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PARTICULA OPACIFICANTE, E, COMPOSICAO COMPREENDENDO
PARTICULAS DE PIGMENTO E POLIMERO

[001] Esta invencdo refere-se a particulas opacificantes e
composi¢oes incluindo particulas opacificantes. Mais especificamente, a
invencdo refere-se a uma particula opacificante incluindo uma particula de
pigmento tendo um didmetro de particula médio de 0,15 micron a 1,0 micron
e um indice refrativo de pelo menos 1,8, a particula de pigmento sendo pelo
menos parcialmente encapsulada em uma casca polimérica tendo uma
espessura calculada de 35 nm a 200 nm, em que a casca polimérica inclui pelo
menos uma primeira fase polimérica e uma segunda fase polimérica, em que a
fase de primeiro polimero estd substancialmente em contato com a superficie
da particula de pigmento fornecendo uma espessura de casca calculada de
pelo menos 25 mm e em que o primeiro polimero tem um indice refrativo de
pelo menos 0,03 unidades menos do que o indice refrativo do segundo
polimero; e composi¢des incluindo a particula opacificante. Também, a
invencao refere-se a uma composicdo incluindo particulas de pigmento tendo
um diametro de particula médio de 0,15 micron a 1,0 micron e um indice
refrativo de pelo menos 1,8, as particulas de pigmento sendo pelo menos
parcialmente encapsuladas em uma casca de um primeiro polimero tendo uma
espessura calculada de 25 nm a 200 nm, com as particulas de pigmento
encapsuladas em contato com de 10 % a 600 % em peso, com base no peso do
primeiro polimero, segundo polimero, em que o primeiro polimero tem um
indice refrativo de pelo menos 0,03 unidades menos do que o indice refrativo
do segundo polimero.

[002] Pigmentos opacificantes e particulas incluindo pigmentos
opacificantes fornecem brancura, e opacidade ou “ocultacdo”, a composigoes,
tais como tintas, e plasticos. Tais pigmentos estdo presentes na maioria dos
revestimentos que sdo projetados para fornecer um revestimento opaco sobre

e para cobrir de modo oculto uma superficie inferior ou superficie de
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substrato a qual o revestimento € aplicado. Estes pigmentos também estdo
presentes na maioria dos pléasticos que sdo projetados para ser totalmente ou
parcialmente opacos. Em tintas e plasticos, um pigmento opacificante esta
presente se a tinta for branca ou colorida. E frequentemente desejavel que
revestimentos opacificantes, tintas, e plasticos tenham uma eficiéncia de
opacificacdo alta de modo a permitir que o revestimento ou tinta
completamente ocultem a superficie inferior, mesmo se ele for de uma cor
contrastante, enquanto utilizando uma espessura minima do revestimento ou
tinta, ou plastico.

[003] Fabricantes de revestimento opacificante e plasticos
procuraram por muito tempo formular revestimento opacificante, tintas, e
plasticos tendo uma opacidade desejada maximizando-se o nivel de ocultagcdo
enquanto minimizando-se a quantidade de pigmento opacificante utilizado.
Sem ser ligado por uma teoria particular, acredita-se que a efetividade de
opacificacdo € em parte uma func¢ido da diferenca em indices refrativos de
pigmento opacificante no revestimento ou plastico € nos componentes
poliméricos do revestimento ou plastico. A eficiéncia de dispersao de luz mais
alta ocorre quando a diferenca em indices refrativos das particulas de
pigmento opacificantes e dos componentes poliméricos do revestimento ou
plastico sdo maiores, € aumentos pequenos nesta diferenca de indices
refrativos podem ter um efeito significante sobre a opacidade. A opacidade de
um revestimento ou plastico pode ser otimizada escolhendo-se um polimero
de indice refrativo baixo, entretanto, outras propriedades do revestimento ou
plastico podem ser otimizadas escolhendo-se um polimero com um indice
refrativo mais alto. Por exemplo, revestimentos fabricados com TiO, como o
pigmento e polimeros acrilicos como o aglutinante t€m opacidade mais alta
do que revestimentos similares que utilizam polimeros estirénicos como o
aglutinante visto que poliacrilatos t€m um indice refrativo mais baixo (1,48)

