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RESUMO

"COMPOSIC@ES DE BRANQUEAMENTO OPTICO PARA IMPRESSAO A JACTO

DE TINTA DE ALTA QUALIDADE"

A presente invencdo refere-se a composicdes
liquidas que compreendem derivados de diaminocestilbeno,
ligantes e agentes de fixacdo de tinta tais como sais
metédlicos bivalentes ©para o Dbranqueamento O4ptico de
substratos apropriados para impressdo a jacto de tinta de

alta qualidade.
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DESCRICAO

"COMPOSIQ@ES DE BRANQUEAMENTO OPTICO PARA IMPRESSAO A JACTO

DE TINTA DE ALTA QUALIDADE"

A presente invencdo refere-se a composicdes
liguidas que compreendem derivados de diaminoestilbeno,
ligantes e sais metédlicos bivalentes para o brangueamento
bptico de substratos apropriados para impressdo a jacto de

tinta de alta qualidade.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

A impressdo a Jjacto de tinta tornou-se nos
ultimos anos numa forma muito importante para registar
dados e imagens numa folha de papel. Baixos custos, féacil
producdo de 1magens multicolores e relativamente alta
velocidade s&o algumas das vantagens desta tecnologia. A
impressdo a Jjacto de tinta no entanto coloca elevadas
exigéncias no substrato de forma a ir ao encontro dos
requisitos de curto tempo de secagem, alta densidade de
impressdo e nitidez, e reduzida mistura entre cores. Além
disso o substrato deve ter um elevado brilho. Papéis
vulgares, por exemplo, sdo fracos em absorver corantes ou
pigmentos anidnicos de base aquosa utilizados na impresséo
a Jacto de tinta; a tinta permanece por um tempo

consideravel na superficie do papel, o que permite que
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ocorra a difusdo da tinta levando a baixa nitidez de
impressdo. Um método para atingir um curto tempo de
secagem, proporcionando ao mesmo tempo elevada densidade de
impressdo e nitidez, ¢ utilizando papéis especiais
revestidos por silica. Tais papéis sdo no entanto caros de

produzir.

A US 6.207.258 pde a disposicdo uma solucéo
parcial para este problema ao divulgar que a gqualidade de
impressdo a jacto de tinta pigmentada pode ser melhorada ao
tratar a superficie do substrato com um meio de colagem
aquoso contendo um sal metdlico bivalente. Cloreto de
cdlcio e cloreto de magnésio sdo sais metédlicos bivalentes
preferidos. O meio de colagem pode também conter outros
aditivos de papel convencionais utilizados no tratamento de
papel ndo revestido. Incluido em aditivos de papel conven-
cionais estdo agentes de branqueamento &éptico (0OBAs), os
quais s&o bem conhecidos por melhorarem consideravelmente a
brancura do papel e assim o contraste entre a impressédo a
jacto de tinta e o fundo. A US 6.207.258 ndo oferece nenhum
exemplo para o uso de agentes de brangqueamento 6ptico com a
invencdo. A WO 2007/044228 reivindica composicdes que
incluem um agente de colagem anidrido algquenil succinico
e/ou um agente de colagem dimero de alquil ceteno, e que
incorporam um sal metdlico. Ndo é feita referéncia ao uso

de agentes de branqueamento é6ptico nesta invencéo.

WO 2008/048265 reivindica uma folha de registo

para 1impressdo que compreende um substrato formado por
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fibras lingoceluldésicas, do gqual pelo menos uma superficie
¢ tratada com um sal metdlico bivalente hidrossolivel. A
folha de registo apresenta um tempo de secagem da imagem
melhorado. Os brangueadores oOpticos estdo incluidos numa
lista de componentes opcionais de um tratamento de
superficie preferido que compreende cloreto de calcio e um
ou mais amidos. N&do ¢ dado nenhum exemplo sobre o uso de

branqueadores épticos nesta invencéo.

WO 2007/053681 descreve uma composicdo de colagem
que quando aplicada num substrato de Jacto de tinta,
melhora a densidade de impressdo, mistura entre cores,
nitidez de impressdo e/ou tempo de secagem da imagem. A
composicdo de colagem compreende pelo menos um pigmento,
preferencialmente ou carbonato de célcio precipitado ou
moido, pelo menos um ligante, um exemplo do qual ¢ um
sistema multicomponente incluindo amido e dlcool
polivinilico, pelo menos uma espécie orgadnica contendo
azoto, preferencialmente um polimero ou co-polimero de
cloreto de dialildimetiloamédnio (DADMAC), e pelo menos um
sal inorgénico. A composicdo de colagem pode também conter
pelo menos um agente de branqueamento o6ptico, exemplos dos

quais sdo Leucophor BCW e Leucophor FTS de Clariant.

