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Relatério Descritivo _da Patente de Invengédo para “_PARTiCULA
FINA DE DIOXIDO DE TITANIO RUTILA PROCESSO DE PRODUGCAO E
COMPOSIGOES COMPREENDENDO AS MESMAS".
Campo Técnico

A presente invengao refere-se a um processo para producao de
uma particula fina de didxido de titanio rutila, € a uma particula fina de didxi-
do de titanio rutila, a uma composicdo cosmética, a uma composicao de re-
vestimento e a uma composi¢ao de resina.

Antecédentes da Técnica

Particula fina de didxido de titdnio é publicamente conhecida
como um material de prote¢ao de ultravioleta tendo transparéncia como des-
‘crito nos documentos de patente 1 e 2 ébaixo, e é esperado ser usado em
varias aplicagcbes. Estas aplicagdes podem incluir, por exemplo, um absor-
vedor de ultravioleta para composicdes cosméticas, aditivos para uma com-
posigéo de resina e uma composicdo de revestimento, e composigdes de
revestimento inorgénicas para formacdo de um revestimento inorganico ten-
do performance fotocatalitica. . _

Entretanto, uma particula fina de diéxido de titdnio tendo um tal
pequeno tamanho de particula que um didmetro de particula primaria médio
seja 5 a 15 nm nao pode ser obtida através do processo descrito no docu-
mento de patente 1. A particula fina de diéxido de titanio descrita no docu-
mento de patente 2 é produzida por reagdao de um produto_ de reagao de dio-
xido de titéanio hidratado e um composto de sédio basico.com acido hipoclé-
rico na presenca de tricloreto de titanio. Uma vez que o tricloreto de titanio
usado aqui é caro e este pode ser decomposto durante estocagem devido
baixa estabilidade, ele nao é preferido. Por isso, um processo de uso de um
composto ecOnAémico e altamente estavel para produgdo de uma partl’cula
fina de diéxido de titanio tem sido requerido.

Documente de patente 1: JP-B-6-76215
Documento de patente 2: JP-A-2004-115342
Sumario da Invencao

Em vista do estado da técnica acima, € um objetivo da presente
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invengdo prover um processo de producao de uma particula fina de diéxido
de titanio rutilé alta propriedade de protecdo contra ultravioleta e alta trans-
paréncia para luz visivel. ’
A presente invengéo pertence a um processo para produgéo de
uma particula fina de diéxido de titanio rutila, compreendendo as etapas de
(1) tratamento de um didxido de titanio hidratado com pelo menos um
composto basico selecionado do grupo consistindo em hidroxidos de
metais alcalinos e hidroxidos de metais alcalinos-terrosos, e

(2) tratamento de composto obtido na etapa (1) com um composto conten-
do grupo acido carboxilico e um acido inorganico.

No processo de producdo de uma particula fina de dioxido de
titanio rutila mencionado acima, | _

a particula fina de diéxido de titanio rutila preferive|ménte tem
um diametro de particula primaria média de 5a15nm.

A presente invengao pertence a uma partlcula fina de didxido de
titanio rutila obtida através do processo de produgéo de uma particula fina de
diéxido de titanio rutila mencionada acima. | _

A particula fina de diéxidq de titdnio rutila pode ter uma camada
de revestimento de silica de alta densidade sobre sua superficie.

A particula fina de dioxido de titénio rutila pode ter uma camada
de revestimento de um composto de silicio organico sobre a camada de re-.
vestimento de silica de alta densidade.

Preferivelmente, pelo menos uma parte da camada de revesti-
mento de um composto de smcno orgamco é constituida por um composto de
silicio organico ramlflcado

A presente invencdo pertence a uma composigao cosmética
contendo a particula fina de didxido de titanio rutila mencionada acima.

A presente invengao pertence a uma composicao de revestimen-
to contendo a particula fina de didxido de titanio rutila mencionada acima.

A presente inveng¢ao pértence a uma composicao de resina con-
tendo a particula fina de diéxido de titanio rutila mencionada acima.

A seguir, a presente invencéo sera descrita em detalhes.
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A presente invengdo pertence a um processo de produgdo de
uma particula fina de diéxido de titanio rutila e um processo de obtencgéo de
modo estavel de diéxido de titanio em uma formé de particula fina através do
uso de Um composto contendo grupo acido carboxilico que € um composto -
econdmico e altamente estavel. Por isso, a particula fina de diéxido de titanio
rutila pode ser obtida em baixo custo. Particularmente, 0 processo da pre- -
sente invengdo é um excelente processo em que uma tal particula fina que

tem um didmetro de particula primaria médio seja 5 a 15 nm pode ser esta-

~ velmente produzida sem uso de tricloreto de titanio caro e instavel.

Incidentalmente, o didmetro de particula primaria médio mencio-

nado acima pode ser determinado através de medi¢cdo de um pico em um

(110) plano da particula fina de diéxido de titanio rutila (d=3,245) e aplicando

a seguinte equacdo de Scherrer & Wilson: -

D=KxA/Bcos6
onde D representa um tam'ahho de cristalito, K representa uma constante
assumida ser 1), B representa uma largura integral, A representa um com-
primento de onda de um raio x e 8 representa um angulo de difragao.

A particula fina de diéxido de titanio rutila obtida através do pro-
cesso de produgdo de uma pam’cula fina de didxido de titdnio da presente
invengao preferivelmente tem uma area de superficie especifica (pelo pro-
cesso de Brunauer - Emmerit - Teller) de 100 a 200 m?g.

Uma primeira etapa no processo de produgéq}de uma particula

fina de diéxido de titanio rutila da presente invengdo é uma etapa (etapa 1)

de tratamento de dioxido de titanio hidratado com pelo menos um composto
basico selecionado do grupo consistindo em hidréxidos de metais alcalinos e
hidréxidos de metais alcalinos-terrosos. |

| Diéxido de titanio hidratado pode ser obtido através da hidrélisé
de um composté de titdnio solivel em agua tal como sulfato de titanio, clore-
to de titanio e semelhantes. Um processo de hidrélise ndo é particularmente
limitado e um processo conhecido publicamente pode ser aplicado. Entre
eles, didxido de titanio hidratado obtido por hidrélise térmica de sulfato de

titanio é preferido.
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A etapa (1) acima pode ser realizada, por exemplo, através de
adicéao de conﬁposto basico acima a uma suspensado aquosa do didxido de
titnio hidratado acima e tratando (reagindo) a resultante mistura por um
tempo predeterminado sob é condicao de uma temperatura predeterminada.

~ Um processo de formagdo de uma suspensdo aquosa do diéxido

de titanio hidratado acima néo € particularmente limitado e a suspensao a-

‘quosa pode ser preparada através de adicdo de diéxido de titanio hidratado

acima a égua e agitando a resultante mistura. A concentragao da suspensao
ndo é particularmente limitada, mas é preferivelmente, por exemplo, uma
concentragao tal que a concentracdo de TiO, € 30 a 150 g/L na suspensao.
Emprego da fa_ixa de concentragdo mencionada acima permite uma reacao
(tratamento) procedér eficientem'ente. |

Pelo menos um de um composto basico selecionado do grupo
consistindo em hidréxidos de metais alcalinos e hidroxidos de metais alcali-
nos-terrosos usados na etapa (1) acima e nao é particularmente limitado e
pode incluir, por exemplo, hidréxido de sédio, hidréxido de potassio, hidroxi-
do de magnésio, e hidréxido de célcio. A quantidade do composto basico
acima a ser adicionado na etapa (1) acima é preferiveimente uma tal quanti-
dade que a concentragao do composto basico em ma suspensdo reativa
(tratamento) é de 30 a 300 g/L.

A etapa (1) acima é preferivelmente realizada em uma temperaé .
tura de reacgdo (tratamento) de 60 a 120°C. Um tempo de reagéao (tratamen-
to) varia dependendo da temperatura de reagéao (tratamento), mas um tempo
de reacdo de 2 a 10 horas é preferido. Uma reacao (tratamento) é preferi-
velmente realizada através de adigéo dé uma solugéo aquosa de hidroxido "
de sddio, hidréxido de potéssio, hidroxido de magnésio ou hidréxido de cal-
cio a uma suspensao de didxido de titanio hidratado. O diéxido de titanio hi-
dratado mencionado acima tratado com um composto basico pode ser obtido
por resfriamento de uma mistura reagida (tratada) apds esta reagao (trata-
mento), neutralizacao de mistura reagida (tratada) com um &cido inorgénico}
como acido cloridrico quando requerido, e entao filtrando e rinsando a mistu-

ra reagida (tratada).
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Uma segunda etapa no processo de produgdo de uma particula
fina de didxido de titanio rutila da presente invengéo é uma etapa (etapa 2)
de tratamento de composto obtido pela etapa (1) com um composto conten-
do grupo &acido carboxilico e um &cido inorganico. Na produgéo da particula -
fina de didxido de titanio rutila, um processo de tratamento de composto ob-
tido através da etapa (1) acima com um acido inorganico é publicamente
conhecido, mas o processo da presente invengdo € um vprocesso de uso de

um composto contendo grupo acido carboxilico em adi¢do ao acido inorgani-

 co. Através de uso de composto contendo grupo acido carboxilico, um dia-

metro de particula pode ser controlado e uma desejada particula fina de dio-
xido de titanio rutila pode ser obtida. | |

O composto contendo grupo &cido carboxilico mencionado aci-
ma é um composto organico tendo grupo -COOH. O composto contendo
grupo &cido carboxilico acima é preferivelmente um &cido policarboxilico
tendo dois ou mais grupos &cido carboxilico, mais preferivelmente pelo me-
nos dois e no maximo 4 grupos acido carboxilico. Uma vez que o acido poli-
carboxilico mencionado acima.tem a propriedade de coordenagéo a um a-
tomo de metal, é pensado que o acido policarboxilico acima inibe a coagula-
¢ao entre particulas finas através desta coordenagao e pelo que a particula
fina de didxido de titanio rutila pode ser apropriadamente obtida.

