titane, de fagon &
fragmenter chaque particule d'adjuvant et & créer ainsi des
surfaces nouvelles au contact direct des particules d’oxyde de
titane; de la sorte, I'oxyde de fitane est adsorbé sur les
particules fragmentées de I'adjuvant et, & pouvoir opacifiant ou
de blanchiment égal, il est possible de réduire notablement les
quantités d'oxyde de titane utilisées. Le pigment conforme 3
Iinvention s'applique en particulier pour accroftre I'opacité des
matidres cellulosiques (opacité & I'huile ou opacité de
contraste) ou pour accroftre la blancheur des matiéres polymé-
risées. :
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PIGMENT D'OPACITE OU DE BLANCHIMENT ET PROCEDE DE PREPARATION

L'invention concerne un pigment a base
d'oxyde de titane destiné a augmenter 1'opacité ou la blancheur
d'une matiére notamment matiéres polymérisées (matiéres synté-
thiques telles que polypropylene et polyéthyléne, peintures...)
ou matieres cellulosiques (papiers, cartons, stratifiés...).
L'invention s'étend a un procédé de préparation du pigment.

Dans de nombreux secteurs techniques, il
est essentiel d'accroitre l'opacité ou la blancheur de matériaux,
soit dans un but esthétique (couvertures cartonnées, objets
divers en matiére synthétique tels que bati d'appareils électro-
ménagers...), soit dans un but fonctionnel (papiers impression
écriture, papiérs alimentaires devant rester opaques au contact
de graisses, peintures a caractere trés couvrant...), soit dans
un but économique (réduction d'épaisseur de feuilles de maté-
riau, tout en conservant une bonne opacité).

Il existe actuellement essentiellement
trois familles de pigments d'.opacité : silices collolidales,
hydrates d'alumine et oxydes de titane. Ce dernier type de pig-
ments est de loin le plus efficace pour accroitre 1'opacité
d'une matiére et posséde en outre l'avantage de pouvoir étre
utilisé comme pigment de blanchiment et d'étre d'application
universelle pour toute nature de matiére a traiter. Toutefois,
le produit de base (oxyde de titane) est extrémement cher (en-
viron 10,5 F/kg actuellement) et se trouve actuellement en état
de pénurie.

Des études approfondies ont été effec-
tuées pour tenter de réduire les quantités d'oxyde de titane
utilisées, au moyen d'un adjuvant constitué par du talc ou de
la chlorite ou un mélange des deux (silicate de magnésium hy-
draté et/ou silicate de magnésium et d'aluminium hydraté) ;
ainsi les fabricants de peintures et de papiers substituent a
une certaine proportion d'oxyde de titane, du talc ét/ou de la
chlorite, produits bon marché, ‘en vue de réduire le cout glo-
bal du pigment, sans trop diminuer le pouvoir opacifiant de
celui-ci. Toutefois, la pratique a montré que la proportion
d'oxyde de titane susceptible d'étre substituée était néces-

sairement faible et inférieure a 20 %, sous peine d'une réduc-
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tion inacceptable des qualités d'opacité de la matiere finie 3
en outre, la substitution ne s'effectue pas partie pour partie
et il faut i peu prés deux parties d'adjuvants pour une partie
d'oxyde de titane substitué. Dans ces conditions, dans le meil-
leur des cas, le bilan économique de cette substitution est le
suivant : :

- pigment constitué par de 1l'oxyde de
titane pur (100 %) : colt de l'ordre de 1,05 F par kilogramme
de matiére traitée,

- piément avec substitution (oxyde de

_titane : 80 parties, talc : 40 parties) : colit de l'ordre de
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0,92 F environ par kilogramme de matiére traitée.

Ce bilan est peu attractif et ce d'autant
plus que le pigment obtenu présente un pouvoir opacifiant dimi-
nué. .

Par ailleurs, il ne semble pas qu'une
telle substitution ait déja été effectuée dans 1'application
de 1l'oxyde de titane au blanchimenf.

La présente invention se propose d'amé-
liorer considérablement le bilan économique ci-dessus indiqué,
en fournissant un nouveau pigment d'opacité ou de blanchiment.

: Elle vise a permettre de consommer des
quantités d'oxyde de titane trés fortement réduites par rapport
3 la pratique connue, tout en maintenant, et méme en améliorant
dans certaines applications, soit le pouvoir opacifiant du pig?
ment, soit son pouvoir de blanchiment.

Un autre objectif est de simplifier la
mise en oeuvre du pigment par les utilisateurs.

A cet effet, le pigment visé'par l'inven-
tion est du type compfenant de l'oxyde de titane sous forme
divisée et un adjuvant sous forme divisée de la famille des
silicates lamellaires, en particulier silicate de magnésium

hydraté (talc) ou silicate de magnésium et d'aluminium hydraté
(chlorite) ou mélange des deux ; cet adjuvant peut également
gétre formé par d'autres silicates lamellaires : kaolin, mica,
phlogopite... ; le procédé de préparation du pigment conforme

a3 la présente invention consiste a broyer l'adjuvant lamellaire
en présence de l'oxyde de titane, de fagon a fragmenter chaque

particule d'adjuvant et a créer des surfaces nouvelles au
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3 .
contact direct des partlcules d'oxyde de tltane, en vue d'engen-
drer une adsorption de 1'oxyde de’ titane sur lesdites partlcu—
les fragmentées de 1l'adjuvant. '

On obtient ainsi un produ1t dans lequel
les particules d'oxyde de titane ‘sont adsorbees sur les parti-
cules de l'adjuvant. Les experlmentatlons ont demontre que les
surfaces nouvelles créées par la fragmentation des partlcules
d'adjuvant lamellaire possedalent un fort pouvoir d'adsorption
pendant un temps trés bref suivant leur formation, ces surfaces
se désactivant ensuite rapidement. Dans ces conditions, lors-
que la fragmentation s'effectue en présence d'oxyde de titane,
ces surfaces activées engendrent une fixation tres efficace des
particules d'oxyde de titane par adsorption et le plgment obte-
nu est essentiellement constltue par des gralns composés de
particules d'adjuvants sur lesquelles sont flxees -des particu-
les d'oxyde de titane. _ o ,

Cette structurerphySiqde du pigment
conforme a l'invention est trés différente de celle d'un pig-
ment qui serait obtenu par simple mélange des produits broyés
séparément : en effet les proprletes d'adsorptlon du talc et/ou
de la chlorite sont alors faibles 3 1l'égard de 1'oxyde de ti-
tane {(absence de surfaces activées)’ et le: produit est essen-
tiellement.composé d'un simple melange de partlcules isolées
d'adjuvant et de partlcules d'oxyde de titane. . .. . )