do que o poliestireno (1,60). Entretanto, revestimentos com base em

Peticao 870200063278, de 21/05/2020, pag. 14/30



3/15

polimeros estirénicos podem ter melhor brilho, resisténcia a 4gua, ou
resisténcia a mancha do que revestimentos similares com base em polimeros
acrilicos. NOs descobrimos que utilizando-se particulas de pigmento que
foram encapsuladas com uma casca, tendo uma certa espessura, polimero de
indice refrativo mais baixo em um revestimento ou plastico que utiliza um
polimero de indice refrativo mais alto para a maioria do material polimérico,
um revestimento ou plastico que tem tanto efici€éncia de dispersao de luz alta
quanto as propriedades desejaveis do polimero de indice refrativo alto podem
ser fabricados.

[004] A Publicacdo de Patente Internacional N°¢ 2006/037161
divulgou o pigmento opacificante TiO, encapsulado em uma casca de
polimero. O encapsulamento da casca de polimero tem duas fases, com uma
fase polimérica acrilico em contato com a superficie do pigmento e uma fase
de copolimero acrilico/estireno externa. Também divulgado € um
revestimento fabricado de tais particulas de pigmento encapsuladas em que o
polimero encapsulado é o unico aglutinante no revestimento. Entretanto, a
fase acrilica de indice refrativo baixo (20 nm) € muito fina e a diferenca no
indice refrativo entre a fase acrilica de indice refrativo baixo (1,48) e a fase
polimérica acrilico/estireno de indice refrativo mais alto (1,50) € muito
pequena para fornecer uma vantagem de ocultacao significante.

[005] De acordo com um primeiro aspecto da presente invengao é
fornecida uma particula opacificante compreendendo uma particula de
pigmento tendo um didmetro de particula médio de 0,15 micron a 1,0 micron
e um indice refrativo de pelo menos 1,8, a dita particula de pigmento sendo
pelo menos parcialmente encapsulada em uma casca polimérica tendo uma
espessura calculada de 35 nm a 200 nm, em que a dita casca polimérica
compreende pelo menos uma primeira fase polimérica e uma segunda fase
polimérica, em que a dita fase de primeiro polimero estd substancialmente em

contato com a superficie da dita particula de pigmento fornecendo uma
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espessura de casca calculada de pelo menos 25 mm e em que o dito primeiro
polimero tem um indice refrativo de pelo menos 0,03 unidades menos do que
o indice refrativo do dito segundo polimero.

[006] De acordo com um segundo aspecto da presente invengao é
fornecida uma composi¢ao compreendendo particulas de pigmento tendo um
diametro de particula médio de 0,15 micron a 1.0 micron e um indice
refrativo de pelo menos 1,8, as ditas particulas de pigmento sendo pelo menos
parcialmente encapsuladas em uma casca de um primeiro polimero tendo uma
espessura calculada de 25 nm a 200 nm, em que as ditas particulas de
pigmento encapsuladas estdo em contato com de 10 % a 600 % em peso, com
base no peso do dito primeiro polimero, segundo polimero, em que o dito
primeiro polimero tem um indice refrativo de pelo menos 0,03 unidades
menos do que o indice refrativo do dito segundo polimero.

[007] De acordo com um terceiro aspecto da presente invencao €
fornecida uma composi¢ao compreendendo particulas de pigmento tendo um
diametro de particula médio de 0,15 micron a 1,0 micron e um indice
refrativo de pelo menos 1,8, as ditas particulas de pigmento sendo pelo menos
parcialmente encapsuladas em uma casca polimérica tendo uma espessura
calculada de 35 nm a 200 nm, em que a dita casca polimérica compreende
pelo menos uma primeira fase polimérica e uma segunda fase polimérica, em
que a dita fase de primeiro polimero estd substancialmente em contato com a
superficie da dita particula de pigmento fornecendo uma espessura de casca
calculada de pelo menos 25 mm e em que o dito primeiro polimero tem um
indice refrativo de pelo menos 0,03 unidades menos do que o indice refrativo
do dito segundo polimero.