As vantagens de utilizar um sal metdlico biva-
lente, tal como cloreto de célcio, em substratos projec-
tados para a impressdo a jacto de tinta pigmentada sé podem
ser completamente alcancadas quando houver disponivel um

branqueador 6ptico hidrossoltivel compativel. E no entanto
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bem conhecido que brangueadores o6pticos hidrossoluveis tém
propensdo para precipitar em concentragdes de céalcio
elevadas. (Ver, por exemplo, pagina 50 em Tracing Technique
in Geohydrology de Werner Kadss e Horst Behrens, publicado

por Taylor & Francis, 1998.)

Por conseguinte, existe a necessidade de bran-
queadores ¢pticos hidrossoltveis que tenham uma boa compa-
tibilidade com composicdes de colagem contendo um sal

metadlico bivalente.

DESCRICAO DA INVENCAO

Foi agora descoberto que brangueadores Oépticos
com a fédrmula (1) tém surpreendentemente boa compati-
bilidade com composicdes de colagem gque contém um sal

metédlico bivalente.

A presente invencdo pde assim a disposicdo uma
composicdo de colagem para Dbrangqueamento bptico de
substratos, preferivelmente papel, que ¢é especialmente
apropriada para impressdo a Jacto de tinta pigmentada,

compreendendo

(a) pelo menos um ligante;

(b) pelo menos um sal metdlico bivalente como

definido nas reivindicacdes;
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(c) &agua, e

(d) pelo menos um brangqueador Oéptico com a

férmula (1)

N(CH,CH{OHICH,),
SO, R
N ¢
pe—— § ““g>“” Sof
\_¢ Nz N & 3
H o 4
SOy {Z‘;v<\ A
. N— S0,
N{CH,CH{OH)CH,),
Mo [X Y5
na qual

M e X s&do idénticos ou diferentes e selecionados
independentemente um do outro do grupo constituido por
hidrogénio, um catido de metédlico alcalino, amdbénio, amdbdnio
que é mono-, di- ou trissubstituido por um radical alquil
Cl-C4 1linear ou ramificado, ambénio que ¢é mono-, di- ou
trissubstituido por um radical hidroxialquil C1-C4 linear

ou ramificado, ou misturas dos ditos compostos e

n & um digito entre 0 e 6.

Compostos preferidos com a fédrmula (1) séo

aqueles em que

M e X sdo idénticos ou diferentes e selecionados
independentemente um do outro do grupo constituido por um

catido de metédlico alcalino e um radical hidroxialgquil Cl-
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C4 linear ou ramificado trissubstituido, ou misturas dos

ditos compostos e

n é um digito entre 0 e 6.

Compostos mais preferidos com a férmula (1) séo

aqueles nos quais

M e X sdo idénticos ou diferentes e selecionados
independentemente um do outro do grupo constituido por Li,
Na, K e um radical hidroxialquil C1-C3 linear ou ramificado

trissubstituido, ou misturas dos ditos compostos e

n é um digito entre 0 e 6.

Compostos especialmente preferidos com a férmula

(1) sd@o aqueles nos guais

M e X sdo idénticos ou diferentes e selecionados
independentemente um do outro do grupo constituido por Na,

K, e trietanolamina, ou misturas dos ditos compostos e

n é um digito entre 0 e 6.

A concentracdo do branqueador déptico na compo-
sicdo de colagem pode ser entre 0,2 e 30 g/l, preferivel-
mente entre 1 e 15 g/l, mais preferivelmente entre 2 e

12 g/1.
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0O ligante ¢ tipicamente um amido modificado
enzimaticamente ou quimicamente, e.g. amido oxidado, amido
hidroetilado ou amido acetilado. O amido pode também ser um
amido nativo, amido anidénico, um amido catidénico, ou um
anfipdtico dependendo da execugdo particular que ¢é
realizada. Embora a fonte de amido possa ser qualguer uma,
exemplos de fonte de amido incluem milho, trigo, batata,

arroz, tapioca, e sagu. Também podem ser utilizados um ou

vadrios ligantes secundérios e.g. alcool polivinilico.

A concentracdo de ligante na composicdo de
colagem pode ser entre 1 e 30% em peso, preferivelmente
entre 2 e 20% em peso, mais preferivelmente entre 5 e 15%

em peso.

Sais metédlicos bivalentes preferidos s&o
selecionados do grupo constituido por cloreto de célcio,
cloreto de magnésio, brometo de calcio, brometo de magné-
sio, iodeto de célcio, iodeto de magnésio, nitrato de cé&l-
cio, nitrato de magnésio, formiato de célcio, formiato de
magnésio, acetato de calcio, acetato de magnésio, sulfato
de céalcio, sulfato de magnésio, tiossulfato de cé&lcio ou

tiossulfato de magnésio ou misturas dos ditos compostos.