La structure phy51que sus-évoquée du
pigment conforme a l'1nvent10n entraine une augmentatlon consi-
dérable du pouvoir opacifiant ou de blanchiment du pigment a
quantité égale d'oxyde de titane ; cette augmentatlon ‘paralt
essentiellement provenir de deux phenomenes. '

En premier lieu, les partlcules d'oxyde
de titane fixées sur les particules d'adjuvant- lamellaire n tont
aucune tendance 3 s'agglomérer entre elles et les grains adJu-
vant/oxyde de titane restent 1ndependants les uns des autres :
lorsque le pigment est melange 3 la matidére a traiter, chaque
particule de titane agit ainsi individuellement sur le trajet
de la lumiére et fournit un effet propre s aJoutant a celui
des autres partlcules, de sorte que le pouvoir de réfraction
ou de réflexion de la matiére et donc son opacité ou sa blan-

cheur sont conditionnés par la totalité de 1;oxyde de titane
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présent avec une efficacité maximale. Au contraire, lorsque les
particules d'oxyde de tltane ne sont pas fixées sur les parti-
cules d'adjuvants (comme c'est le cas dans les procedes anté-
rieurs), elles ont une forte tendance a s'agglomérer entré elles
pour fofher des agglomérats composés de plusieurs particﬁles
d'oxyde de titane. Chaque agglomérat se comporte a l'égard de
la lumiéfe comme une seule particule de sorte que 1'efficacité
du pigment est divisée par le nombre moyen de particules que
contient chaque agglomérat. ' ‘

De plus, les grains adjuvant/oxyde de
titane ont d'excellentes propriétés de dispersion'déns la ma-
tiére a traiter, qui leur sont fournies par la particule-support
d'adjuvant lamellaire 3 iorsqu'ils sont mélangés a la matiére

3 traiter, ces grains se répartissent 3 peu prés uniformément

"dans celle-ci pour donner une opacité ou une blancheur uniforme

sans zones locales de transparence ou zones grises. Au contrai-
re, dans les procédés antérieurs, les particules d'oxyde de
titane isolées ou les agglomerats de telles particules se dis-
persent trés difficilement dans la matiére a traiter (méme si
le talc situé entre ces partlcules ou agglomérats améliore
quelque peu cette dispersion par rapport 3 de 1l'oxyde de titane
pur) : dans ces conditions, 1l'obtention d'une qualité uniforme
sans zone griseou de'transparence exige une densité d'oxyde de
titane beaucoup plus grande. ' o '

En fait, dans les procédés antérieurs,
le talc agit comme une charge passivé {avec une légére tendance
3 améliorer la dispersion) et, en conséquence, il n'est possi-
ble de substituer qu'une trés faible proportion d'oxyde de '
titane. Au contraire dans 1l'invention, le silicate>1amellaire
a un role d'adjuvant actif qui accroit considérablement le pou-
voir opacifiant ou de blanchiment effectif de l'oxyde de titane
lorsque celui-ci est mélangé ala matiére 4 traiter : une pro-
portion considérablement plus importante d'oxyde de titane peut
ainsi étre économisée tout en maintenant le pouvoir opacifiant
ou de blanchiment du pigment ou méme en l'améliorant sensible-
ment. . )

Ainsi, dans la plubart des applications,

la proportion pondérale d'oxyde de titane du pigment peut é&tre

40 ramenée 3 une valeur inférieure ou égale a3 70 % et le plus sou-
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vent, notamment dans les applicatibns papetieres, a 50 %.
Cette réduction de la proportion d'oxyde de titane est obtenue
aussi bien avec du talc et/ou'de la chlorite, qu'avec d'autres
silicates lamellaires tels que kaolin, mica, phlogopite...

Les proportions préférentielles qui sui-
vent sont données dans le cadre d'applications spécifiques
pour un silicate lamellaire formé par du talc et/ou chlorite.

Dans le cas ou la ﬁatiére a traiter est
une matiére polymérisée, les expérimentations ont montré que
le pouvoir de blanchiment de 1'oxyde de titane était notable-
ment augmenfé tout en réduisant les quantités d'oxyde de titane
utilisé'; une proportion d'oxyde de titane comprise entre 30 %
et 70 % paralt la plus favorable pour donner a la fois un pou-
voir de blanchiment efficace et un bilan économique optimal.

7 Des proportions de 1l'ordre de 30 as0%
d'oxyde de titane, donnent également d'excellents résultats
dans le cas de matiéres cellulosiques si l'on recherche une
augmentation de l'opacité de contraste de ces matiéres.

Si 1'on recherche pour ces matiéres cel-
lulosiques une augmentation de l'opacité a l'huile, les pro-
portions d'oxyde de titane peuvent encore gétre abaissées, les
proportions optimales étant comprises entre 10 % et 30 %
d'oxyde de titane. En particulier, un pigment contenant une
proportion de 1l'ordre de 20 % d'oxyde de titane permet de
fébriquer du papier alimentaire conservant une opacité satis-
faisante en présencé de graisse. Il est a noter qu'il faut
prévoir, dans ce cas, une proportion légérement supérieure de
pigment par unité de poids de matiere traitée (de I'ordre de
2 % de plus). A titre d'illustration le tableau comparatif
ci-dessous fournit, pour l'exemple précité, les bilans écono-
miques a pouvoir opacifiant similaire, dans le cas d'un pig-
ment formé par de l'oxyde de titane pur (A), dans le cas d'une
substitution classique par ajout de talc (B) et dans le cas du

pigment conforme & l'invention (C) =
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A B- C
(Oxyde de |(substitution |(pigment de
titane pur)| classique) 1'invention)
] _ 80 parties
oxyde de titane 100 % pgﬁrTiga 20 %
pigment parties de pignenh
Pourcentage pondéral :
pigment 0% 2% %
matiere traitee '
Pourcentage pondéral :
oxyde de titane 10 % 8 % 2,8 %
matiere cellulosique traitee
Colit oxyde de titane
pour 1 kg de matiére traitée 1,05 F 0,84 F 0,294 F
Cout adjuvant ‘
pour 1 kg de matiére traitée 0 0,08 F 0,224 F
Colit pigment
pour 1 kg de matiére traitée 1,05 F 0,92 F 0,518 F

Ce bilan est extrémement favorable
dans le cas de l'invention (C) : une économie de plus de 50 %
sur le colt de la pigmentation est réalisée, alors que, dans la
pratique connue (B), cette économie est de l'ordre de 12 % par
rapport a l'utilisation d'oxyde de titane pur (A).