[008] A presente inven¢ao refere-se a uma particula opacificante que
¢ um pigmento opacificante encapsulado no polimero. A particula de
pigmento opacificante tem um didmetro de particula médio de 0,15 a 1

micron € um indice refrativo de pelo menos 1,8. Por “opacificante” aqui €
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significado que a particula engendra opacidade quando sujeita a luz de um
certo comprimento de onda, ndo necessariamente luz visivel. Por exemplo,
certas nano-particulas incluidas aqui fornecem opacidade quando sujeitas a
luz de comprimentos de onda mais baixos do que a faixa visivel. A forma das
particulas de pigmento ndo € importante. Formas adequadas para as particulas
de pigmento incluem formas esféricas, tais como uma esfera regular, uma
esfera oblata, uma esfera prolata, e uma esfera irregular; formas cubicas tais
como um cubo regular e um losango; formas semelhantes a placa incluindo
uma placa plana, uma placa cdncava, e uma placa convexa e formas
irregulares. As particulas de pigmento tendo formas esféricas t€ém diametros
médios na faixa de 150 nm a 1 micron, preferivelmente na faixa de 200 nm a
500 nm, e mais preferivelmente, na faixa de 200 nm a 350 nm. Particulas de
pigmento tendo formas ndo esféricas preferivelmente t€ém didmetros médios,
definidos como sua dimensio maxima, de 150 nm a 1 micron, mais
preferivelmente de 200 nm a 500 nm, e o mais preferivelmente de 200 nm a
350 nm. Os diametros médios das particulas de pigmento sdo tipicamente
fornecidos por fornecedores de particula de pigmento.

[009] As particulas de pigmento também sio caracterizadas como
tendo um indice refrativo [np (20° C)] que € pelo menos 1,8, preferivelmente
pelo menos 1,9, e mais preferivelmente pelo menos 2,0. Os indices de
refracdo para varios materiais sdo listados em CRC Handbook of Chemistry
and Physics,. 80 Edigdo, D. R. Lide, editor, CRC Press, Boca Raton, Florida,
1999, paginas 4-139 a 4-146.

[0010] Particulas de pigmento opacificantes adequadas incluem 6xido
de zinco, 6xido de antimdnio, 6xido de zirconio, 6xido de cromo, 6xido de
ferro, 6xido chumbo, sulfeto de zinco, litoponio, e formas de dioxido de
titanio tais como anatasio e rutilio. Preferivelmente, as particulas de pigmento
sdo selecionadas de dioxido de titdnio e Oxido de chumbo. Mais

preferivelmente, as particulas de pigmento sdo selecionadas de didxido de
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titanio rutilio e diéxido de titdnio anatdsio. O mais preferivelmente, as
particulas de pigmento sdo dioxido de titanio rutilio. Uma composi¢cao
incluindo duas formas diferentes de um material, tais como dioxido de titanio
rutilio e anatésio, € considerada ter dois pigmentos diferentes.

[0011] As particulas de pigmento podem ter uma composi¢ao
uniforme ou uma composicdo heterogénea com duas ou mais fases. Certas
particulas de pigmento heterogéneas t€m uma estrutura de nucleo interno e
casca circundante em que um tipo de particula de pigmento forma o nucleo e
um outro tipo de particula forma a casca. As particulas de pigmento
heterogéneas de nucleo e casca incluem particulas de nicleo/casca tendo uma
casca completa ou incompletamente encapsulando o nucleo; particulas de
nucleo/casca tendo mais do que um nucleo; particulas bipolares; e particulas
tendo dominios multiplos de uma fase na superficie da outra fase. Particulas
de pigmento, tais como didxido de titdnio, podem ter pelo menos um
revestimento de um ou mais de silica, alumina, 6xido de zinco, e zirconia. Por
exemplo, em certas formas de realizagdo particulas de didxido de titanio
adequadas para o uso em revestimentos da presente inven¢ao podem ter um
revestimento de silica e um revestimento de alumina.

[0012] As particulas de pigmento opacificantes encapsuladas no
polimero da presente invencdo podem ser preparadas por qualquer meio
adequado incluindo mas nao limitado aos processos descritos na WO
2006/037161, Patente US N° 7579081, e Pedido Provisério US N°©
61/216.5S4. Preferivelmente as particulas de pigmento opacificantes
encapsuladas no polimero da presente invengao sao fabricadas por intermédio
dos processos em que um ou mais estagios de polimero sdo polimerizados por
emulsdo na presenca da particula de pigmento dispersa em um meio aquoso
como descrito no Pedido Provisorio US N© 61/216.584.