O composto contendo grupo acido carboxilico acima néo é parti-
cularmente limitado e exemplos dos compostos podem incluir acidos dicar-
boxilicos como acido oxalico, acido maldnico, acido succinico, acido glutari-
co, écido'adipico, acido pro'pil malénico, e acido maléico; acidos hidrdxi car-
boxilicos multivalentes como acido malico, acido tartarico e acido citrico; aci-
dos policarboxilicos aromaticos como &cido ftalico, acido isoftalico, acido
hemimel.l’tico 'e_écido' trimelitico; e acido etileno diamino tetra acétiCo. Duas
ou mais espécies destes compostos podem ser simultaneamente usadas em
combinagéo. | '

Todo ou uma parte do composto contendo grupo acido carboxili-
co acima pode ser produtos neutralizados de um composto orgéanico tendo

grupo -COOH (por exemplo, um composto orgénico tendo grupo -COONa e
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semelhantes). E pensado que grupos -COOH derivados de equilibrio quimi-
co na mistura com um &cido inorganico sao produzidos mesmo se o produto
de neutralizagdo € usado sobre o tratamento, por iSso que 0 mesmo trata-
mento como um usando o composto contendo grupo acido carboxilico de
acordo com a presente invengdo pode ser realizado.

O écido inorgénico mencionado acima ndo é particularmente
limitado e pode incluir, por exemplo, &cido cloridrico, acido sulfarico e acido
nitrico. O &cido inorganico -acima é preferivelmente adicionado de modo que
a concentragdo em uma solugdo para a reacgdo (tratamento) realizando a
etapa (2) é de 0,5 a 2,5 moles/L, mais preferivelmente 0,8 a 1,4 mol/L.

A etapa (2) mencionada acima 'é p_referivelmente realizada em
uma maneira tal que o compostd obtido pela etapa (1) acima é suspenso em
agua pura e tratado sob agitagao com aquecimento QUando-reqUerido. 0]
composto contendo grupo acido carboxilico e o acido inorganico podem ser
adicionados simultaneamente ou em suéesséo, mas ¢é preferido adicionar
em sucessdo. Para a ordem de adic&o, o acido inorganico pode ser adicio-
nado apés a adicao do composto contendo grupo acido carboxilico ou o
composto contendo grupo acido carboxilico pode ser adicionado apos a adi-
¢ao do acido inorganico. Exemplos dos processos de adicdo podem incluir
um processo (processo 1) no qual um composto contendo grupo carboxilico
é adicionado a uma suspensao do composto obtido através da etapa (1) a-
cima e aquecimento desta mistura é iniciado, e um &cido inorgéanico é adi-
cionado a esta mistura quando uma temperatura de mistura atinge 60°C-ou
mais, preferivelmente 90°C ou mais, e a resultante mistura é preferivelrriente'
agitada por 15 minutos a 5 horas, mais preferivelmente por 2 a 3, horas en-
guanto mantendo uma temperatura de mistura; e um processo (processo 2)

no qual uma suspensdo do composto obtido através de etapa (1) acima é

aquecido, e a esta suspensdao, um acido inorganico é adicionado quando

uma temperatura da suspensao atinge 60°C ou mais, preferivelmente 90°C
ou mais, e a isto, um composto contendo grupo acido carboxilico é adiciona-
do ap6s um lapso de 10 a 15 minutos a partir da adi¢do do acido inorgéanico,

e a resultante mistura é preferivelmente agitada por 15 minutos a 5 horas,
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mais preferivelmente por 2 a 3, horas enquanto mantendo a temperatura de
mistura. Através de realizagdo destes processos, apropriada particula fina de
dioxido de titanio rutila pode ser obtida. |

- Quando a etapa (2) acima é realizada de acordo com o processo
1 acima, o composto contendo grupo &cido carboxilico é preferivelmente u-
sado em uma quantidade de 0,25 a 1,5 % em mol com relagdo a 100 % em
mol de TiO,, e mais prefe}rivelmente usado em uma quantidade de 0,4 a 0,8
mol %. Quando a quantidade do composto contendo grupo éc_ido carboxilico

~ a ser adicionada é menos que 0,25 mol %, o crescimento de uma particula

procede e a particula tendo um desejado tamanho de particula n&o. pode ser

obtida, e quando a quantidade do composto contendo grupo acido carboxili-

co a ser adicionado é mais que 1,5 % em mol, a formag¢ao de uma particula

tipo‘.rutilo Nnao se procede e uma particula tipo anatase pode ser produzida.

| Quando a etapa (2) acima é realizada de acordo com 0 processo
2 acima, o composto contendo grupo acido carboxilico acima é preferivel-
mente usado em uma quantidade de 1,6 a 4,0 % em mol com relagdo a 100
% em mol de TiO,, e mais preferivelmente usado em uma quantidade de 2,0.
a 2,4 % em mol. Quando a quantidade do composto contendo grupo acido
carboxilico a ser adicionada € menos que 1,6 % em mol, o crescimento de
uma particula procede e uma particula tendo um desejado tamanho de parti-
cula pode ndo ser obtida, e quando a quantidade do composto contendo
grupo acido carboxilico a ser adicionada é mais que 4,0 % em mol, a forma-
cdo de uma particula ti"po rutilo ndo procede e uma particula tipoAanétase
pode ser produzida, e um efeito ndo se torna melhor embora a quantidade
do composto contendo grupo acido carboxilico a ser adicionada seja mais
que 4,0 % em mol e este caso ‘é economicamente desvantajoso. Ainda,
quando 6 composto contendo grupo acido carboxilico é adicionado antes de
um lapso de 10 minutos a partir da adi¢do do acido inorganico, a formagao

" de uma partl’cula tipo rutilo nao procede e uma particula tipo anatase pode

ser produzida, e quando o composto contendo grupo acido carboxilico é adi-
cionado apds um lapso de mais de 15 minutos a partir da adi¢ao do acido

inorganico, o crescimento de uma particula procede excessivamente e uma
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particula tendo um desejado tamanho de particula ndo pode ser obtida.

Né etapa (2) acima, é preferido que apés o término de uma rea-
¢éo (tratamento), uma mistura reagida (tratada) é resfriada e ainda neutrali-
zada em uma maneira tal que um pH cai dentro de. uma faixa de 5,0 a 10,0.
A neutraliZag:éo acima pode ser realizada com um composto alcalino como
uma solucédo aquosa de hidréxido de sédio ou aménia alcalina. A desejada
particula fina de diéxido de titanio rutila pode ser separada por filtragdo e
rinsagem apds a neutralizagao. ,

A particula fina de diéxido de titanio rutila assim obtida também
constitui a presente invengao. A particula fina de dioxido de titanio rutila da
presente invengdo pode ser usada para um absorvedor de ultrévioleta para
composi¢cdes cosmeéticas, aditivos para composi¢éo resina € uma composi-
cao de revestimento, e composicdes de revestimento inorgéanicas para for-
macgao de um revestimento inorgénicb tendo performance fotocatalitica.

Como é conhecido, didxido de titanio tem atividade fotocatalitica.
Uma vez que a atividade foto catalitica ocorre na superficie da particula de
diéxido de titén’io, a particula de diéxido de titdnio torna-se uma particula
tendo atividade foto catalitica alta quando ela tem um pequeno tamanho de
particula como com a particula fina de dioxido de titanio rutila da presente
invenca@o. Quando a particula de diéxido de titanio é usada para aplicagdes
utilizando a atividade foto catalitica como composigﬁes de revestimento inor-.
ganicas para formagao de um revestimento inorganico tendo pérformance
foto catalitica, € uma propriedade vantajosa ter tal alta atividade foto cataliti-
ca. ‘

Por outro lado, quahdo a parh’cula fina de dioxido de titanio rutila
da presente invengao é usada para uma aplicagao de composi¢ées cosméti-
cas, ou aditivos para uma composicao de resina € uma composi¢cao de re-
vestimento contendo uma resina orgéniéa, é preferido suprimir atividade de
superficie através de formacao de camada de revestimento de silica de alta
densidade sobre sua superficie pordue a alta atividade foto catalitica é uma
propriedade indesejavel.

“Uma vez que diéxido de titanio geralmente tem uma alta ativida-
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de de superficie, por exemplo, quando ele é misturado em uma composi¢ao
cosmeética, ele causa problemas em que ele faz um material 6leo, um perfu-
me, um 'material corante, um absorvedor de ultravioleta organico ou outros
aditivos, tendo sido misturados em uma composigao cosmética, deteriorarem -
quimicamente, causa a descolorag@o e o aroma alterado de compostos mis-
turados, e varia a viscosidade da composi¢gdo cosmética no caso onde a
composi¢do cosmética é liquida. Ainda, quando diéxido de titanio com tama-

nho de particula ainda menor é usado, existe um problema em que 0s pro-

" blemas mencionados acima tornam-se mais notaveis uma vez que uma area

de superficie especifica aumenta e a atividade de superficie se torna alta.