Par ailleurs, selon un mode de mise
en oeuvre préférentiel du procédé de préparation du pigment,
l'on utilise comme produit de départ un adjuvant lamellaire de
granulométrie moyenne supérieure a environ 2,5 microns et 1'on
réalise le broyage de cet adjuvant en présence d'oxyde de tita-
ne de fagon a obtenir une poudre de granulométrie moyenne infé-
rieure & environ 1,5 microns.

' La "granulométrie moyenne" d'un
produit est définie de fagon usuelle comme le diamétre moyen
des particules (50 % en poids des particules ont des dimensions
supérieures 3 ce diamétre moyen et 50 % ont des dimensions in-
férieures). ' '

Le nombre de surfaces nouvelles ac-
tivées, formées lors du broyage, est une fonction directe du
rapport de la taille des particules de 1l'adjuvant avant broyage

3 la taille de celles-ci aprés broyage. Les expérimentations ont
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montré que le respect des seuils de granulometrle sus-évoqués

permettaient en pratique d'obtenir une ‘densité de surfaces ac-

tivées, suffisante pour assurer lors du broyage une adsorption

~satisfaisante des partlcules d'oxyde de titane sur les partl-

cules d'adjuvant. Il est a noter que la- granulometrle du pig-
ment fabriqué est définie en se référant a la taille des grains
adjuvant/oxyde de titane formes./ 7 '

On a pu constater que -1’ utlllsatlon
d'un adjuvant de granulometrle moyenne comprise entre 8 et 12
microns et la reallsatlon d'un broyage permettant d'obtenlr une
poudre de granulométrie moyenne comprlse entre 0,5 et 1,5 mi-
crons fournissaient en pratique un pigment d‘opac1te ou de blanchiment de
de trés bonne efficacité (bonne quante &'adsorption de 1'oxyde de tl-
tane sur l'adjuvant lamellaire), beneflclant d'une fabrlcatlon
réalisable au moyen de broyeurs de type connu.

La granulométrie de 1'oxyde de ti-
tane utilisée comme produit de départ n’a qu'une faible influ-
ence sur la structure du produit obtenu. Toutefols, on a pu
constater une meilleure adsorption de 1'oxyde de titane si l'on
utilisait un produxt de granulométrie assez élevée (de 1l'ordre

~ de 100 microns) ; cette constatatlon quelque peu paradoxale
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s‘explique vraisemblablement par le- fait que de grosses parti-
cules d'oxyde de titane subissent une fragmentation trés impor-
tante au cours du broyage, qui donne des partlcules momentane-
ment activées, ayant une aptitude plus grande a venir se fixer
sur les surfaces activées des partlcules d'adJuvant lamellalre.
7 A1n51,,1‘utlllsat10n d'un oxyde,de

titane en ~microbilles de grahulométrié moyenne comprise entre
60 et 100 microns peut 8tre préféré dans certaines apblhxﬂions
compte tenu du pouveir opa01f1ant ou de blanchiment tres
amélioré du plgment obtenu.

7  Un tel oxyde de titane est dispo-
nible sur le marché, mais son coiit estrsupérieur a celui d'un
produit plus courant se présentant sous forme .de poudre fine
(car le produit en ‘microbilles est jssu d'une étape supplémen-
taire de fabrication, mise en oeuvre a partlr du produit en
poudre). Dans ces cenditions, le procédé de l'invention peut
également dtre mis en oeuvre a partlr de poudre fine d'oxyde

de titane, de granulométrie moyenne comprise entre 0,2 et 1
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microns (dans ce cas le broyage assure essentiellement la frag-
mentation des particules d'adjuvants et forme peu de particules
activées d'oxyde de titane). ' , ,
La granulométrie de 1'oxyde de ti-
tane sera dans chaque application choisie de fagon a optimiser
le bilan économique en fonction des données spécifiques def
1'application. ) - 7
' Le broyage de l'adjuvant lamellaire

en présence d'oxyde de titane peut étre réalisé par tout procé-

dé approprié.

Selon un premier mode de mise en
oeuvre, ce broyage est réalisé 3 sec en introduisant les pro-
duits de départ sous forme divisée dans un courant gazeux adap-
té pour entrainer les particules des deux produits 3 une vites-
se supersonique et 3 les projeter les unes contre les autres
en vue d'obtenir la fragmentation et l'adsorption sus-évoquées.
Ce broyage peut en particulier etre réalisé dans un broyeur du
type "JET -0-MIZER" fabriqué par "Fluid-Energy" -
ou "COX" fabrlque par'COX BROTHERS & Cd\.-

Une telle mise en oeuvre peut en’
particulier s'effectuer en introduisant les produits dans un
courant de vapeur d'eau séche de température comprise entre
400° C et 600° C, obtenu par détente 3 partlr d'une vapeur sur-
chauffée 3 une pression comprise entre 12 et 18 bars. .

Elle peut egalement s'effectuer en
introduisant les produits dans un courant d'air obtenu par dé-
tente d'air comprimé a une pressxon comprise entre 6 et 12 bars.

_ Selon un autre mode de mise en oeu—
vre, le broyage de 1 adJuvant en presence d'oxyde de tltane est»
réalisé en milieu aqueux, en préparant une suspension liquide
contenant les produits de départ sous forme divisée et en agi-
tant cette suspension en presence de boulets solides de fagon
3 briser les particules des deux produits entre les boulets,; en
vue d'obtenir 1a‘ﬁwgnentatlon et l'adsorption sus- évoquées.

Une telle mise en oeuvre peut s effectuer dans un broyeur du
type broyeur a boulets “BABCOCK"—

Les exemples qui suivent sont des—'
tinés a illustrer le pfocéde de préparation conforme a l'in-

vention (excwpies 13 7 et 10)ainsi que l'utilisation des pigments
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ainsi préparés (exemples comparatifs 8, 9 et 11)
Exemple 1 - Fabrication d'un pigment d'opacité
Dans cet exemple 1 ainsi que dans les
5 exemples 2 a 7, les oxydes de titane utilisés sont du type
anastase suivant '

"Kronos A" : distribués par la '"Société Industrielle du

Titane"
. Kronos AEM : filiale de "NL Chemicals"
10 . "ATL" :"Thann et Mulhouse"- 75008 PARIS

. WT"non broyé : groupe"Rhone Poulenc"
Les essais réalisés au moyen de ces diverses qualités de titane

ont donné des résultats identiques.