[0013] O pigmento opacificante encapsulado no polimero da presente

invencdo inclui a particula de pigmento sendo pelo menos parcialmente
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encapsulada em uma casca polimérica tendo uma espessura calculada de 35
nm a 200 nm, em que a casca polimérica inclui pelo menos uma primeira fase
polimérica e uma segunda fase polimérica, em que a fase de primeiro
polimero esta substancialmente em contato com a superficie da particula de
pigmento fornecendo uma espessura de casca calculada de pelo menos 25
mm. A fase de primeiro polimero substancialmente inclui o primeiro
polimero; a fase de segundo polimero substancialmente inclui o segundo
polimero. Em um outro aspecto da presente invencdo o pigmento opacificante
encapsulado no polimero inclui uma casca de primeiro polimero com uma
espessura de 25 nm a 200 nm que pelo menos parcialmente encapsula a
particula de pigmento. Por “pelo menos parcialmente encapsulado” aqui €
significado que o primeiro polimero estd em contato com pelo menos uma
parte da superficie da particula de pigmento. O grau de encapsulacio da
particula de pigmento pode ser determinado usando um micrégrafo eletronico.
Por “X % encapsulado” aqui € significado que X % da drea de superficie da
particula de pigmento estd em contato com o primeiro polimero;
preferivelmente mais do que 50 %, mais preferivelmente mais do que 75 %, e
o mais preferivelmente 100 % da éarea de superficie da particula, estd em
contato com o primeiro polimero. Por “estd substancialmente em contato com
a superficie da dita particula de pigmento” aqui € significado que o primeiro
polimero estd em contato com pelo menos uma parte da superficie da
particula de pigmento. O grau de contato com a particula de pigmento pode
ser determinado usando um micrografo eletronico. Por “X % encapsulado”
aqui € significado que X % da area de superficie da particula de pigmento esta
em contato com o primeiro polimero; preferivelmente mais do que 50 %, mais
preferivelmente mais do que 75 %, e o mais preferivelmente 100 % da area de
superficie da particula estd em contato com o primeiro polimero. A espessura
calculada da casca polimérica ou da casca de primeiro polimero deve ser

calculada a partir da porcentagem em peso do polimero, tal como, por
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exemplo, primeiro polimero, sobre a particula de pigmento e o diametro
médio da particula de pigmento, de acordo com as equacoes seguintes:

(Vpp + Vip) / Vpp = ((Dpp + 2*ST) / Dpp)"*3

Vpp = 100 / DENSpp

Vip = 100* WPfp / DENSfp

onde ST € a espessura do primeiro polimero, Dpp € o didmetro
médio da particula de pigmento, DENSpp € a densidade da particula de
pigmento, DENSfp é a densidade do primeiro polimero, e WPfp é a
porcentagem em peso do primeiro polimero sobre a particula de pigmento
como um decimal, isto &, se existir 50 g de primeiro polimero para cada 100 g
de particulas de pigmento, entio WPfp = 0,50. A espessura do primeiro
polimero pode ser de 25 nm até 200 nm; para o pigmento de TiO,, por
exemplo, a espessura preferida da casca de primeiro polimero € tipicamente
de 40 nm a 150 nm, mais preferivelmente de 60 nm a 100 nm. Onde a casca
polimérica tem mais do que uma fase e algumas das fases t€ém indices
refrativos diferentes, a(s) fase(s) de indice refrativo mais baixo deveriam ser
proximas a superficie do pigmento. Neste caso, a(s) fase(s) de indice refrativo
mais baixo podem ter uma espessura de pelo menos 25 nm, preferivelmente
mais do que 30 nm, o mais preferivelmente mais do que 40 nm, e a diferenca
em indices refrativos das fases de primeiro e segundo polimero pode ser pelo
menos 0,03, preferivelmente pelo menos 0,035, mais preferivelmente pelo
menos 0,04, o mais preferivelmente pelo menos 0,045
[0014] Em certos aspectos da presente inven¢ao uma composi¢ao tal
como, por exemplo, um revestimento ou um pldastico, inclui um segundo
polimero que estd presente, pelo menos em parte, dentro da casca polimérica
ou presente fora das particulas opacificantes que sdo pelo menos parcialmente
encapsuladas pelo primeiro polimero. Este segundo polimero pode estar
presente de 0 % a 600 %, alternativamente de 10 % a 600 %, preferivelmente