Quando particulas finas de diéxido de titanio sdo usadas para
cosméticos, é importante que a superficie da particula fina de didxido de ti-
tanio ndo seja exposta ao exterior de modo que compostos organicos e o
diéxido de titdnio, que sdo usados em combinagdo na.composigdo cosméti-
ca, ndo entrem em contato direto um com outro de modo a controlar a ativi-
dade de superficie da particula fina de diéxido de titdnio com confiabilidade.
Considerando o objeto acima, um material para revestimento tem de ser ina-
tivo mesmo quando ele esta em contato com uma substéncia externa, € uma
substancia de revestimento tem de ter uma certa espessura e tem de ser
hermética. Por exemplo, se a densidade da camada de revestimento é bai-
xa, substancias ‘externas podem penetrar na superficie das particulas atra-
vés de poros finos na camada de revestimento. Assim, a camada de reves-
timento é requerida ser hermetuca

Ainda, quando uma particula fina de diéxido de titanio é dispersa
em um material éleo e irradiada com luz SOIar a particula fina de didxido de
titanio que absorveu raios ultravioletas é descolorida negro-e-azul. Entretan-
to, a composicao cosmética da presente invengdo, contendo a especmca
particula fina de diéxido de titanio rutila mencionada acima, nédo é descolori-
da neg‘ro-e-azui. E, quando uma particula fina de diéxido de titanio é disper-
sa em Vaselina branca e irradiada com luz solar, a vaselina é descolorida
amarela, mas quando a particula fina de diéxido de titanio rutila preparada

através do processo acima é usada, a vaselina nao é descolorida de amare-
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lo. A partir destes resultados, é aparente que em uma composicao cosmética
protetora contra ultravioleta misturada com a particula fina de dioxido de tita-
nio rutila acima, a atividade de superficie é inibida e a estabilidade é exce-
lente. | o

Como um material constituindo a camada de revestimento, com-
poStos de aluminio e zircdnio podem ser outros dados que nao silica a partir
de >verificag6es técnicas convencionais, mas é dificil formar uma camada de
revestiménto hermética de hidréxido ou 6xido hidratado de aluminio ou zir-
conio em liquido. Se pulverizado de particulas é calcinado apds formacéo de
camada de revestimento, a camada de revestimento pode ser mais herméti-
ca, mas se pulverizado de particulas é calcinado, um estado de particulas
finas nao pode ser mantido devido a fusao entre particulas. | }

E, a camada de revestimento de silica de alta densidade‘ é prefe-
rivelmente uma camada na qual quantidades de componentes a serem usa-
dos outros que nao silica sao reduzidas. Mais especificamente, é preferido
que os teores de elementos outros que nao silicio e oxigénio na camada de
revestimento de silica de alta densidade sejam menos que 30%. Em um re-
vestimento de superficie de pigmento, um revestimento misto tal como silica
- alumina ou silica - zircdnia é frequentemente formado. Entretanto, uma vez

que a particula fina -de didxido de titanio rutila da presente invengao tem um

- diametro de particula extremamente pequeno e p‘or isso tem atividade de

superficie muito alta, é preferido formar a camada de revestimento de silica
de alta densidade que € um revestimento mais hermético para suprimir com-
pletamente a atividade de superficie. '

A camada de revestimento de silica de alta densidade mencio- |
nada acima € uma camada de silica formada mais hermeticamente que o

normal sobre a superficie da particula fina de didxido de titanio rutila e € pre-

ferivelmente formada densamente ara o nivel no qual a atividade foto catali-

tica de diéxido de titdnio pode ser adequadamente inibida. Uma al camada
de revestimento de silica de alta densidade pode incluir, por exemplo, uma
camada de revestimento (uma camada de revestimento 1) formada por adi-

¢ao de silicato soluvel em agua a uma suspensdo aquosa da particula fina
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de dioxido de titanio rutila e adicionando acido a esta mistura para neutrali-
zar a suspensado, e uma camada de revestimento (uma camada de revesti-
mento 2) formada através de adicao simulténeé de silicato solivel em agua
e acido a suspensao aquosa da particula fina de dioxido de titanio rutila en- -
quanto mantendo uma propriedade bésica e entdo ainda adicionando acido
para neutralizar a suspensao.

 Na formacgdo da camada de revestimento 1 acima, primeiro, o
silicato soluvel em agua é adicionado a suspensédo aquosa da particula fina
de diéxido de titanio rutila. A concentragdo da particula fina de diéxido de
titnio rutila na suspensdo aquosa mencionada acima preferivelmente varia
de 50 a 250 g/L. O silicato soluvel em agua mencionado acima ndo é particu-
larmente limitado e, por exemplo, silica{o de sddio, silicato de potassio, e
semelhantes podem ser uvsados. Uma quantidade do silicato soluvel em a-
gua acima a ser adicionada é preferivelmente 10 a 100 % em peso em ter-
mos de SiO, com relagéo a diéxido de titanio. E, a particula fina de diéxido
de titanio rutila é preferivelmente preparada por moagem bruta de diéxido de
titanio dentro de um moinho tal.como um moinho de areia antes de tratamen-
to. | |

Quando uma quantidade do silicato solivel em agua acima é
menos que 10% em peso em termos de SiO,, podem haver casos onde a
superficie da particula fina de didxido de titdnio nao pode ser completamente
revestida, e quando é mais que 100% em peso, a habilidade para proteger
de raios ultravioletas pode ser deteriorada devido redugao no teor de didxido
de titanio.

A subsequente etapa de neutralizagdo é uma etapa de 'formagéo
de uma camada de revestimento de silica através de adi¢gdo de acido gradu-
almenteAé suSp_enséO aquosa acima para neutralizagdo. A etapa de neutrali-
zagao é preferivelmente realizada através de adicdo de acido com o gasto
de tempo de 30 minutos ou mais enquanto ma‘ntendo 'uma temperatura de
suspensédo de 60°C ou maior. A neutralizagéo é preferivelmente continuada
até um pH cair dentro de uma faixa de 6,0 a 8,0. O acido usado para a neu-

tralizacao acima nao é particularmente limitado e inclui, por exemplo, acidos
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inorganicos como acido sulfurico e semelhantes, e acidos organicos como
acido acético, -écido oxalico e semelhantes podem ser usados.

Na formac&do da camada de revestimento 1 acima, a condigcao de
temperatura e a condi¢cdo de tempo (um periodo de tempo) para adi¢ao de
agente neutralizante na etapa de neutralizagdo acima s&o importantes. Ou
seja, é preferido que o agente neutralizante seja adicionado'com um gasto
de tempo de 30 minutos ou mais, preferivelmente 40 minutos ou mais, e
mais preferivelmente 60 minutos ou mais, enquanto mantendo uma tempera-
tura de suspensdo nesta etapa em 60°C ou mais, preferivelmente 80°C ou
mais e a suspensao € neutralizada até um pH cair dentro de uma faixa de
6,0 a 8,0. | |

'Na formagéo da camada de revestimento 2 acima, primeiro, o
silicato soluvel em agua e b acido sao adicionados a suspensao aquosa da
particula fina de diéxido de titanio ruﬁla. A concentragéo da particula fina de
diéxido de titanio rutila na suspensao aquosa preferivelmente varia de 50 a
250 g/L. O silicato solivel em agua nio é particularmente limitado e por e-
xemplo, silicato‘de sodio, silicato de potassio, e semelhanteskpodem ser u-
sados. Uma quantidade do silicato soltivel em agua acima a ser adicionada €
preferivelmente 1 a 50% em peso em termos de SiO, com relagéo a dioxido
de titanio. O acido acima nado é particularmente limitado e inclui, por exem-
plo, &cidos inorganicos como acido sulfurico e semelhantes, e acidos organi-
cos como acido acético, acido oxalico e semelhantes podem ser usados. O
silicato solivel em agua e o acido sdo preferivelmente e simultaneamente
adicionados com o gasto de tempo de 40 minutos ou mais, enquanto man-
tendo uma temperatura de solUgéo e um pH dentro de faixas de 60°C ou
mais e 9 a 10,5, respectivamente. Mais preferivelmente, a temperatura du-

rante a adicao é de 80°C ou mais e o tempo da adi¢cdo é de 60 minutos ou

mais. Ainda, uma quantidade do &cido acima a ‘ser adicionada é apropria-

damente selecionada de modo que um pH possa ser mantido dentro de uma
faixa de 9 a 10,5. ‘
A subsequente etapa de neutralizagdo € uma etapa de formagéao

de uma camada de revestimento de silica através de adi¢do de acido a sus-
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pensdo aquosa acima para neutralizagao. A etapa de neutralizagdo é prefe-
rivelmente continuada até um pH cair dentro de uma faixa de 6,0 a 8,0. O
acido usado para a neutralizacdo acima nao é pérticularmente limitado e por
exemplo, acidos inorganicos como acido sulfurico e semelhantes, e acidos -
organicos como acido acético, acido oxalico e semelhantes podem ser usa-

dos.

A particula fina de didxido de titanio rutila tendo a camada de

revestimento de silica de alta densidade mais preferivelmente tem a camada

de revéstimento de silica de alta densidade em uma quantidade de 1 a 50%

em peso com relacdo a didxido de titdnio sobre sua superficie.

A particula fina de diéxido de titanio rutila tendo a camada de
revestimento de silica de alta densidade pode ser uma substéancia na qual
tratamento de superficie por um composto de silicio organico é ainda aplica-
do sobre a camada de revestimento de silica de alta densidade (uma subs-
tancia tendo uma camada de revestimento de um composto de silicio orga-
nico). Através de aplicacao de tratamento de superficie através de um com-
posto de silicio organico, capacidade de dispersao em um material 6leo na
composi¢cao cosmética e repeléncia a agua podem ser aperfeicoadas. No
tratamento de superficie acima, é preferido, geralmente, permitir um com-
posto de silicio organico em uma quantidade de 1 a 20 % em peso com rela-
¢ao a didxido de titdnio aderir a camada de revestimento de silica de alta
densidade. Uma quantidade de 3 a 10% em peso & mais preferida. Quando
a quantidade do composto de silicio organico acima é de menos qué 1% em
peso com relagao a }diéxido' de titdnio, um efeito de aperfeicoamento de ca-
pacidade de dispersdao no material 6leo na composi¢ao cosmética é pobre, e
por outro lado quando a quantidade do composto de silicio orgéanico acima é
mais que 20% em peso, a Capacidade de dispersao no material 6leo na
composicao cosmética e a repeléncia de agua tornam-se saturadas e isto €
economicamente desvantajoso. Exemplos dos CompoStos de silicio organi-
cos acima podem incluir dimetil polissiloxano, metil hidrogénio polissiloxano;
e silicone ramificado. Estes compostos podem ser usados sozinhos ou em

combinagao de duas ou mais espécies. Se eles sdo usados em combinagao,
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eles podem ser usados como uma mistura_de dois tipos dos compostos or-
ganossilicio em uma Gnica etapa de tratamento de superficie, ou podem ser
usados em um tratamento de duas etapas com cada composto de silicio or-
ganico em cada etapa. | o A

 Quando a particula fina de diéxido de titanio rutila da presente

invencido é usada para uma aplicagdo em composicoes cosmeéticas, é prefe-

rrido que pelo menos uma parte do composto de silicio orgénico acima seja

um composto de silicio organico ramificado, e é particularmente preferido
que pelo menos uma parte do composto de silicio organico acima seja um
silicone ramificado. O silicone ramificado acima € silicone de uma estrutura
bidimensional,-que tem uma cadeia lateral consistindo em um eéqueleto po-
lissiloxano. O silicone ramificado acima é um preferido em que através do
uso deste silicone, uma sensagéo durante o uso torna-se melhor e um senti-
do de uso de uma composi¢do cosmética é aperfeigoado.