- Adjuvant lamellaire : mélange 50 %/50 % de talc et chlorite,
15 granulométrie moyenne dg, = 10 microns
- Granulométrie moyenne de l'oxyde de titane dSO = 80 microns
Le cobroyage réalisé est un cobroyage a sec.
- Type de matériel :.autobroyeur'TOX"type 30 pouces.
Principe : les particules de la matiére a broyer sont intro-
20 duites dans un fluide a haute pression. Dans l'enceinte du
broyeur, les particules animées d'une vitesse supersonique
par la détente du fluide se heurtent les unes aux autres.
Les chocs provoquent la division et donc le broyage.
- Fluide utilisé : vapeur d'eau séche obtenue par chaudiére et
25 surchauffeur.
Caractéristiques :
. pression : 17 bars
. température : 550° C
Consommation de fluide : 1,8 T/h ou 1 900 KW/h
30 - Débit de matiére produite : 1 200 kg/h
- Introduction des matiéres a broyer : introduction simultanée
de poudres de talc et chlorite et d'oxyde de titane dans le
broyeur par deux alimentateurs pondéraux.
Proportion pondérale : 80 % talc/chlorite et 20 % oxyde de
35 titane.
Les poudres sont introduites dans le conduit d'arrivée de la
vapeur immédiatement en amont de 1'entrée du broyeur.

- Caractéristiques des matiéres premiéres :
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. talc/chlorite
granulométrie inférieure 3 50 microns : 99 % en poids
" " a 10 microns : 50 % en poids

n " a 2 microns : 8 % en poids

. oxyde de titane

granulométrie inférieure a 100 microns : 94 % en poids
n " 3 80 microns :°'50 % en poids
" , " a 16 microns : 40 % en poids

- Caractéristiquesrdu produit fini

granulométrie moyenne dSO = 0,8 microns

granulométrie inférieure a 10 microns : 99 % en poids

' " " 3 S5  microns : 96 % en poids

grénulométrie inférieure & 1 micron : 62 % en poids

" L a 0,8 microns : 50 % en poids
- Ce produit fini a été analysé par microscope électronique a
balayage équipé d'une sonde de "CASTAING" ; il est essentielle-
ment formé de grains constitués par des particules de talc/chlo-
rite sur lesquelles sont fixées les particules d'oxyde de titane.
La surface des particules de talc/chlorite est couverte sur en-
viron 50 % de sa valeur par les particules d'oxyde de titane.
Peu de particules d'oxyde de titane restent isolées (moins de
100 %)-. ,
Exemple 2 - Fabrication d'un pigment d'opacité
- Adjuvant lamellaire : mélange 50 %/50 % de talc et chlorite
granulométrie moyenne dgg = 10 microns

- Granulométrie moyenne de 1l'oxyde de titane d50 = 80 microns
Le cobroyage réalisé est un cobroyage a sec.
- Type de matériel : autobroyeur '"COX"type 30 pouces.

Principe : les particules de la matiére a broyer sont intro-

duites dans un fluide & haute pression. Dans l'enceinte du

broyeur, ies particules animées d'une vitesse supersonique par

la détente du fluide se heurtent les unes aux autres. Les

chocs provoquent la division et donc le broyage.
- Fluide utilisé : air comprimé et chauffé.

Caractéristiques :

. pression : 7,5 bars

. température : 160° C-

Consommation de fluide : 550 Kw/h

Débit de matiére produite : 1 200 kg/h



10

15

20

2575170

11

- Introduction des matiéres a broyer : introduction simultanée

de poudres de talc/chlorite—et d'oxyde de titane dans le bro-
yeur par deux alimentateurs pdndéraUx.

Proportion pondérale : 80 % talc et Chlorite~et 20 % oxyée de
titane. :

Les poudres sont introduites dans le conduit d’ arrlvee d'air
immédiatement en amont de l'entrée du broyeur.
Caractéristiques des matiéres_premiéres':r .

. talc et chlorite

granulométrie inférieure a 50 microns : 99-% en poids

" " 3 10 microns : 50 % en poids
: " " a 2 miC;oﬁsrz 8.% en poids
. oxyde de titare N o
granulométrie inférieure 3 100 microns : 94 .%
" " a 80 microns : 50 %

" .o a 16 microns : 40 %
Caractéristiques du produit flnl : granulometrle moyenne =
0,8 microns ]
granulométrie inférieure 3 10 microns : 98 %

" 7 " 5 microns : 95 %
" " 1 microdei: 59 %
" " 0,8 microns : 50 %

L'analyse microscopique donne les mémes résultats que pour
l'exemple 1. ' : 7 '
Exemple 3 - Fabrication d' un plgment d'opaCIte,
- Talc/chlorite dgy = 10 microns, '
- Oxyde de titane d50 = 80 microns.

Cobroyage a boulets en humlde

- Type de broyeur : broyeur a boulets (broyeur de laboratoire

a jarres).

- Principe : dans une enceinte cyllndrlque 3 axe horizontal,
remplie de boulets pour 1/4 de son volume, on introduit une
suspension dans l'eau de talc/chlorlte et d’oxyde de tltane
dont 1la concentratlon en matiéres séches est de L'ordre de
40 %. :

L'ajout de dispersant (polyacrylate de sodlum) est nécessaire
pour régler la viscosité. L'enceinte est alors animée d'un
mouvement de rotation autour de son axe d'env. 60 t/min. Les
particules de talc et'd‘oxyde de titane sont broyées par le
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mouvement des boulets.

- Introduction : préparation d'une susbension aqueuse a 40 % de

concentration constituée par 80 % de talc/chlorite et 20 %

d'oxyde de titane.