de 10 % a 200 %, mais preferivelmente de 15 % a 150 %, o mais
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preferivelmente de 25 % a 125 % em peso, com base no peso do primeiro
polimero. O indice refrativo do segundo polimero pode ser pelo menos 0,03,
preferivelmente pelo menos 0,035, mais preferivelmente pelo menos 0,04, o
mais preferivelmente pelo menos 0,045 mais alto do que o indice refrativo do
primeiro polimero, ou a fase do primeiro polimero que estd em contato com a
superficie da particula de pigmento no caso onde o primeiro polimero tem
mais do que uma fase. Se o segundo polimero consiste em uma combinacdo
de polimeros, e/ou particulas de polimero de fase multipla, entdo o peso do
segundo polimero € tomado como os pesos combinados dos segundos
polimeros, e o indice refrativo do segundo polimero é tomado, como o indice
refrativo da mistura dos segundos polimeros.

[0015] As particulas de pigmento encapsuladas de polimero podem
ser fornecidas como uma dispersdo aquosa, ou alternadamente elas podem ser
fornecidas como um s6lido na forma de um p6 ou pelota. As particulas de
pigmento encapsuladas de polimero podem ser removidas do meio aquoso de
uma polimerizacao de emulsao por qualquer técnica apropriada incluindo, por
exemplo, secagem evaporativa, secagem por pulverizacdo, filtragdo,
centrifugacdo ou coagulacdo. Quando as particulas de pigmento encapsuladas
de polimero sdo fornecidas como um sélido, € preferido que a Tg do primeiro
polimero, ou a Tg da fase externa do primeiro polimero no caso onde o
primeiro polimero contém fases multiplas, esteja acima da temperatura em
que as particulas de pigmento encapsuladas de polimero serdao armazenadas,
transportadas, e opcionalmente processadas antes da aplicagdo final.

[0016] A composi¢do da presente invencdo incluindo o pigmento
opacificante encapsulado em um primeiro polimero e encapsulado ainda em,
ou na presenca de, um segundo polimero € tipicamente um revestimento ou
um pléstico. Opcionalmente, o revestimento ou plastico também inclui um ou
mais de particulas extensoras, e particulas de pigmento secundarias.

[0017] O aglutinante do revestimento ou plastico da presente
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invencdo € o meio continuo contendo as particulas de pigmento encapsuladas
de polimero. O aglutinante pode consistir unicamente no primeiro polimero
que encapsula as particulas de pigmento, ou ele pode ser uma mistura do
primeiro polimero de encapsulamento € um ou mais segundos polimeros.
Tanto o primeiro polimero quanto o segundo polimero sdo
independentemente, alternativamente um homopolimero, um copolimero, um
polimero de rede interpenetrante, € uma combinagdao de dois ou mais
polimeros ou copolimeros. Segundos polimeros adequados incluem
(co)polimeros acrilicos, polimeros de acetato de vinila, copolimeros de
vinil/acrilicos, copolimeros de estireno/acrilicos, poliestirenos, poliuretanos,
poliuréias, poliepoxidos, cloretos de polivinila, polimeros de etileno/acetato
de vinila, polimeros de estireno/butadieno, de polimeros de poliéster,
poliéteres, e semelhantes, e misturas destes, dado que o segundo polimero
deve ter um indice refrativo de pelo menos 0,03 mais alto do que aquele do
primeiro polimero que encapsula as particulas de pigmento.

[0018] Os primeiro polimeros e segundos polimeros que formam o
aglutinante tipicamente t€m temperaturas de transi¢do vitrea na faixa de -60°
C a 150° C, como calculado pela equagcao de Fox [Bulletin of the American
Physical Society 1, 3 Pagina 123 (1956)]. A composi¢do de revestimento ou
plastica opcionalmente contém coalescentes ou plastificantes para fornecer os
polimeros com temperaturas de formacado de pelicula eficazes em ou abaixo
da temperatura em que o revestimento € aplicado ou curado; ou a parte
plastica é formada. O nivel de coalescente opcional esta tipicamente na faixa
de 0 a 40 % em peso, com base no peso dos soélidos de polimero.