Como o silicone ramificado acima, por exemplo, compostos co-
mo uma substancia mostrada na JP-A-2002-154917 pode ser empregado.
Mais especificafnente, ali pode ser especificamente usado (i) um composto
polissiloxano ramificado compreendendo uma unidade de [R'3SiO1/2)k € uma
unidade de [R'SiOg2]1, onde 1/k é 0,3 a 1,5, e (i) um composto polissiloxano
ciclico expresso pela seguinte férmula de composi¢ao média:

. ‘ R? '
éi -0
LS
e/ou (i) um composto polissiloxano ramificado formado por polimerizagdo de

um composto polissiloxano expresso pela seguinte formula de composigao

média:
R? R? R?2
I | l
R2— ?i -0 ?i -0 S‘l:.i —R2
R? R? - dp R?

usando um catalisador acido ou um catalisador alcalino, onde R' pode ser o
mesmo ou diferente e é selecionado de um atomo de hidrogénio, um' grupo

hidroxila, um grupo alquila tendo 1 a 30 atomos de carbono, um grupo arila,
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um grupo aralquila, um grupo alquila tendo um substituinte de fldor, um gru-
pb alquila tendo um substituinte de um grupo amino, e um grupo alquila ten-
do um si_Jbstituinte de um grupo carboxila, e urri grupo alcoxi tendo 1 a 6 a-
tomos de carbono, e R? pode ser o mesmo ou diferente e é selecionado de
um atomo de hidrogénio, um grupo alquila tendo 1 a 30 étomos de carbono,
um grupo arila, um grupo aralquila, um grupo alquila tendo um substituinte
de fluor, um grupo alquila tendo um substituinte de um grupo amino e um
grupo alquila tendo um substituinte de um grupo carboxila, m é um n? inteiro
de3a.10epéum‘nginteirodeOa100. ,

Como um compbsto de silicio organico ramificado, que é obteni-

vel através do processo de produgdo mencionado acima, por exemplo, um

‘comercialmente disponivel pode ser empregado, e como um comerciaimente

disponivel, por exemplo, KF-9908, KF-9909 (marca registrada, ambos pro-
duzidos por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) e semelhantes podem ser apro-
priadamente usados. Quandb 0 composto de silicio orgénico ramificado é
usado, este composto pode ser usado sozinho ou pode ser usado em com-
binagéo com um composto de silicio organico de cadeia reta como dimetil
polissiloxano ou metil hidrogénio polissiloxano. Este uso combinado é prefe-
rido em que ambas propriedades balanceadas do sentido de uso como uma
composi¢cao cosmética e a capacidade de dispersdo no material 6leo podem
ser obtidas através do uso combinado. E, um processo de tratamento de
superficie pelo composto de silicio organico pode ser um processo de reali-
zacao de tratamento de Superﬁcie em uma etapa usando uma mistura de
duas espécies de compostds de silicio organico, ou um processo de realiza-
¢do de tratamento de supérfl’cie em duas etapas usando cada uma de duas
espécies de compostos de silicio organicos. Quando o tratamento de sUper-
ficie é realizado em duas etapas, é preferido realizar o tratamento através de
composto de silicio organico ramificado apés o tratamento através de com-
posto de silicio orgénico de cadeia reta a partir do ponto de vista de que par-
ticula fina de diéxido de titanio rutila, que é excelente em ambas proprieda-
des do sentido de uso e dispersibilidade, podem ser obtidas.

A particula fina de didxido de titanio rutila mencionada acima
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pode ser apropriadamente usada para composicbes cosmeticas, e uma
composi¢cao cosmética contendo a particula fina de didxido de titanio rutila

~ mencionada acima também constitui a presente invengdo. A composi¢do

cosmética da presente invengéo preferivelmente contém 1 a 80% em peso
da particula fina de dioxido de titanio rutila mencionada acima. Quando o
teor da particula fina de didxido de titanio ruﬁla € menos que ‘1% em peso, 0
efeito de protegé@o contra raios ultravioletas ndo pode ser adequadamente
obtido, évquando o teor é 80% em peso ou mais, pode tornar-se dificil man-
ter a estabilidade de uma composicao cosmeética. O limite inferior acima do

teor é mais preferivelmente 5% em peso e o limite superior € mais preferi-

velmente 50% em peso.

A particula fina de diéxido de titanio rutila revestida com o com-
posto de silicio organico acima é preferida em que é facil de fabficar sua
formulacao uniforme ao lado de uma composigéao a base de éleo quando ela
€ processa em uma emulséo do tipo agua em dieo. Ainda, quando a compo-
sicdo cosmeética protetora contra ultravioleta é aplicada a uma pele, é prefe-
rido qué a compos‘igéo cosmética possa ser mantida sobre a pele por um
longo tempo através de prevencao de particula fina de diéxido de titanio ruti-
la acima escorrendo devido a suor do corpo humano. E preferido realizar o
tratamento de superficie através de composto de silicio organico acima uma
vez que alta repeléncia a agua é obtid‘a. | | o

E, a composi¢cao cosmética acima € frequientemente misturada
com um material éleo de silicone, e um composto de silicio orgédnico como o
que tem uma alta afinidade para o material éleo de silicone acima e excelen-
te estabilidade de dispersao. Em adicao a isto, particularmente, um compos-
to de silicio organico tendo um grupo hidrogénio como metil hidrogénio polis-
siloxano, copolimero de dimetil polissiloxano - metil hidrogénio polissiloxano
ou semelhantes, ou compostos de silicio organicos reativos tendo um grupo
alcoxila contribui para dupla inativacdo da atividade de superficie junto com
uma camada de revestimento atravvés de hidréxido ou Oxido hidratado de
s'ilicio através de eliminacao de um grupo OH que torna-se uma causa da

atividade de superficie através de reacdo com o grupo OH de uma superficie
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de pulverizado para ligar quimicamente. Como um resultado, a atividade de
superficie da particula fina de diéxido de titénio rutila pode ser controlada em
um menor nivel, e alta dispersibilidade é proVida quando o éxido de titanio é
misturado em composicdes cosméticas. No momento de uso, efeito de pro-
tecéo contra UV de vida longa pode ser mantido devido a repeléncia'de a-
gua. ’

A composigéo cosmética da presente invengao preferivelmente
ainda contém um dleo de silicone volatil. A superficie de particula de didxido
de titanio tratado com a camada de revestimento de silica de alta densi'dad'e
e 0 composto de silicio organico pode ser 'processada em uma composicao
cosmética tendo dispersibi_lidade extremamente alta através do uso da mes-
ma em combinagéo com o Sleo de silicone volatil. O dleo de silicone volatil -
ndo é particularmente limitado e substancias publicamente conhecidas como
deca metil ciclo penta siloxano, octametil ciclotetrassiloxano e Se_mélhantes
podem ser usadas. Estas substéncias podem ser usadas sozinhas ou em
combinagéo arbitraria de duas ou mais espécies. Um tal éleo de silicone vo-
latil pode ser misturado na ‘composigéo cosmética da presente invengao em
uma quantidade de 5 a 70% em peso com relagcdo a quantidade total da
composigéo, preferiveimente 10 a 40% em peso.

Na composicdo cosmética da presente invengéo, qualquer com-
ponente aquoso € componente a base de Oleo que possa ser usado no
campo cosmético pode ser usado em combinacdo em adicdo aos compo-
nentes constituindo a mistura acima. O componente aquoso e compdnehte a
base de déleo ndao sao particularmente limitados, e por exemplo, uma subs-
tancia éleo, um tensoativo, um agente umectante, um &lcool superior, um
agente de blogueio de ion metalico, um polimero natural ou sintético, um
polimero soltvel em 6leo ou solivel em agua, um absorvedor de ultrévioleta,
um extrato, um pigmento organico ou inorganico, um mineral argila inorgani-
CO Ou organico, um pigmento inorganico e orgénico tratado com sabdo de
metal ou silicone, um agente corante tal como um corante orgénico, um a-
gente anti-séptico, um antioxidante, uma matéria corante, um espessante,

um agente de controle de pH, um perfume, um agente refrigerante, um anti-



10

15

20

25

30

18

perspirante, um fungicida, e um ativador de pele podem ser contidos. Espe-
cificamente, é possivel que uma ou mais espécies de componentes descritos

abaixo sejam misturados em proporgdes arbitrarias e uma desejada compo-
~sicdo cosmética seja produzida de acordo com processos normais. Quanti-

dades dos componentes a serem misturados ndo sdo particularmente limita-
das tanto quanto elas estejam dentro de uma faixa na qual um efeito da pre-
sente invengao nao seja prejudicado. |

A substancia em éleo mencionada acima nio é particularmente

- limitada e exemplos das substancias em 6leo podem incluir 6leo de abacate,

elo de camélia, 6leo de tartaruga, 6leo de macadame, 6leo de milho, dleo de
marta, 6leo de oliva, éleo de colza, 6leo de oV_o, éleo de sésamo, 6leo de
nucleo de abricé, 6leo de germe'de trigo, 6leo de camélia sasanqua, 6leo de
mamona, 6leo de linhaca, 6I_eo de agafrao, éleo de semente de algodao, dleo
perilla, 6leo de soja, éleo de amendoim, 6leo de chd, dleo kaya, 6leo de fare-
lo de arroz, 6leo de madeira da china, éleo de madeira japonesa, 6leo de
jojoba, 6leo de germe, triglicerina, trietil hexanoato de glicerina, triisopalmita-
to de glicerina, manteiga de cacau, éleo de palma, 6leo de cavalo, dleo de
palma hidrogenado, éleo de palma, sebo de carne, sebo de carneiro, sebo
hidrogenado, 6leo de nucleo de palma, banha de porco, gordura de osso de
bife, 6leo de nuicleo de cera do Japao, dleo hidrogenado, dleo de perna de
bife, cera do Jap&o, 6leo de mamona hidrogenado, cera de abelha, cera de
candelilla, cera de algodéo, cera de carnauba, cera de baga de loureiro, cera
de inseto purificada, espermacete, cera montan, cera de farelo, lanolina, ce-
ra kapok, lanolina acetilada, 6leo de lanolina, cera de cana, lanolato de iso-
propila, laurato de hexila, lanolina reduzida, cera de jojoba, lanolina dura,
cera shellac, polioxietileno (POE), alcool éter de lanolina, POE lanolina alco-
ol acetato, POE colesterol éter, lanolato de polietilenoglicol, POE hidrogena-
do lanolina alcool éter, para fina liquida, ozokerite, pristina, parafina, ceresi-
na,' esqualano, vaselina e cera microcristaliha.