- Caracterlsthues des matiéres premiéres
Talc/chlorite : '
. granulométrie inférieure a 50 microns 99 %
50 %

2 microns ¢+ 8 %

" " 10 microns

(124

”

Oxyde de titane :
. granulométrie inférieyre a 100 microns : 94 %

80 microns : 50 %
granulométrie inférieure a 16 microns : 40 %

1 "

)

'

- Caractéristiques du produit fini

. granulométrie moyenne d50 = 0,9 microns

. granulométrie inférieure a 10 microns : 98 %
.5 microns : 94 %
"1 micron : 58 %
0,9 microns : 50 %

Les analyses microscopiques n'ont pas été effectuées dans ce

')

LA n 3
n n a
cas, mais le pigment a été mis en oeuvre conformément aux exem-
ples 9 et 10 ci-aprés et les résultats obtenus sont du méme or-
dre que les autres pigments obtenus. )
Exemple & -VFabrication>d'un pigment d'opacité

- Talc/chlorite d50 7
- Oxyde de titane d 50 = 0,5 microns

= 10 microns

- Cobroyage vapeur 1dentique a l'exemple 1

- Fluide utilisé : vapeur d'eau séche obtenue par chaudlere et
surchauffeur.
Caractéristiques :
. pression : 17 bars
. température : 510° CVV
Consommation de fluide : 1,7 T/h ou 1 600 Kw/h
Débit de matiére produite : 1 200 kg/h

- Introduction des matiéres a broyer -introduction 51mu1tanee
de poudres de talc/chlorite et d'dxyde de titane dans le bro-
yeur par deux alimentateurs pon@éraux.'
Proportion pondérale : 80 % talc et 20 % d'oxyde de.titane
Les poudres sont introduites dans le fluide décrit ci-dessus
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avant l'entrée dans le broyeur.
- Caractéristiques des matiéres premiéres
talc/chlorite

5 _ granulométrie inférieure a 50 microns : 99 %

R

10 microns : 50

124

" " 2 microns : 8 %

(34

. oxyde de titane
granulométrie inférieure a 10 microns : 96 %

10 " " a 1 micron : 90 %
- Caractéristiques du produit fini :
granulométrie moyenne dSO = 0,75 micron
granulométrie inférieure a 10 microns : 99 %
granulométrie inférieure & 5 microns : 95 %
15 " " a 1 micron : 60 %

" " a 0,75 micron : 50 %
Les analyses microscopiques ont montré qu'il restait un pourcen-
tage plus important de particules isolées d'oxyde de titane
(entre 10 % et 15 %).
20 Exemple 5 - Fabrication d'un pigment d'opacité
-Talc/chlorite dgq = 3 microns '
- Oxyde de titane d50 = 80 microns
- Cobroyage vapeur identique a l'exemple 1
- Fluide utilisé : vapeur d'eau séche obtenue par chaudiére et
- 25 surchauffeur.
Caractéristiques :
. pression ¢ 17 bars
. température : 550° C
Consommation de fluide : 1;7 T/h ou 1 600 Kw/h
30 Débit de matiere produite : 600 kg/h
- Introduction des matiéres & broyer : introduction simultanée
de poudres de talc/chlorite et d'oxyde de titane dans le bro-
yeur par deux alimentateurs pondéraux.
Proportion pondérale : 80 % falc/chlorite et 20 % d'oxyde de
35 titane. '
Les poudres sont introduites dans le fluide décrit ci-dessus
avant l'entrée dans le broyeur.
- Caractéristiques des matiéres prémiéres :
. talc/chlorite
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granulométrie inférieure a 15 microns : 99 %

" "

724

5 microns : 65 %

[

1 micron : 13 %
. oxyde de titane )

100 microns : 94 %
80 microns : 50 %

16 microns : 40 %

[+124

granulométrie inférieure

" "

[+ 24

=124

- Caractéristiques du produit fini :

granulométrie moyenne d50 = 0,9 micron
granulométrie inférieure 3 10 microns : 99 %

5 microns : 94 %

-V

[«TXd

1 micron : 59 %

n n a 0,9 micron : 50 %

Lgs analyses microscopiques montrent que I'adsorption est moins

bonne que précédemment ; il reste environ 20 % 3 25 % de parti-

cules isolées d'oxyde de titane.

.Exemgle 6 - Fabrication d'un pigment d'opacité

Talc/chlorite d50 = 12 microns
Oxyde de titane dSO = 807micrqns
Cobroyage vapeur identique a 1'exemple 1
Fluide utilisé : vapeur d'eau séche obtenue par chaudiére et
shrchauffeur.
Caractéristiques :
. pression : 17 bars
. température : 550° C )
Consommation de fluide : 1;9 T/h ou 2 000 Kw/h
Débit de produit fini : 1 200 kg/h
Introduction des matiéres a broyer : introduction simultanée
de poudres de talc/chlorite et d'oxyde de titane dans le bro-
yeur par deux alimentateurs pondéraux.
Proportion pondérale : 80 % de talc/chlorite et 20 % d'oxyde
de titane.
Les poudres sont introduites dans le fluide décrit ci-dessus
avant l'entrée-dans le broyeur. ' '
Caractéristiques des matiéres premiéres :
. talc/chlorite ,

granulométrie inférieure a 70 microns : 99 %

" " 10 microns : 42 %

[

" " 2 microns : 5 %

[+124
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. oxyde de titane
granulométrie 1nferleure 3 100 microns : 94 %
80 microns : 50 %

" . - n

[

s

5 " " 16 microns : 40 %
- Caractéristiques du produit fini :
granulométrie moyenne d50= 0,85 micron )
granulométrie inférieure a2 10 microns : 99 %
" " 3 5. microns : 95 %
10 " " 3 1 micron : 62 %

L " a 0,8 micron : 45 %
L'analyse microscopique de ce produit montre uifie adsorptlon de
l'oxyde de titane aussi ‘bonne que dans 1 exemple 1.
Exemple 7 - Fabrication d'un pigment d'npaC1te
15 - Talc/chlorite dgg = 10 microns
- Oxyde de titane dSO = 80 mlcrons
- Cobroyage vapeur identique a l'exemple 1
- Fluide utilisé : vapeur d'eau séche obtenue par chaudiére et
surchauffeur. ) - '

20 Caractéristiques :

. pression : 17 bars

. température : 550° C 7

Consommation de fluide : 1,7 T/h ou 1 600 Kw/h
Débit de produits finis : 1 200 kg/h -

25 - Introduction. des matiéres & broyer : introduction simultanée
de poudres de talc/ chlorite et d' oxyde de tltane dans le
broyeur par deux alimentateurs ponderaux.

Proportion pondérale : 60 % talc/chlorite ef 40 % d'oxyde de
titane.

30 Les poudres sont introduiteé dans le fluide .décrit ci-dessus
avant l'entrée dans le broyeur. ' ' '

- Caractéristiques des matidres premiéres

. talc/chlorite
granulométrie inférieure & 50 microns : 99 %
35 " ) "

n "

.