[0019] O revestimento ou plastico desta inven¢do opcionalmente
contém particulas extensoras. As particulas extensoras nao significativamente
dispersdo a luz. Particulas extensoras aqui t€m um indice refrativo de menos
do que 1,8 e tipicamente maior do que ou igual a 1,3. Particulas extensoras

adequadas incluem carbonato de cdlcio, sulfato de célcio, sulfato de bario,
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mica, argila, argila calcinada, feldspato, nefelina, sienita, volastonita, terra
diatomdcea, silicatos de alumina, particulas de polimero que niao de formacao
de pelicula, 6xido de aluminio, silica e talco. Outros exemplos de extensores
incluem extensores de pérola sélida, também conhecidos na técnica como
pigmentos de pérola solida, tais como pérolas de poliestireno e cloreto de
polivinila.

[0020] O revestimento ou plastico desta invencdo opcionalmente
contém particulas de pigmento secunddrias. As particulas de pigmento
secunddrias t€ém um indice refrativo menor do que o indice refrativo da matriz
de polimero. Particulas de pigmento secunddrias incluem particulas de
pigmento contendo vazios de ar, tais como particulas de polimero contendo
vazios de ar. O vazio de ar € caracterizado como tendo um indice refrativo
proximo a ou igual a 1. Particulas de pigmento secundérias incluindo
pigmentos de microesfera tais como particulas de polimero contendo um ou
mais vazios e particulas de polimero vesiculadas sdo divulgados na Patente
U.S. 4.427.835; Patente U.S. 4.920.160; Patente U.S. 4.594.363; Patente U.S.
4.469.825; Patente U.S. 4.468.498; Patente U.S. 4.880.842; Patente U.S.
4.985.064; Patente U.S. 5.157.084; Patente U.S. 5.041.464; Patente U.S.
5.036.109; Patente U.S. 5.409.776; e Patente U.S. 5.510.422.

[0021] O revestimento ou plastico desta invenc¢do tipicamente inclui
de 1 % a 50 %, preferivelmente de 3 % a 30 %, mais preferivelmente de 4 % a
25 %, ainda mais preferivelmente de 8 % a 20 % e o mais preferivelmente de
10 % a 16 %, em volume de particulas de pigmento na forma de particulas de
pigmento encapsuladas de polimero, com base no volume total do
revestimento ou plastico.

[0022] A composi¢cdo de revestimento da presente invengao
opcionalmente também pode incluir outros materiais comumente encontrados
em revestimentos tais como agentes de umectacdo, anti-espumantes,

modificadores de reologia, reticuladores, corantes, perolizantes, promotores
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de adesdo, dispersantes, agentes de nivelamento, abrilhantadores Opticos,
estabilizadores ultravioletas, preservantes, biocidas e antioxidantes.
[0023] Exemplos de ‘“revestimentos” aqui incluem tintas,
revestimentos de papel; revestimentos arquiteturais, tais como tintas
domésticas para interior e exterior, revestimentos de madeira e revestimentos
de metal; revestimentos para couro; revestimentos e saturantes para tecidos e
nao tecidos; adesivos; revestimentos em pod; e tintas de trafego tais como
aquelas tintas usadas para marcar rodovias, pavimentacdOes, € pistas de
decolagem. Revestimentos liquidos podem ser a base de dgua ou solvente.
Quando o revestimento € um revestimento em po, € preferido que a Tg do
primeiro polimero, ou a Tg da fase externa da casca polimérica no caso onde
a casca polimérica contém fases multiplas, e a Tg do segundo polimero esta
acima da temperatura em que o revestimento serd armazenado, transportado, e
opcionalmente processado antes da aplicacao final. Quando o revestimento €
um revestimento a base de solvente, € preferido que o primeiro polimero das
particulas de pigmento encapsuladas de polimero ndo seja substancialmente
soluvel no solvente ou mistura de solventes utilizados no revestimento.
[0024] Os exemplos que seguem ilustram os aspectos da presente
invencao.