Um tensoativo ndo-iénico lipofilico ndo é particularmente limitado
e inclui, por exemplo, ésteres de acido graxo de sorbitano como monooleato

de sorbitano, mono-isoestearato de sorbitano, monolaurato de sorbitano,
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monopalmitato de sorbitano, monoestearato de sorbitano, sesquioleato de
sorbitano, triaoleato de sorbitano, penta-_2_-etil hexanoil diglicerol sorbitano e
tetra-2-etil hexanoil diglicerol sorbitano, glicerina, acidos graxos de poliglice-
rina como acido graxo de dleo de algodao mono glicerina, mono erucato de -
glicerina, sesquioleato de glicerila, monoestearato de glicerila, o,o’-oleato de

piroglutamato de glicerina e monoestearato mono malato de glicerila, ésteres

de acido graxo de propileno glicol como monoestearato de propileno glicol, e

derivado de éleo de mamona hidrogenado, e alquill éter de glicerina.

| Um tensoativo nao-idnico hidrofilico ndo é particularmente limi-
tado e inclui, por‘exemplo, éstéres de acido graxo de sdrbitano. POE tal co-
mo monooleato de sorbitano POE, monoestearato de sorbitanq-POE, mono-
oleato de sorbitano-POE, e tetraoleato de sorbitano - POE, ésteres de acido
graxo de POEsorbit tais como monolaurato de sorbit POE, monooleato de
sorbit-POE, pentaoleato de sorbit-POE, € monoestearato de sorbit-POE, és-
teres de &cido graxo de glicerina POE como monoestearato de glicerina -
POE, mono-isoestearato de glicerina - POE, e triisoestearato de glicerina -
POE, ésteres de acido graxo de POE como monooleato de POE, diestearato
de POE, mono dioleato de POE e diestearato de etileno glicol, alquil éteres
de POE como lauril éter de POE, oleil éter de POE, estearil éter de POE,
behenil éter de POE, 2-octil dodecil éter de POE e colestanol éter de POE,
alquil fenil éteres de POE como octil fenil éter de POE, nonil fenil éter de
POE e dinonil fenil éter de POE, tipos pluronic como pluronic, alquil éter de
POP POE como cetil éfer de POP POE, 2-decil tetradecil éter de POP POE,
mono butil éter de POP POE, lanolina. hidrogenada de POP POE e glicerina
éter de POP POE, condensados de tetra-POE tetra-POP etileno diamina
como tetronic, derivados de 6leo de mamona POE e 6leo de mamona hidro-
genado POE tal como 6leo de mamona POE, 6leo de mamona hidrogenado
POE, mono-isoestearato de 6leo de mamona hidrogenado POE, triisoestea-
rato de 6leo de mamona hidrogenado POE, diéster de mono-isoestearato de
monopiroglutamato de 6leo de mamona POE e maleato de 6leo de mamona
hidrogenado POE, derivado de lanolina de cera de abelha POE tal como ce-
ra de abelha sorbit POE, alcanol amida tal como dietanol amida de acido
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graxo de Oleo de palma, monoetanol amida de acido laurico, e isopropanol
amida de acido graxo, éster de acido graxo de propileno glicol' POE, alquil
amina POE, acidamida graxa POE, éster de acido graxo de sucrose, con-
densado de POE nonil fenil formaldeido, 6xido de alquil etoxi dimetil amina,
e fosfato de trioleila. |

Como outros tensoativos, tenoativos anibnicos éor_no sabao de
4cido graxo, éster de sulfato de alquila superior, POE lauril sulfato de trieta-
nolamina e alquil éter sulfato éster, tensoativos catiénicos tal como sal de
alquil trimetil aménio, sal de alquil piridinio, sal de alquil aménio quaternario,
sal de alquil dimetil benzil aménio, POE alquil amina, sal de alqﬁil amina e
derivado de acido graxo de poliamin'a, e tensoat‘ivos'anfotéricos como tenso-

ativo anfotérico de base imidazolina e tensoativo anfotérico de base betaina

podem ser misturados em extens&o tal que ndo exista um problema para a

estabilidade e irritagao para pele.

O agente umectante mencionado acima nao € particularmente
limitado e exemplos dos agentes umectantes podem incluir xilitol, sorbitol,
maltitol, sulfato de condroitina, acido hialurdnico, acido mucoitin sulfurico,
acido charoninico, atelocolageno, 12-hidroxi estearato de colesterila, lactato
de sddio, sal de acido de bile, sal de acido d1-pirrolidino carboxilico, colage-
no soluvel de cadeia curta, aduto PO (EO) de diglicerina, extrato de Rosa
roxburghii, extrato de acillea millefolium e extrato de meliloto.

O éalcool superior mencionado acima nao é particularmente limi-
tado e exemplos dos alcoois podem incluir alcoois retos tais como alcool lau-
rilico, alcool cetilico, alcool estearilico, dlcool behenilico, alcool miristilico,
alcool oleilico, e alcool cetoestearilico, e alcoois de cadeia ramificada tais
como mono estearil gliceril éter (batil alcool), 2-decil tetra decinol, &lcool de
lanolina, colesterol, fitosterol, hexil dodecanol, alcool isoestearilico e octil
dodecanol.

Um agente de bloqueio de ion de metal ndo € particularmente
limitado e exemplos dos agentes podem incluir acido 1-hidroxi etano-1,1-
difosfonico, 1-hidroxi etano-1,1-difosfonato de tetra sédio, citrato de sddio,
polifosfato de sédio, metafosfato de sédio, acido gllucénico, &cido fosfdrico,
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acido citrico, acido ascérbico, acido succinico e acido edético.

O polimero solavel em agua natural mencionado acima néo é
particulafmente limitado e exemplos dos polimeros podem incluir polimeros
vegetais como goma arabica, goma de tragacanto, galactano, goma guar, -
goma caroba, goma caraia, goma carragenina, pectiha, agar, semente de
marmelo (marmelo), coldide alga (extrato de alga marrom), amido (arroz,
milho, batata, trigo) e &cido glicirrizico, polimeros microbiais como goma xan-

tano, dextrano, succino glicano e pululano, e polimeros zoogénicos como

~ colageno, caseina, albumina e gelatina.

Um polimero soluvel em agua semi-sintético ndo é particular-
mente limitado e 'exemplos’doé polimeros podem incluir polimeros de amido
tais como amido carboxi metilado e metil hidréxi propil amido, polimero de
celulose tal como metil celulose, nitrocelulose, etil celulose, metil hidréxi pro-
pil celulose, hidréxi etil celulose, celulose sulfato de sddio, hidroxi propil celu-
lose, sddio carboxi metil celulose (CMC), celulose cristalina e celulose pulve-
rizada, e polimeros de acido alginico como alginato de sddio e alginato de
propileno glicol. |

O polimero solidvel em agua sintético mencionado acima nao é
particularmente limitado e exemplos dos polimeros podem incluir polimeros
vinila como alcool polivinilico, polivinil metil éter e polivinil pirrolidona, polime-
ros de polioxietileno como polietileno glicol 20000, polietileno glicol 40000 e
polietileno glicol 60000, um copolimero de polioxietileno e polioxipropileno,
polimeros acrilicos como poliacrilato de sdédio, acrilato de polietila e poliacri-
lamida, polietileno imina e polimero catidnico.

Um polimero soluvel em agua inorganico nao é particularmente
limitado e exemplos dos polimeros pode incluir bentonita, silicato de AIMg
(veegum), laponita, hectorita e anidrido silicico. |

O absorvedor de ultravioleta mencionado acima nado é particu-
larmente limitado e exemplos dos absorvedores incluem absorvedores de
ultravioleta acido benzdico tais como acido p-amino benzoico (daqui por di-
ante, abreviado PABA), monoglicerino éster de PABA, N,N-dipropéxi PABA
etil éster, N,N-dietdxi PABA etil éster, N,N-dimeil PABA etil éster e N,N-
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dimetil PABA butil éster; absorvedores de ultravioleta de acido antranilico
tais como antr‘ani‘lato de homo mentil-N-acetila; absorvedores de ultravioleta
de &cido salicilico tais como salicilato de amila, salicilato de mentila, salicilato
de homo mentila, salicilato de octila, salicilato de fénila, salicilato de benzila
e salicilato de p-isopropanol fenila; absorvedores de. ultravioleta de acido
cinamico tais como cinamato de octila, cinamato de etil-4-isopropila, cinama-
to de metil-2,5-diisopropila, cinamato de etil-2,4-diisopropila, cinamato de
metil-2,4¥diisopropila, cinamato de propil-m-metoxi, cinamato de isopropil-p-
metoxi, cinamato de isoamil-p-metdxi, cinamato de 2-etoxi etil-p-metoxi, ci-
namato de ciclohexil-p-metdxi, cinamato de etil-a-ciano-B-fenila, cinamato de

2-etil hexil-o-ciano-B-fenila e mono-2-etil hexahoil dimetoxi cinamato de gli-

- cerila; absorvedores de ultravioleta benzofenona tais como 2,4-diidréxi ben-

zofenona, 2,2’-diidroxi-4-metoxi benzofenona, 2,2’-diidréxi-4,4’-dimeféxi ben-
zofenona, 2,2’,4,4’-tetra hidroxi benzofenona, 2-hidréxi-4-metoxi benzofeno-
na, 2-hidréxi-4-metoxi-4’-metil benzofenona, 2-hidrc’>xi-4-météxi benzofenona-
5-sulfonato, 4-fenil  benzofenona, 2-etii hexil-4’-fenil benzofenona-2-
carboxilato, 2-hidréxi—4-n-octoxi benzofenona e 4-hidroxi-3-carbéxi benzofe-
nona; e 3-(4’-metil benzilideno)-d,1-canfora, 3-benzilideno-d,1-canfora, acido
urocéhico, urocanato de etila, 2-fenil-5-metil benzoxazol, 2,2’-hidréxi-5-metil
fenil benzotriazol, 2-(2’-hidréxi-5'-t-octil fenil) benzotriazol, 2-(2'-hidréxi-5'-
metil fenil) benzotriazol, dibenzalazina, dianisoil metaho, 4-metoxi-4'-t-butil
dibenzoil metano, e 5-(3,3-dimetil-2-norbornilideno)-3-pentan-2-ona.