Sais metdlicos bivalentes mais preferidos séo
selecionados do grupo constituido por cloreto de céalcio,
cloreto de magnésio, brometo de cédlcio, brometo de magné-
sio, sulfato de cédlcio, sulfato de magnésio, tiossulfato de
cdlcio ou tiossulfato de magnésio ou misturas dos ditos

compostos.
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Sais metdlicos bivalentes mais preferidos séo
selecionados do grupo constituido por cloreto de célcio ou

cloreto de magnésio ou misturas dos ditos compostos.

A concentracdo do sal metalico bivalente na
composicdo de colagem pode ser entre 1 e 100 g/1,
preferivelmente entre 2 e 75 g/l, mais preferivelmente

entre 5 e 50 g/1.

Quando o sal metédlico bivalente é uma mistura de
um sal de cédlcio e um sal de magnésio, a quantidade do sal

de célcio pode ser de 0,1 a 99,9%.

O wvalor de ©pH da composicdo de colagem &

tipicamente entre 5 - 13, preferencialmente entre 6 - 11.

Além de um ou mais ligantes, um ou mais sais
metalicos bivalentes, um ou mais branqueadores Oépticos e
dgua, a composicdo de colagem pode conter sub-produtos
formados durante a producdo do branqueador oéptico assim
como outros aditivos de papel convencionais. Exemplos de
tais aditivos s&o agentes de transporte, agentes anties-
puma, emulsdes de cera, corantes, sais inorgdnicos, agentes
solubilizantes, conservantes, agentes complexantes, agentes
tensiocactivos de <colagem, agentes de ligacdo cruzada,

pigmentos, resinas especiais, etc.

Num aspecto adicional da invencédo, o branqueador
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bptico pode ser pré-misturado com &lcool polivinilico de
forma a aumentar o rendimento do brangqueador oéptico nas
composicdes de colagem. O &lcool polivinilico pode ter
qualguer nivel de hidrdlise, incluindo de 60 a 99%. A
mistura branqueador oéptico/adlcool polivinilico pode conter
qualguer quantidade de branqueador oéptico e &alcool poli-
vinilico. Exemplos de producdo de misturas branqueador
bptico/adlcool polivinilico pode ser encontrado em WO

2008/017623.

A mistura branqueador o6ptico/4lcool polivinilico

pode ser uma mistura aquosa.

A mistura branqueador oéptico/&dlcool polivinilico
pode conter qualquer quantidade de branqueador &éptico,
incluindo de 10 a 50% em peso de pelo menos um branqueador
6ptico. Além disso a mistura branqueador Oéptico/alcool
polivinilico pode conter qualquer quantidade de &lcool
polivinilico, incluindo de 0,1 a 10% em peso de é&alcool

polivinilico.

A composicdo de colagem pode ser aplicada na
superficie de um substrato de papel através de qualquer
método de tratamento de superficie conhecido no estado da
arte. Exemplos de métodos de aplicacdo incluem aplicacdes
na prensa de colagem, aplicacdo na calandra, colagem em
tubo, aplicacdes de revestimento e aplicacdes de pulve-
rizacdo. (Ver, por exemplo, paginas 283-286 em Handbook for

Pulp & Paper Technologists de G. A. Smook, 2% edicdo Angus
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Wilde Publications, 1992 e US 2007/0277950.). O método
preferido de aplicacdo é na prensa de colagem tal como a
prensa de colagem por pudlagem ("puddle") ou prensa de
colagem de medicdo por haste ("rod-metered"). Uma folha de
papel pré-formada é passada entre dois rolos de laminagem
que é inundada com a composicdo de colagem. O papel absorve
alguma da composicdo, o remanescente sendo removido na

laminagem ("nip").

O substrato papel contém uma teia de fibras de
celulose que podem ser sintéticas ou de origem de qualquer
planta fibrosa incluindo de fontes lenhosas e né&o lenhosas.
Preferivelmente as fibras de celulose tém origem em madeira
de folhosas e/ou madeira de resinosas. As fibras podem ser
ou fibras wvirgens ou fibras <recicladas, ou qualquer

combinacdo de fibras virgens e recicladas.

As fibras de celulose contidas no substrato de
papel podem ser modificadas através de métodos fisicos e/ou
quimicos como descrito, por exemplo, nos capitulos 13 e 15
respectivamente do Handbook for Pulp & Paper Technologists
de G. A. Smook, 2% edicdo Angus Wilde Publications, 1992.
Um exemplo de uma modificacdo gquimica da fibra de celulose
¢ a adicdo de um branqueador oéptico como descrito, por
exemplo, em EP 884.312, EP 899.373, WO 02/055646, WO
2006/061399, WO 2007/017336, WO 2007/143182, US 2006-

0185808, e US 2007-0193707.