Abreviacoes:

BA = Acrilato de butila

MMA = Metacrilato de metila

ALMA = Metacrilato de alila

STY = Estireno

MAA = Acido metacrilico glacial

g = gramas

mm = milimetros

cm = centimetros

mil = 0,001 polegada
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Medicdo da Ocultacdo (Opacidade) dos revestimentos. Duas
peliculas finas foram esbocadas em dois graficos de liberacdo de preto
(Leneta # RC-BC) usando uma barra Bird de 1,5 mil (BYK-Gardner;
Columbia, MD). Uma pelicula espessa foi esbocada em um grafico de
esfregacdo de vinil preto (Lenta # P121010N) usando uma barra com uma
abertura de 25 mil. As peliculas foram secas durante a noite na temperatura
ambiente e umidade relativa. Duas areas retangulares de 8,3 cm por 10,2 cm
foram inscritas em cada pelicula fina usando uma lamina de barbear. A
refletancia Y das peliculas secas foi medida por um refletdmetro, Microlight
(BYK-Gardner; Columbia, MD); para as peliculas finas a refletancia Y média
foi determinada para cada uma das quatro areas retangulares inscritas, que
depois foram descascadas dos graficos e pesadas a 0,0001 g. O coeficiente de
dispersao de Kubelka-Munk S/mil depois foi calculado para cada area
retangular inscrita pela equacdo: S/mil = X *(Y./(1-Y2)*In((1-Y*Y.,)/(1-
Y/Y))

onde X € a espessura da pelicula seca em mils, Y., é a
refletancia Y da pelicula espessa, Y € a refletincia Y média da drea retangular
inscrita da pelicula fina, e

X = 1000*W/(p*8,3*10,2%2,54)

onde W é o peso da darea retangular inscrita em g e p é a
densidade seca da pelicula em g/cm?. A média S/mil para um revestimento € a
média dos valores de S/mil medida para as quatro areas retangulares inscritas.
A média S/mil € considerada exata (um desvio padrdo) para +/- 1,5 %.
EXEMPLOS 1 a 5 e EXEMPLO COMPARATIVO A.

Preparacao e avaliacdo de composi¢oes de revestimento

[0025] Os revestimentos foram preparados usando os polimeros
indicados na Tabela 1.1. Os revestimentos foram todos SPVC usando Ti-
Pure™ R-706, isto é, 5 % em volume de particulas de pigmento na forma de

particulas de pigmento encapsuladas de polimero, com base no volume total
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do revestimento seco.

[0026] A fase 1 da casca polimérica pelo menos parcialmente
encapsulando o diéxido de titanio foi 59,2 BA/39,3 MMA/1 MAA/0,5 ALMA
(fndice refrativo = 1,48)

[0027] A fase 2 da casca polimérica substancialmente externa a fase 1
foi 60 BA/39 Sty/1 MAA (fndice refrativo = 1,53)
[0028] O segundo polimero foi 48 BA/50 Sty/2 MAA RI = 1,54
Tabela 1.1 Composi¢oes e Avaliagao da Ocultacao
Polimero de Polimero de % em p esq do
~ ~ segundo polimero ~
Encapsulacdo - | Encapsulagio - Ocultacdo -
Exemplo (com base em peso .
Espessura da Espessura da 4o prime S/mil
0 primeiro
casca de Fase 1 | casca de Fase 2 .
polimero)
1 28 nm 55 nm 474 2,35
2 39 nm 43 nm 477 2,45
3 49 nm 34 nm 452 2,52
4 53 nm 23 nm 493 2,51
5 78 nm 0 nm 481 2,56
Ex. Comp. A Segundo polimero 2,37
apenas
[0029] As composi¢des de revestimento da inveng¢do, Exemplos 2 a 5

exibem polimero de encapsulacdo ausente do Exemplo Comparativo A de
ocultacdo substancialmente maior enquanto o Exemplo 1 estd dentro do erro
experimental equivalente ao Exemplo Comparativo A.

EXEMPLOS 6 a 10 e EXEMPLO COMPARATIVO B.

Preparacao e avaliacdo das composicoes de revestimento

[0030] Os revestimentos foram preparados usando os polimeros
indicados na Tabela 6.1. Os revestimentos foram todos 16PVC usando Ti-
Pure™ R-706, isto é, 16 % em volume de particulas de pigmento na forma de
particulas de pigmento encapsuladas de polimero, com base no volume total
do revestimento seco.