Outros agentes nao séd particularmente limitados e exemplos
dos agentes podem incluir vitaminas como dleo de vitamina A, retinol, palmi-
tato de retinol, inositol, cloridrato de piridoxina, nicotinato de benzila, nicoti-
nato de amida, nicotinato de DL-a-tocoferol, ascorbato fosfato de magnésio,
acido 2-O-o-D-gluco piranosil-L-ascérbico, vitamina D2 (ergocalciferol), d1-

o-tocoferol, acetato de dl-a-tocoferol, 4cido pantoténico e biotina; hormonios

tais como estradiol e etinil estradiol; amino4cidos como arginina, 4cido as-
partico, cistina, cisteina, metionina, serina, leucina e triptofano; antiinflamaté-
rios como alantoina e azuleno, agentes de embranquecimento como arbuti-

na; adstringentes como 6xido de zinco e acido tanico; refrigerantes como L-
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mentol e canfora, enxofre, cloridrato de lisozima, e cloreto de piridoxina.

Os extratos mencionados acima néo sdo particularmente limita-
dos e exemplos dos extratos podem incluir um extrato de planta de camale-
ao variegado, extrato de casca de felodendrona, extrato de meliloto, extrato
de urtiga-morta branca, extrato de alcaguz, extrato de pednia, extrato de sa-
ponaria, extrato de abdbora, extrato de quina, extrato de geranio morango,
extrato de ku shen, extrato de gélfao amarelo, extrato de funcho, -extrato de

primula, extrato de rosa, extrato de remania glutinosa, extrato de limao, ex-

trato de shikon, extrato de babosa, extrato de lirio dos pantanos doce, extra-

to de eucalipto, extrato de cavalinha do campo, extrato de salva, extrato de

tomilho de jardim, extrato de cha, extrato de alga marinha, extrato de pepino,

‘extrato de cravo, extrato de framboesa, extrato de melissa, extrato de cenou-

ra, extrato de castanheira, extrato de péssego, extrato de folha de péssego,
extrato de amoreira, extrato de cropweed, extrato de hamamelina, extrato de
placenta, extrato de timo, extfato de seda e extrato de alcaguz.

A composicao cosmética da presente invengao pode ser usada
como composicéo cosmética tais como composicoes cosméticas bloqueado-
res solares, tal como filtro solar, base para maquiagem e fundagdes. E, ela
pode ser usada em qualquer forma de uma composi¢éo cosmética com base
em 6leo, uma cdmposigéo cosmética aquosa, uma composi¢ao cosmética
do tipo 6leo em agua, e uma composicdo cosmética do tipo agua em oleo,

mas é preferivelmente usada como uma composi¢ao cosmeética emulsificada

de tipo agua em dleo. A composigdo cosmética da presente invengao pode

ser processada em qualquer uma das formas tais como pd, pé compacto,
forma de pasta, emulsao, solugéo e gel.

De acordo com a presente invengao, particula fina de diéxido de
titanio rutila tendo propriedade de protecao alta contra ultraviolefa e alta
transparéncia para luz visivel pode ser produzida a prego baixo. A, por sub-
sequentemente tratar a particula de diéxido de titanio, é possivel suprimir a
atividade fotocatalitica e proporcionar resisténcia & 4gua e um bom tato sem
sensagao abrasiva. A composicdo cosmética contendo a particula de diéxido

de titanio tratada, acima mencionada, proporciona eficacia de ter a estabili-
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dade de urha cbmposigéo por suprimir a atividade fotocatalitica e um tato
excelente. '
BREVE DESCRICAQ DOS DESENHOS

A Figura 1‘é uma vista mostrando a descoloragdo de Vaselina

ao se irradiar raios ultravioletas a uma ‘composi¢ao que consiste na particula

~ fina de didxido de titanio obtido nos Exemplos 5 a 6 e Exemplo Comparatlvo

-4 e a Vaselina.

MELHOR MODO DE EXECUTAR A INVENCAO

Daqui por diante, a presente invengdo sera descrita em mais .

detalhes a titulo de exemplos, mas a presente invengao nao esta limitada a
estes exemplos.
<Tratamento de hidrato de dIOXIdO de titanio por um composto bas:co (etapa
(1> | | |

A 10 litros de uma susp'enséo aquosa (concentragéo de TiO; de
100 g/L) formada por suspender hidrato de didxido de titénio em agua, 30
litros de uma solugdo aquosa (concentragdo de 10 moles/L) de hidroxido de
sodio foram adicionados com agitagcao, e a mistura foi aquecida para 90°C e
envelhecida por 5 horas, e entdao neutralizada com acido cloridrico, filtrada e
rinsada. Aléem disso, como o hidrato de titdnio na reagao acima (tratament_o),
foi usado o hidrato de diéxido de titanio obtido por hidrdlise termina de uma
sblugéo aquosa de sulfato de titanio de acordo com um método publicamen-
te conhecido.
Exempilo 1

Um composto de titanio tratado com uma base foi suspenso em
agua pura de tal modo que a cbncentra¢éo de TiO, era de 20 g/L, e a esta
suspensao, acido citrico foi adicionado em uma quantidade de 0,4% em mol
com respeito a 100% em mol de TiO,, sob agitagcdo e a temperatura da mis-.
tura resultante foi elevada. Quando a temperatura da mistura atingiu 95°C,
acido cloridrico concentrado foi adicionado de tal modo que a concentragéo_
de &cido cloridrico erade 30 g/L e a mistura foi agitada por 3 horas, enquan-
to a temperatura da mistura era mantida.

Depois de resfriamento da mistura, a mistura f0| neutralizada de
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modo a atingir um pH de 7,5 com uma solugéo aquosa de hidroxido de so-
dio, filtrada e rinsada para obter uma tora de particula fina de diéxido de tita-
nio.

Exemplo 2 _

Uma torta da particula fina de diéxido de titanio foi obtida se-
guindo-se 0 mesmo procedimento do Exemplo 1, exceto que acido citrico foi
adicionado-em uma quantidade de 2% em mol com respeito a 100% em mol
de TiO, depois de decorridos 10 minutos da adi¢cdo de acido cloridrico sem
adicionar acido citrico antes da adigao de acido cloridrico. |

Exemplo 3 .
Uma torta de particula fina de didxido de titanio foi obtida se-

‘guindo-se 0 mesmo procedimento do Exemplo 1, exceto pela adi¢do de &ci-

do malico em uma quantidade de 0,4% em mol com respeito a 100% em mol
de TiO,, no lugar do &acido citrico. '
Exemplo 4 _

Uma torta de particula fina de dioxido de titanio foi obtida se-
guindo-se 0 mesmo procedimento do Exemplo 1 exceto pela adigdo de
acido succinico em uma quantidade de 0,4% em mol com respeito a 100%

- em mol de TiO,, no lugar do &cido citrico.

Exemplo Comparativo 1

Uma torta de particula fina de dioxido de titéanio foi obtida se-
guindo-se o mesmo procedimento do Exemplo 1, exceto que &cido citrico
nao foi adicionado. | | |
Exemplo Comparativo 2

Uma torta de particula fina de diéxido de titdnio foi obtida se-
guindo-se 0 mesmo procedimento do Exemplo 1, exceto pela adi¢éo de aci-
do citrico em uma quantidade de 2,0% em mol com respeito a 100% em mol
de TiO.

Exemplo Comparativo_ 3

‘Uma torta de particula fina de dioxido de titanio foi obtida se-
guindo-se 0 mesmo procedimento do Exemplo 1, exceto pela adi¢do de aci-
do citrico em uma quantidade de 0,2% em mol com respeito a 100% em mol
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de TiO,. ,

As tortas de particula fina de diéxido de titanio, obtidas nos E-
xemplos 1 a 4 e nos Exemplos Comparativos 1 a 3 descritos acima, foram
secadas a 105°C por 3 horas, e foi efetuada a medi¢éo de area de ‘superﬁcieA
especifica por método de Brunauer-Emmerit-Teller (BET) e difragéo de raios
X. Foi identificado se cada particula era um tipo de rutilo ou tJm tipo de ana--
tase com base nos resultados da medicao, e um diémetro'médio de partictJIa
primaria foi medido em uma particula do tipo rutilo. Os resultados da medi-
¢do estdo mostrados na Tabela 1. Além disso, a medigdo de uma &rea de
superficie especifica pelo método BET foi efetuadas usando 4-SORB U2
(nome do modelo, fabricado por YUASA-IONICS COMPANY, LIMITED) ea
medicao de difragcao de raios X foi efetuada usando o Tipo JDX-3530 (nome
do modelo, fabricado por JEOL DATUM LTD. ). |

Tabela 1
Area de super- | Diametro mé-
ficie espgcifica dio de.pa,rt!'cu- Tipo de cristal
pelo método la primaria _
BET (m?%g) (nm)
Exemplo 1- 142 10 rutilo
Exemplo 2 146 9 rutilo
Exemplo 3 130 11 rutilo
Exemplo 4 111 13 rutilo
Exemplo Comparativo 1 84 18 rutilo
Exemplo Comparativo 2 286 - anatase
Exemplo Comparativo 3 65 20 rutilo

Dos resultados da Tabela 1, esta aparente que, de acordo com 0
método da presente invengao, a particula fina de dioxido de titanio que tem
um didmetro de particula fina e é um tipo rutilo podem ser obtida.
<Avaliagao da superficie de didxido de titanio tratado>
Exemplo 5 :

A torta de particula de dioxido de titdnio do Exemplo 1 foi pro-
cessada em uma suspensao aquosa na qual a concentracao de TiO; era de

75 g/L. Essa suspenséao foi aquecida para 80°C e para isto, uma solugao
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aquosa de silicato de sddio em uma quantidade de 30% em peso em termos
de SiO2 com respeito a 100% em peso da particula fina de dioxido de titanio
acima foi adicionada sob agitacdo. Depois do eﬁvelhecimento da mistura por
10 minutos, &cido sulfurico foi adicionado durante 180 minutos, com agita-
¢ao, para neutralizar a mistura para atingir um pH de 7,0. Depois do enve-
Ihecimento da mistura por 30 minutos, a suspensao resultante foi filtrada e
rinsada, e entao secada a 130°C, por 5 horas. O artigo séco assim obtido foi

triturado em um moinho de jato para obter uma particula fina de diéxido de

titanio tendo uma camada de revestimento de silica de alta densidade sobre

a superficie desta (uma quantidade da camada de revestimento de silica de

alta densidade era de 29% em peso com respeito a 100% em peso do dioxi-

Além disso, uma quantidade de um revestimento foi medido com
um analisador de fluorescéncia de raios X (tipo 3270 do tipo fabricado por
Rigaku Corporation)(o mesmo se aplica aos seguintes).
Exemplo 6 .