Qe

10 microns : 50 %

Qs

2 microns : 8 %
. oxyde de titane ,', 
granulométrie inférieure érlOOVmicrons :f94‘%

" " 80 microns : 50 %

40 oo LA 16 microns : 40 %
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- Caractéristiques des matiéres premieres :
talc/chlorite 7 ' 7
granulométrie inférieure a 50 microns : 99 %
L " 3 10 microns : 50 %

" : - 2 microns ¢ 8 %

{724

7. oxyde de -titane
granulométrie inférieure a 100 microns : 94 %
o " 80 microns : 50 %
16 microns : 40 %
- Caractéristiques du produit fini :

174

[V

_granulométrie moyenne d50 = 0,6 micron
granulométrie inférieure a 10 microns : 99 %

" " 2 microns : 88 %

e

" " 1  micron : 80 %
0,6 micron : 50 %

L' analyse microscopique de ce produit montre une adsorption de

e

n < L

'Y

l'oxyde de titane sur les grains de talc. La surface des grains
talc/chlorite est couverte sur environ 50 3 60 % de sa valeur
par les particules d'oxyde de titane. Peu de particules de
titane restent isolées (environ 5 a 10 %).

Exemple comparatif 8 - Appllcatlon comme plgment d'opacité a
- 1'huile d'un papier )

- Le pigment d°' opaclte est préparé a part1r d’ oxyde ‘de tltane
et de talc/chlorite par 1'une des methodes donnees dans les
exemples 1 a3 6, ¢ ‘est-a-dire contenant en poids 20 % d'oxyde
de titane et 80 % de talc/chlorite.

Le papier destiné a etre en contact avec des: gralsses est
réalisé a la formette stathue avec une pate contenant 50 %
de feuillus hétre d‘Aqu1ta1neret 50 % derre51neux Pin de
Saillat. ' B

Le pH est réglé par le sulfate d'alumlne et 1° a01de sulfurl—
que pour une valeur de &,5. ]

Rétenteur : 6 g/kg de “Separant Cc 35" fabrique par "Dow
Chemical" o
Collage au "Pexlim"™ : 3, 2 % (colle "pexlim BR 50" d”WhrmﬂcsW
Taux de charges comme indiqué dans le- tableau ci-dessous.

- Produits employés comme pigment

'a) Essai témoin : oxyde de titane pur
oxyde de titane d50 = 0,5 micron tel que :
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99 % inférieur a 10 microns
95 % " a 5 microns
60 % " a 1 micron

5 b) Essai témoin : substitution traditionnelle.

10

15

20

25

30

35

Mélange obtenu par un mélangeur 3 poudre type "Guédu" de
talc/chlorite ayant :

99 % inférieur a 15 microns

65 % " '

13 % "
et d'oxyde de titane ayant

5 microns

[

1 micron

[0

10 microns

[

99 % inférieur
95 % "
60 % "

S microns

14

[

1 micron

c) Essais de pigments conformes a l'invention

. Pigment obtenu par cobroyage vapeur d'un talc/chlorite

dso
décrit dans l'exemple 1.

= 10 microns et d'un oxyde de titane d50 = 80 microns

. Pigment obtenu par cobroyage air comprimé d'un talc/chlorite

d50 = 10 microns et d'un oxyde de titane d50 = 80 microns
décrit dans l'exemple 2. :

. Pigment obtenu par broyage humide d'un talc/chlorite d50 =
10 microns et d'un oxyde de titane dSo = 80 microns
décrit dans 1l'exemple 3. ‘

. Pigment obtenu par cobroyage vapeur d'un talc/chlorite
dSO = 10 microns et d'un oxyde de titane d50 = 0,5 micron
décrit dans l'exemple &. '

Résultats

lLes analyses réalisées ont pour but de comparer l'effet du
pigment d'opacité, objet de 1'invention, 3 l'effet de l'oxyde
de titane ou 3 l'effet d'un mélange traditionnel sur 1'opa-
cité a 1l'huile.

L'opacité 3 l'huile est définie comme le rapport du facteur
de réflexion diffuse du . papier (pféalablement trempé dans
1'huile de vaseline a température et pression fixées, et
essoré) placé sur fond noir, au facteur de réflexion diffuse
du méme papier placé sur fond blanc. Ce rapport exprimé en
pourcentage croit en méme temps- que 1'opacité. L'indice 100

est attribué a un papier parfaitement opaque.
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oxyde de titane mélange|{pigm.|pigm.|pigm. pignm

seul simple Jex. 1]lex. 2]ex. 3lex. !

Z des charges| 3,2| 3,6} 4,3] 9,2 8,7 8,6 8,7 8,6 8,8

dans papier '

' opacité 39,6{41,3143,1]56,7] 36,7 47,8 47,8 (46,9 47,4
& 1'huile ' '

- Conclusion 7

. Le remplacement partie pour pértie du mélange simple oxyde
de titane et talc/chlorite par le pigment d'opacité apporte
un gain de 10 points d'opacité a l‘'huile.

. 8,7 % de pigment d'opacité dans la feuille remplace 5,5 %
d'oxyde de titane. _ '

Bilan économique 5,5 % d'bxyde de titane : 577,50 F par tonne

de papier. L'utilisation de 8,7 % de pigment d'opacité abais-

se le colt de 10 & 30 % & la tonne de papier fabriqué.
Exemple comparatif 2 - Application comme pigment d'opacité de

contraste d'un papier
- Le pigment d'opacité est préparé a partir d'oxyde de titane

20

25

30

35

40

et de talc/chlorite par l'une des méthodes données dans les
exemples 1 a 6, c'est-a-dire contenant en poids 20 % d'oxyde
de titane et 80 % de talc/chlorite. _

Le papier impression éeriture est réalisé 3 la formette sta-
tique avec une pate contenant 50 % de feuillus hetre d'Aqui-
taine et 50 % de résineux Pin de Saillat.

Le pH est réglé par sulfate d'alumine et acide sulfurique
pour une valeur de 4,5. ' »

Rétenteur : 600 g/t (rétenteur "PA725" distribué parr
"Zschimmer et Sxarz")

Colle "Pexlim" : 3,2 %

Le grammage est fixé a 60 g/m2 et le taux de cendres totales
a 13 %. Blancheur constante. La charge est du talc de Luze-
nac dualité "MB30" remplacé partie pour partie par de 1l'oxyde
de titane ou par du pigment d'opacité. '
Produits emplo&és comme pigments

a) Essai témoin : oxyde de titane pur
oxyde de titane d50 = 0,5 micron tel que :
99 % inférieur a 10 microns
95 % "
60 % "

5 microns
1 micron

s e
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b) Essais de pigments conformes a 1’1nventlon

, Pigment obtenu par cobroyage vapeur d'un talc/chlorlte

50 = 10 microns et d'un oxyde de titane d50 = 80 microns

décrit dans l'exemple 1.

. Pigment obtenu par cobroyage air comprimé d'un talc/chlo-

rite d50 = 10 microns et d'un oxyde de titane d50 = 80

microns décrit dans 1'exemple 2.