[0031] A Fase 1 da casca polimérica pelo menos parcialmente
encapsulando o diéxido de titanio foi 59,2 BA/39,3 MMA/1 MAA/0,5 ALMA
(fndice refrativo = 1,48)
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[0032] A Fase 2 da casca polimérica substancialmente externa a Fase
1 foi 60 BA/39 Sty/1 MAA (Indice refrativo = 1,53)
[0033] O segundo polimero foi 48 BA/50 Sty/2 MAA RI = 1,54
Tabela 6.1 Revestimentos e Avaliacdo da Ocultagao
Exemplo Polimero de Polimero de % em peso do | Ocultacdo -
Encapsulacdo - | Encapsulagdo - |segundo polimero S/mil
Espessura da Espessurada |(com base no peso
casca de Fase 1 | casca de Fase 2 do primeiro
polimero)
Ex. Comp. B 0 nm 80 nm 59 (com base no 6,15
peso da Fase 2)
6 28 nm 55 nm 59 6,46
7 39 nm 43 nm 59 6,98
8 49 nm 34 nm 52 7,26
9 53 nm 23 nm 64 7,10
10 78 nm 0 62 7,60
[0034] As composi¢des de revestimento da invengdo, Exemplos 6 a

10 exibem ocultagdo significativamente maior em relacdo aquela do Exemplo
Comparativo B ausente em fase de indice refrativo mais baixo pelo menos

parcialmente encapsulando TiO..
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REIVINDICACOES

1. Particula opacificante, caracterizada pelo fato de que

compreende uma particula de pigmento tendo um didmetro de particula médio
de 0,15 micron a 1,0 micron e um indice refrativo de pelo menos 1,8, a dita
particula de pigmento sendo pelo menos parcialmente encapsulada em uma
casca polimérica tendo uma espessura calculada de 35 nm a 200 nm, em que a
dita casca polimérica compreende pelo menos uma primeira fase polimérica e
uma segunda fase polimérica, em que o dito primeiro polimero esta
substancialmente em contato com a superficie da dita particula de pigmento
fornecendo uma espessura de casca calculada de pelo menos 25 nm e em que
o dito primeiro polimero tem um indice refrativo de pelo menos 0,03 unidades
menos do que o indice refrativo do dito segundo polimero.

2. Composicao compreendendo particulas de pigmento e

polimero, caracterizada pelo fato de que as particulas de pigmento t€m um

diametro de particula médio de 0,15 micron a 1,0 micron e um indice
refrativo de pelo menos 1,8, as ditas particulas de pigmento sendo pelo menos
parcialmente encapsuladas em uma casca de um primeiro polimero tendo uma
espessura calculada de 25 nm a 200 nm para formar particulas de pigmento
encapsuladas, e as ditas particulas de pigmento encapsuladas em contato com
de 10% a 600% em peso, com base no peso do dito primeiro polimero, de um
segundo polimero, em que o dito primeiro polimero tem um indice refrativo,
de pelo menos 0,03 unidades menos do que o indice refrativo do dito segundo
polimero.

3. Composi¢ao, de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada

pelo fato de que as ditas particulas de pigmento estdo presentes em uma
quantidade de 4% a 25% em volume de particulas de pigmento na forma das
ditas particulas de pigmento encapsuladas, com base no volume total do
revestimento seco.

4. Composicdo compreendendo particulas de pigmento e
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polimero, caracterizada pelo fato de que as particulas de pigmento t€m um

diametro de particula médio de 0,15 micron a 1,0 micron e um indice
refrativo de pelo menos 1,8, as ditas particulas de pigmento sendo pelo menos
parcialmente encapsuladas em uma casca polimérica tendo uma espessura
calculada de 35 nm a 200 nm, em que a dita casca polimérica compreende
pelo menos uma primeira fase polimérica e uma segunda fase polimérica, em
que o dito primeiro polimero estid substancialmente em contato com a
superficie da dita particula de pigmento fornecendo uma espessura de casca
calculada de pelo menos 25 nm e em que o dito primeiro polimero tem um
indice refrativo de pelo menos 0,03 unidades menos do que o indice refrativo
do dito segundo polimero.

5. Composicao, de acordo com a reivindicacao 4, caracterizada

pelo fato de que as ditas particulas de pigmento estdo presentes em uma
quantidade de 4% a 25% em volume de particulas de pigmento na forma das
ditas particulas de pigmento encapsuladas, com base no volume total do

revestimento seco.
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