A torta de particula fina de diéxido de titdnio do Exemplo 1 foi

processada em uma suspensao aquosa na qual a concentragao de TiO; era

~ de 75 g/L. Essa suspensao foi aquecida para 80°C' e para isto, foi adiciona-

da, sob agitacao, uma solucdo aquosa de silicato de sddio em uma quanti-
dade de 60% em peso em termos de SiO, com respeito a 100% em peso da
particula fina de di6éxido de titdnio acima. Depois de envelhecimento da mis-
tura por 10 minutos, écido sulfarico foi adicionado por 360 minutos, com agi-
tacao, para neutralizar a mistura para atingir um pH de 7,0. Depois de enve-
Ihecimento da mistura por 30 minutos, a suspenséo resultante foi filtrada e
rinsada, e entdo secada por aquecimento a 130°C, por 5 horas. O artigo se-
cado assim obt}ido foi triturado com um moinho de jato para obter particula
fina de didxido de titanio tendo uma camada de revestimento de silica de alta
densidade sobre a superficie desta (uma quantidade da camada de revesti-
mento de silica de alta densidade era de 58% em peso com respeito a 100%
em peso do didéxido de titanio).

Exemplo 7 |
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Dimetil_polissiloXano (6leo de silicone KF-96 produzido por Shin-
Etsu Chemical' Co., Ltd.) foi pulverizado sobre o p6 de particula fina de didxi-
do de titanio preparado no Exemplo 5 em uma quantidade de 10% em peso
com respeito a 100% em peso da particula fina de ‘diéxido de titanio acima,
enquanto o pé da particula fina de diéxido de titanio era agitado com um su-
permisturador para obter pam’CuIa fina de diéxido de titénio tratada com di-

metilpolissiloxano.

Exemglo'8 _
Silicone ramificado (6leo de silicone KF-9909, produzido por

Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) foi- pulverizado sobre o pd da particula fina de

diéxido de titanio, preparado no Exemplo 5, em uma quantidade de 10% em

'peso com respeito a 100% em peso da particula fina de didxido de titanio

cima, enquanto o pé da pa'rticula fina de didxido de ti.ténio era agitado com
um supermisturador para obter particula fina de diéxido de titdnio tratada
com silicone ramificado.- . |
Exemplo 9

Dimetilpolissiloxano (6leo de silicone KF-96 produzido por Shin-
Etsu Chemical Co., Ltd.) foi pulverizado sobre o p6 da particula fina de diéxi-
do de titanio, preparada no Exemplo 5, em uma quantidade de 6% em peso
com respeito a 100% em peso da particula fina de diéxido de titanio acima,
enquanto o po da particula fina de diéxido de titanio era agitada com um su-
permisturador pata tratar o pé6 com dimetil polissiloxano, e entao silicone ra-
mificado (6leo de silicone KF-9909 produzido por Shin-Etsu Chemical Co.,
Ltd.) foi pulverizado em uma quantidade de 4% em peso com respeito a
100% em peso da particula fina de diéxido de titdnio acima para obter parti-
cula fina de diéxido de titnio tratada com dimetilpolissiloxano e silicone ra-
mificado.
Exemplo Comparativo 4

Uma suspensao aquosa de partvl’cula fina de dioxido de titanio foi
preparada pelo mesmo método que no Exemplo 5 e para isto, foi adicionada,
em uma temperatura na faixa de 25 a 30°C, uma solugédo aquosa de alumi-

nato de sodio em uma quantidade de 30% em peso em termos de Al,O3; com
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respeito a 100% em peso da particula fina de diéxido de titdnio acima, e &ci-
do sulfurico foi adicionado por 180 minutos para neutralizar a mistura para
atingir um pH de 8,5. Depois disso, a particula fina de didxido de titanio ten-
do uma camada de revestimento que consiste em 6xido de aluminio hidrata- -
do foi obtida seguindo-se o mesmo procedimento que no Exemplo 5.

Exemplo Comparativo 5

Dimetil polissiloxano (6leo de silicone KF-96 produzido por Shin-

Etsu Chemical Co., Ltd.) foi vertido sobre a particula fina de diéxido de titanio

" preparada no Exemplo Comparativo 4 em uma quantidade de 10% em peso

com respeito a 100% em peso a particula fina de didxido de titanio, enquanto

a particula fina de diéxido de titanio era agitada com um supermisturador

para obter uma particula fina de didxido de titanio tratada com dimetil polissi-

loxano.

Exemplo Comparativo 6 ,

| A particula fina de diéxido de titanio preparada no Exemplo 1 foi
secada por aquecimento a 110°C, por 5 horas, para obter o pé da particula
fina de dioxido de titanio. Metil -hidrogeno polissiloxano (6leo de silicone KF-
99 produzido por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) foi pulverizado sobre o pd
obtido em uma quantidade de 10% em peso.com respeito a 100% em peso
da particula fina de diéxido de titanio enquanto o p6 obtido era agitado com
um supermisturador para obter particula fina de didxido de titnio tratada
com metil hidrogeno polissiloxano.
(Método para testar a estabilidade a luz)

| 0,7 g da particula fina de didxido de titanio obtida nos Exemplos

5 e 6 e no Exemplo Comparativo 4 descritos acima e 6,3 g de Vaselina
Branca (Farmacopéia Japonesa) foram amassados com um fresador tipo
Hoover é entdo a mistura foi colocada em um recipiente de polietiléno que
tinha um didmetro interno de 30 mm e 10 mm de profundidade para formar
um espécime. Raios ultravioletas (365 nm) forarh irradiador a este espécime
usando uma lampada ultravioleta portatil (tipo UVGL-25 fabricada por Ultra-
violet Products) e foi medida uma mudanga de diferenga de cor AE corres-
pondente a um tempo de irradiagdo. E, a torta da particula fina de diéxido de
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titdnio obtida no Exemplo 1 foi secada a 110°C, por 5 horas, e sobre o p6
resultante da Apartl’cula fina de didxido de titdnio, o mesmo procedimento foi
realizado e uma mudanga na diferenga de cor AE correspondente um tempo
de irradiagao foi medida.

 Quanto a diferenga de cor, foram medidos os valores L, a e b em
um sistema Hunter antes de depois da irradiagdo com um cblon’metro (tipo
SM-5 fabricado por Suga Test Instruments Co., Ltd.) e a diferenca de cor AE
entre pré-irradiagdo e pos-irradiagao foi determinada por calculo com base
nas medi¢cdes. Quando um valor da diferenga de cor é pequeno, isto indica
que a estabilidade a luz é excelente. Os resultados estao mostrados na Ta-
bela 2. A relagao entre uma irradiagéo ultravioleta e uma diferen(:a de cor AE
é mostra em gréfico na Figura 1, E, o valor da diferenga.de cor AE foi deter-

minada de uma equag&o AE = (AL® + Aa? + Ab*")"2,

Tabela 2
AE
Tempo Exemplo Exemplo 'Exemplo - Exemplo
h 5 6 Comparativo 4 | 1
0 0 0 0 0
2 2,4 - 1,4 3,9 10,1
4 4,3 2,1 7,7 17,8
8 5,2 3,8 9,8 20,1
12 5,4 3,8 10,6 20,9
24 6,0 4,0 11,1 24,0
36 6,5 4,1 11,7 25,4
48 7,0 41 12,3 27,1

Como esta aparente da Tabela 2, Vaselina misturada com parti-

cula fina de dioxido de titanio, tendo uma camada de revestimento de silica

de alta denéidade, dos Exemplos 5 e 6 tinha um pequeno grau de amarele-

cimento. Por conseguinte, esta aparente que o poder fotocatalitico foi signifi-
cantemente inibido na particula fina de diéxido de titdnio tendo uma camada
de revestimento de silica de alta densidade de acordo com a presente in-
véngéo. E, um grau de amarelecimento foi aperfeicoado mesmo na particula
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fina de triéxido de titanio, tendo uma camada de revestimento consistindo
em Oxido de aluminio hidratado, do Exemplo Comparativo 4 em compara
com aquele do Exemplo 1. |
(Preparacao da Emulsao)

Foi preparada uma composi¢ao cosmética contendo a particula

fina de didxido de titanio do Exemplo 7 e Exemplos Comparativos 5 e 6 des-

critos acima seguindo-se o procedimento -descrito abaixo. Uma emulsao foi
preparada usando ULTRA-TURRAZ T-25 de fabricagdo da IKA Japan K.K.
Uma sblugéo mista tendo a formulagao mostrada em A na Tabela 3 foi pre-
parada e dispersé{a 1.200 rpm por 3 minutos para formar uma fase oleosa A.
A seguir, uma solugao de mistura tendo a formulagdo mostrada emBnaTa

bela 3 foi preparada e dispersa a 1.200 rpm por 3 minutos para forma uma

fase aquosa B. A fase aquosa B foi adicionada a fase oleosa e a mistura re-
sultante foi dispersa a 1.200 rpm por 3 minutos para preparar uma emulsao.
Tabela 3 |

| Material | Quantid(?,/fi ; speersrg)isturada
A Pulverizado de composicdo de 10,0
particula fina de éxido de titanio
KF-995 ' ' ' 5,0
Isohexadecano 4,0
Cremophor WO7 1,5
Cremophor A25 0,2
Alcool cetilico | 0,5
B  |SimulgelNS - | 1,5
Goma xantano 0,5
Agua pura | 76,8