. Pigmenf obtenu par broyage humide d'un talc/chlorite dgg =

80 microns décrit dans 1'exemple 3.

. Pigment obtenu par cobroyage vapeur d'unrtalc/chlorite

dgg

- 10 microns et d'un oxyde de titane dgq = 0,5 micron
décrit dans 1l'exemple 4. '

- Résultats : B
Les essais réalisés ont pour but de comparer 1teffet du pig-

ment d'opacité, objet de 1'invention, a 1'effet de l'oxyde

de titane ou a l'effet d'un melange traditionnel sur l'opa-

cité de contraste des paplers impression écriture.

L'opacité de contraste est définie comme le rapport du fac-

teur de réflexion diffuse du meme papler place sur fond blanc.

Ce rapport, exprlme en pourcentage, croit en meme tenps que

l'opacité. L'indice 100 est attribué a un papler parfaltement

opaque.
témoin oxyde de titane pigm.|pigm.|pigm.|pigm.
- seul . ex. 1|ex. 2|ex. 3lex. 4
7 ME30 13 11,7]10,8[10,0| 8,7| 6,5 | 6,5 | 6,5 | 6,5
% Tio, oul ' |
pigment 0 1,3| 2,2 3,0} 4,3 6,5 6,5 | 6,5 | 6,5
d'opacité T
opacité ,
de 77,7 |79,6|81,2|81,7|81,9|81,8 [81,7 81,6 | 81,7
contraste ' '
- Conclusion

Le remplacemeﬂt de la moitié de la charge habituelle par le
pigment d' opac1te permet d'augmenter 1’ opa01te de contraste

d'environ 10 %.
A taux global de charge égal du papier, & %'d'oxyde de ti-

tane peuvent étre remplacés par'6,5 % du pigment d'opacité
objet de 1l'invention, toutes les autres caractéristiques

optiques mécaniques restant constantes.
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Bilan économique 4 % d'oxyde de titane : colit 420 F par tonne
de papier. L'utilisation de 6,5 % de pigment d'opacité diminue
le coiit de 10 & 25% 3 la tonne de papier fabriqué.
Exemple 10 - Fabrication d'un pigment de blanchiment

- Adjuvant lamellaire :

. teneur en talc supérieure 3 95 % (reliquat formé essentiel-
lement par de la chlorite) '

. granulométrie moyenne d50 = 2,9 microns,

. blancheur mesurée avec un spectrophotométre "Electro Mat

'DFC 5" suivant la Norme'Frangaise "Q 03-038" ; réflectance

FMY (filtre vert) = 0,9%

. surface spécifique "BET" : 8,94 mzlg.

- Oxyde de titane :

. qualité rutile obtenue par un procédé au chlore traité en
surfaéeravec des substances organiques facilitant 1la dis-
persion. Cet-oxyde,de'titane recommandé pour 1'industrie
des matiéres plastiques est vendu sous la dénomination
"Kronos CL220" par la "Société Industrielle du Titane"

- Pigment conforme a l'invention préparé par—cobroyage d'un mé-

lange contenant 50 % de l'adjuvant lamellaire et 50 % de’ 7

1'oxyde de titane, définis ci-dessus .dans un broyeur a air

’

comprimé de laboratoire du type "Cox" : fluide utilise :
air comprimé 8 bars - température ambiante.

Exemple comparatif 11 - Appllcatlon comme pigment du blanchi—,

menht d'une matlere polymérisée thermoplastique

Pour illustrer 1'influence du pigment prépafé a  l'exemple 10

sur la blancheur d'une matiére thermoplastique, les essais sui-

vants ont été réalisés :

- la matiére thermoplastique est un polypropyléne homopolymére
en poudre d'indice de fusion voisin de 3 g/10 minutes("MFI
230/5 - méthode DIN") , ' '

- Preparatlon des mélanges ci-dessous dans un ‘mélangeur de la-
boratoire de marque "GUEDU" en utilisant les produits définis

dans l'exemple 10 : -
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Adjuvant [Pigment conforme a
Polypropyléne|Oxyde de titane|lamellaire 1'invention de
(parties en |(parties en (parties 1'exemple 10
5 poids) poidé) en poids) |(parties en poids)
IMélange I 100 2 - ' -
Mélange II 100 2 2 -
Mélange III 100 , - - ' L

- Alimentation avec ces mélanges d'une extrudeuse de laboratoire

10 double vis "RHEOMEX TW100" avec un profil de températures de
190° C - 250° C - 255° C - 265° C et une vitesse de rotation
des vis de 25 tours/ minute, munie d'une filiere plate per-
mettant d'obtenir des rubans dtenviron 0,2 mm d'épaisseur“et
3 cm de largeur.

15 - Meéure sur ces rubans des caractéristiques optiques et sur-
tout de la blancheur avec un spectrophotométre WELREPHO MAT
DFC 5". Une carte de contraste utilisée dans l'industrie des
peintures a permis de mesurer les réflectances sur fond noir
et sur fond blanc. La réflectance infinie (Ro) a été calculée

20 avec les formules de "Kubelka Munk™ 3 elle correspond a la
réflectance d'un ruban suffisémment épais pour qu'il n'existe
plus de différence entre lés mesures sur fond blanc et sur
fond noir. L'illuminant utilisé est le "D65" et la longueur
d'onde de la lumidre est de 555 nanometres.

25 - Résultats obtenus :

_ Réflectance Rw
Mélange I 82,1 %
‘Mélange II . 85,3 %
Mélange III (invention) 86,2 %

30 Le gain de blanchéur avec le pigment conforme 3 1'invention est
important par rapport 3 1'oxyde de titane pur (I) et trés no-
table paf rapport au simple mélange (II). '

(En pratique, la blancheur d'un produit blanc s'étend entre
80 % et 90 %, un gain de 1 % est considéré comme tres intéres-

35 sant).
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REVENDICATIONS

1/ - Procédé de préparétion d'un pigment, du type
compremant de l'oxyde de titane sous forme divisée et un adju-
vant sous forme divisée de la famille des silicates lamellaires,
ledit procédé étant caractérisé en ce qu'il consiste a broyer
1'adjuvant lamellaire en présence de l'oxyde de titane, de facon
3 fragmenter chaque particule d'adjuvant et a créer des surfaces
nouvelles au contact direct des particules d'oxyde de titane, en
vue d'engendrer une adsorption de l'oxyde de titane sur lesdites
particules fragmentées de 1'adjuvant.