(Avaliacao de foto atividade)

As emulsdes derivadas do Exemplo 7 e Exemplos Comparativos
5 e 6 obtidos através do processo mencionado acima foram expostas a luz
solar direta por 2 horas em area externa em um dia bom em um estado sen-
do contidas em um recipiente de vidro transparente selado. Uma mudanca

em cor (fotocromismo) através de irradiagdo de luz foi visualmente observa-
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da. Os resultados de observagdes sdo mostrados na Tabela 4.
Tabela 4

Cor antes de irradiagao .| Cor apds irradiagdo
Exemplo 7 . Branca Branca
Exemplo comparativo 5 - Branca Azul
Exemplo comparativo 6 Branca Azul

Como é aparente da Tabela 4, uma emulsdo mista com a parti-
cula fina de didxido de titanio, que tem uma camada de revestimento de sili-
ca de alta densidade e é tratada com dimetil polissiloxano, ndo causa foto- .
cromismo (Exemplo 7). Por outro lado, fbtocromismo ocorreu na particula
fina de dioxido de titédnio-que tem uma camada de revestimento consistindo
em 6xido de aluminio hidratado e é tratada com dimetil polissiloxano.e a par-
ticula fina de didxido de titdnio que é tratada com met.il hidrogeno polissilo-
xano (Exemplos comparativos 5 e 6). Da mesma maneira, a foto atividade foi
significantemente inibida na particula fina de diéxido de titanio que tem uma
camada de revestimento de silica de alta densidade e é tratada com dimetil
polissiloxano de acordo com a presente invencao.

(Avaliagcao de sensagido)

' Uma composigio cosmética contendo a particula fina de diéxido
de titanio de Exemplos 7, 8 e 9 descritos acima foi preparada seguindo o
procedimento descrito abaixo. Uma emulsao foi preparada usando ULTRA-
TURRAX T-25 fabricado por IKA Japan K.K. Uma solugdo mista tendo for-
mulagao mostrada em A na Tabela 5 foi preparada e dispersa em 1200 rpm
por 3 minutos para formar uma fase oleosa A. A seguir, uma solugdo mista
tendo formulagcdo mostrada em B na Tabela 5 foi preparada e dispérsa em
1200 rpm por 3 minutos para formar uma fase agua B. A fase agua B foi adi-
cionada a fase oleosa A e a resultante mistura foi dispersa em 1200 rpm por

3 minutos para preparar uma emulsdo. Uma sensagéo da emulséo foi classi-

ficada de acordo com os seguintes critérios por dez classificadores e um es-
core medio foi determinado. Os resultados de avaliagdes sdo mostrados na
Tabela 6.

(critérios de classificagao)
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boa: 4, um tanto boa: 3, comum: 2, um tanto ma: 1, ma: 0

Tabela 5
Material Quantid(ao/cc:’lee rall1 s;;srg;sturada
A pulverizado de composigao .de 10,0
particula fina de éxido de titanio 4 ,
KF-995 _ 27,0
KF-6017 3,0
KF-96-6¢s 20,0
CETIOL ININ 5,0
B Agua pura | 30,0
1,3-butileno glicol _ 50
Tabela 6 |
Boa Urrgéa;nto Comum Umn:z;nm Ma Esg:o_re
4) | (3) (2) (1) (0) medio
Exemplo 7 0 0 4 4 2 1,2
pessoa | pessoa | pessoas | pessoas | pessoas
Exemplo 8 3 2 5 o | o 2,8
pessoas | pessoas | pessoas | pessoa | pessoa
Exemplo 9 0 2 6 2 0 20
: pessoa | pessoas | pessoas | pessoas | pessoa

Como é aparente a partir da Tabela 6, uma emulsdao misturada

com a particula fina de didéxido de titanio, que tem silicone ramificado na ca-:

mada de revestimento de um composto de silicio organico, tem uma sensa-

¢do melhor que uma emulsdo misturada com a particula fina de didxido de
titanio tendo' silicone de cadeia reta na camada de revestimento de um com-
posto de silicio orgénico, e por isso na particula fina de dioxido de titanio
tendo uma camada de revesﬁmento de silicone ramificado de acordo com a
presente invencéo, sensagao de friccao da emulsao resultante de uma camada
de revestimento de silica de alta densidade é significanterhente aperfeicoada.

Artigos comercialmente disponiveis usados em Tabelas 3 e 5
Sa0 como se segue.

KF-995: 6leo de dimetil silicone ciclico (produzido por Shin-Etsu



10

15

20

25

30

34

}Chemica'l Co., Ltd.)

KF-6017: | silicone modificado com poliéter (produzido pbr Shin-Etsu
Chemical Co., Ltd.) |
KF-96-6¢cs: Oleo de dimetil silicone (produzido por Shin-Etsu Chemi-
' cal Co., Ltd.)
Cremophor WO7: éleo de mamona hidrogenado com PEG-7 (produzido por
| BASF) | |
Cremophor A25:  Ceteareth-25 (produzido por BASF)
Simulgel NS: solugdo mista de copolimero de acrilato de hidréxi etila -

acriloil dimetil taurato de sddio, esqualano, polisorbato 60
- e agua (produzida por SEIWA KASEI Co., Ltd.) |
CETIOL ININ: isononanoato de isononila (produzido por Cognis Japan
Ltd.) . |
Aplicabilidade Industrial

De acordo com o processo de produgao da presente invengao,
particula fina de dioxido de titdnio de 5 a 15 nm em diametro de particula

“tendo uma alta propriedade de protegéo contra ultravioleta e alta transparén-

cia para luz visivel pode ser produzida em baixo pre¢o. No caso onde a par-
ticula fina de diéxido de titanio rutila da presente invengao, que tem a cama-
da de revestimento de silica de alta densidade, é misturada em composigdes
cosméticas, deterioragdo de outros ingredientes em cbmposigc’;es cosméti-
cas € suprimida devido a sua baixa atividade ética. Assim, a particula fina de
diéxido de titénio rutila da presente invengédo, que tem uma camada de re-
vestimento de silica de alta densidade, € apropriadamente aplicavel a com-
poéigées de bloqueio solar tais como composicdes cosméticas de filtro solar, |
composicdes cosméticas de protegcao contra UV como bases de maquiagem

- e cremes bases.

O pulverizado, que é formado por tratamento de particula fina de
diéXido de titanio tendo uma camada de revestimento de silica de alta densi-
dade com o silicone ramificado, desémpenha eficacia de aperfeicoamento de
sensagéo de friccao resultante de uma camada de revestimento de alta den-

sidade e pode ser empregado como a composi¢cao cosmética acima.
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REIVINDICACOES

1. Processo de produgdo de uma particula fina de didxido de

titnio rutila, caracterizado pelo fato de que compreende as etapas de
(1) tratamento de hidrato de didxido de titdnio com pelo menos um de um -
composto basico selecionado do- grupo cénsistindo em hidréxidos de
metais alcalinos e hidréxidos de metais alcalinos-terrosos, e (2) trata-
mento de composto obtido através de etapa (1) com um composto con-

tendo grupo &cido carboxilico e um &cido inorganico. '
' 2. Processo de produgdo de particula fina de diéxido de titanio

rutila de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo fato de que

a particula fina de didxido de titdnio rutila tem um diémetro de

'partlcula priméaria médio de 5 a 15 nm.

3. Particula flna de didxido de titdnio rutila caracterizada pelo
fato de que é obtida através do processo, como definido na reivindicagao 1
ou 2. ,

4. Particula fina de diéxido de titanio rutila de acordo com a rei-
vindicagado 3, caracterizada pelo fato de que compreende ainda uma camada
de revestimento de silica de alta densidade sobre a superficie da pam’cula
fina de diéxido de titanio rutila.

5. Particula fina de diéxido de titanio rutila de acordo com a rei-
vindicagdo 4, caracterizada pelo fato de que compreende uma camada de
revestimento de um composto de silicio organico sobre a camada de reves-
timento de silica de alta densidade.

6. Particula fina de didxido de titanio rutila de acordo com a rei-
vindicag¢do 5, caracterizada pelo fato de que pelo menos uma parfe da ca-
mada de revestimento de um composto de silicio organico é constituida por
um composto de silicio orgamco ramificado. |

7. Composw;ao cosmética, caracterizada pelo fato de que com-
preende a particula fina de didxido de titanio rutila como definida em qual-
quer uma das reivindicacoes 3 a 6.

8. Composig¢éo de revestimento, caracterizada pelo fato de que
compreende a particula fina de didxido de titanio rutila, como definida em



qualquer uma das reivindicacGes 3 a 6.

9. Conﬁposigéo de resina, caracterizada pelo fato de que com-
preende a particula fina de didxido de titanio rutila, como definida em qual-
quer uma de reivindicagdes 3 a 6. |
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4 RESUMO
Patente de Invengdo: "PARTICULA FINA DE DIOXIDO DE TITANIO RUTI-
LA PROCESSO DE PRODUGAO E COMPOSK:(")ES COMPREENDENDO
AS MESMAS". | |
E um objetivo da presente invengéo prover um processo de pro-
dugao de uma particula fina de diéxido de titanio rutila tendo uma alta propri-
edade. de protegao contra ultravioleta e alta transparéncfa para luz visivel. A

presente invengéo prové um processo de produgdo de uma particula fina de

" diéxido de titanio rutila, compreendendo as etapas de (1) tratamento de hi-

drato de di6xido de titanio com pelo menos um de um composto bésico sele-
cionado do grupo consistindo em hidréxidos de metais alcalinos e hidréxidos
de metais alcalinos-terrosos, e (2) tratamento de composto obtido através de
etapa (1)- com um compoSto contendo Qrupo acido carboxilico e um acido

inorganico.
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