2/ Procédé de préparation selon la
revendication 1, caractérisé en ce que l'on utilise comme pro-
duit de départ un adjuvant lamellaire de granulométrie moyenne
supérieure a environ2,5microns et en ce que l'on réalise le bro-
yage de cet adjuvant en présence d'oxyde de titane de fagon a
obtenir une poudre de granulométrie moyenne inférieure a envi-
ron 1,5 microns. .
, 3/ Procédé de préparation selon
la revendication 2, caractérisé en ce que l'on utilise un adju-
vant de granulométrie moyenne comprise entre 8 et 12 microns,
et en ce que l'on réalise le broyage de cet adjuvant en présen-
ce d'oxyde de titane de fagon a obtenir une poudre de granulo-
métrie moyenne comprise entre 0,5 et 1,5 microns.

4/ Procédé de préparation selon
1'une des revendications 1, 2 ou 3, caractérisé en ce que l'on
utilise un oxyde de tifane de granulométrie moyenne comprise
entre 60 et 100 microns.

5/ Procédé de prépération selon
1'une des revendications 1, 2 ou 3, caractérisé en ce que l'on
utilise un oxyde de titane de granulométrie moyenne comprise
entre 0,2 et 1 micron.

6/ Procédé de préparation selon
1'une des revendications 1, 2, 3, &4, 5, caractérisé en ce que
le broyage de l'adjuvant est réalisé en présence d'une propor-
tion pondérale d'oxyde>de titane au plus égale a 70 %.

7/ Procédé conforme & l'une des
revendications 1, 2, 3, 4, 5 ou 6, dans lequel 1l'adjuvant

lamellaire est un silicate de magnésium hydraté (talc), ou un
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silicate de magnésium et d'aluminium hydraté (chlorite) ou un
mélange des deux. o 7 7
8/ Procédé conforme ‘aux revendi-
cations 6 et 7 prises ensemble pour la préparation d'un pigment
la blancheur
de blanchiment destiné & augmemerlmlere polymerlsee, carac-
térisé en ce que le broyage de l'adjuvant es@hngallse en préQ
sence d'une proportion pondérale d'oxyde de titane comprise en-
tre 30 % et 70 %. o | | :
, 9/ Procédé cpnforme aux revendi-
cations 6 et 7 prises ensemble pourrlafpréparafion'd'un pigment
d'opacité destiné a augmenter I'opacitéa l'huiled'uneA matiére cellulo-
sique, caractérisé en ce que le broyage de 1° adJuvant est réa-
1isé en présence d'une proportion ponderale d’ oxyde de titane
comprise entre 10 % et 30 %.

10/ Procede conforme aux revendi-
cations 6 et 7 prises ensemble pour la: preparatlon d'uﬁ‘ﬁ§8%§§§7
destiné 3 augmenter 1l'opacité de contraste d'une matiére cellu-
losique, caractérisé en ce que le broyage: de 1'adjuvant est
réalisé en présence d'une proportion pdndéiale d‘oxyde de ti-
tane comprise entre 30 % et 50 %. ' '

11/ Procede de preparatlon selon
1'une des revendications 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 ou 10, carac-
térisé en ce que le broyage de l'adJuvant en présence d'oxyde
de titane est réalisé 3 sec en introduisant les produits de dé-
part sous forme divisée dans un courant gazeux adapté pour en-
trainer les particules des deuxrproduits a une vitesse superso-
nique et les projeter les unes cﬁntre-leé autﬁes-en'vue diobte-
nir la fragmentation etrl*adsorption sus-évoquées.

12/ Procédé de preparatlon selon
la revendications 11, dans lequel 1'adjuvant et l'oxyde de ti-
tane sont introduits dans un courant de vapeur d'eau séche de
température comprise entre 400° C et 600° C, obtenu par détente
3 partir d'une vapeur surchauffée a une pression comprise entre
12 et 18 bars. S a
13/ Procédé de préparation selon
la revendication 11, dans lequel 1’ adJuvant et l'oxyde de tita-
ne sont 1ntrodu1ts dans un courant d'air obtenu par détente
d'air comprimé a une pression comprlse,entre 6 etrlz bars.

14/ Procédé de,préparétibn selon
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24 , . ’ '
l'une des revendications 1, 2, 3' 4, 5, 6, 7,8, 9 oﬁ 10, carac-
térisé en ce que le broyage de l'adjuvant en présence d'oxyde
de titane est réalisé en milieux aqueux, en préparant une suspen-
sion'liquide contenant les produits de départ sous forme divisée
et en agitant cette suspension en présence de boulets solides de
fagon a briser les particules des deux produits entre les bou- .
lets,en vue d'obtenir la fragmentation et 1l'adsorption sus-
évoquées. ' 7

15/ Pigment de blanchiment ou
d'opacité, du type comprenant de 1'oxyde de titane sous forme
divisée et un adjuvant sous forme divisée de la famille des
silicates lamellaires, ledit pigment étant caractérisé en ce
que les particules d'oxyde de titane sont adSbeées sur les
particules de 1'adjuvant lamellaire. .

16/ Pigment selon la revendlcatlon
15, caractérisé en ce'qu'il présente une granulométrie moyenne

comprise entre 0,5 et 1,5 microns.
' 17/ Pigment selon 1'une des reven-

dications 15 ou 16, caractérlse en ce qu'il presente une propor-
tion ponderale d'oxyde de titane au plus egale a70 %. )
18/ Pigment selon 1l'une des reven-
dications 15, 16 ou 17, dans lequel l'adjuvant est du silicate
de magnésium hydraté (talc) ou du silicate de magnésium et
d'aluminium hydraté (chlorite) ou un mélange des deux. .
19/ Pigment de blanchiment pour
matiére polymérisée selon la revendication 18, caractérisé
en ce qu'il présente une proportion pondérale d'oxyde de titane
comprise entre 30 % et 70 %. ) ) 7 '
o 20/ Pigmént d'opacité pour matiere
cellulosique selon-1la revendication 18, caractérisé en ce qu'il
présente une proportion pondérale d'oxyde de titane comprisé
entre 10 % et 50 %. o :
' 21/ Pigment d'opacité a 1l'huile
pour matiére cellulosique selon la revendication 20, caractérisé
en ce qu'il présente une proporfion”pondérale d'oxyde de titane
comprise entre 10 % et 30 %.
K 22/ Pigment d'opacité de contraste
pour matidre cellu1051que selon la revendication 20, caracte—

risé en ce qu'il presentg une proportion ponderale,d'oxyde
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de titane comprise entre 30 % et 50 %.