A composicdo de colagem é produzida adicionando ©
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branqueador oéptico (ou mistura brangqueador Oéptico/alcool
polivinilico) e o sal metédlico bivalente a uma solucgédo
aquosa pré-formada do ligante a uma temperatura entre 20°C
e 90°C. Preferivelmente o sal metdlico bivalente é adici-
onado antes do brangqueador oéptico (ou mistura brangueador
6ptico/éalcool polivinilico), e a uma temperatura entre 50°C

e 70°C.

O substrato de papel contendo a composicdo de
colagem e da presente invencdo pode ter qualquer indice de
brancura ISO, incluindo um indice de brancura ISO que &

pelo menos 80, pelo menos 90 e pelo menos 95.

O substrato de papel da presente invencdo pode
ter qualquer grau de brancura CIE, incluindo pelo menos
130, pelo menos 146, pelo menos 150, e pelo menos 156. A
composicdo de colagem tem uma tendéncia de aumentar o grau
de brancura CIE de uma folha comparativamente a composicdes
de colagem convencionais contendo niveis similares de

branqueadores dpticos.

A composicdo de colagem da presente invencdo tem
uma menor tendéncia de green uma folha a qual foi aplicada
comparativamente a da das composicdes de colagem contendo
quantidades comparaveis de branqueadores oépticos. Greening
¢ um fendmeno relacionado com a saturacdo de uma folha, de
tal forma que a folha ndo aumenta em brancura, mesmo que a
quantidade de brangqueador oéptico seja aumentada. A tendén-

cia para verde é medida como indicado pelo diagrama a*-b*,
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sendo a* e b* as coordenadas de cor no sistema CIE Lab. Por
consequéncia, a composicdo de colagem da presente invencéo
permite ao utilizador a capacidade de aumentar eficiente-
mente concentracdes do branqueador oéptico no papel na
presenca de um 180 metédlico Dbivalente sem atingir a
saturacdo, enquanto ao mesmo tempo mantendo ou aumentando o

grau de brancura CIE e o indice de brancura ISO do papel.

Embora os substratos de papel da presente inven-
cdo mostrem propriedades melhoradas apropriadas para
impressdo a jacto de tinta, os substratos também podem ser
utilizados para multiplos propdsitos assim como impressédo a
laser. Estas aplicacdes podem incluir aquelas gque requerem
substratos de papel cortado por medida, assim como subs-

tratos em rolo de papel.

O substrato de papel da presente invencdo pode
conter uma imagem. A imagem pode ser formada no substrato
com qualgquer substéancia, incluindo corante, pigmento e

téner.

Uma vez formada a imagem no substrato, a densi-
dade de impressédo pode ser qualguer densidade de impresséo
bptica, incluindo uma densidade de impressdo oéptica que é
pelo menos 1,0, pelo menos 1,2, pelo menos 1,4, pelo menos
1,6. Métodos para medir a densidade de impressdo oéptica

podem ser encontrados na EP 1775141.

A producdo de um composto com a fdérmula (1) na
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qual M=Na e n=6 foili descrita anteriormente na WO 02/060883
e WO 02/077106. Ndo foram indicados exemplos de producgdo de

um composto com a férmula (1) na qual M#X e n<6.
Os compostos com a formula (1) sdo produzidos
através de reaccdo por etapas de um halogeneto cianurico

com

a) uma amina com a fdédrmula

(2)

na forma &cido livre, sal parcial ou total,

b) uma diamina com a fdérmula

3)

na forma &cido livre, sal parcial ou total,
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c) diisopropanolamina com a fédrmula

CH, . GH,

HO™ ™" “oH (4)

Como halogeneto cianUrico pode ser empregue O

floreto, cloreto ou brometo. E preferido cloreto cianurico.

Cada reaccdo pode ser realizada em meio aquoso,
sendo o halogeneto ciantUrico suspenso em Agua, Ou num meio
aquoso/orgédnico, sendo o halogeneto ciantrico dissolvido
num solvente tal como acetona. Cada amina pode ser intro-
duzida sem diluicdo, ou sob a forma de uma solucdo ou sus-
pensdo aquosa. As aminas podem reagir por qualquer ordem,
embora seja preferivel reagir as aminas aromdticas primei-
ro. Cada amina pode reagir estequiometricamente, ou em
excesso. Tipicamente as aminas aromadticas reagem este-
gquiometricamente, ou em ligeiro excesso; diisopropanolamina
¢ geralmente empregue num excesso de 5-30% acima de

estequiometria.

Para substituicdo do ©primeiro halogéneo do
halogeneto cianurico, é preferivel trabalhar a temperaturas
entre 0 e 20°C, e sob condicdes de pH &acidas a neutrais,

preferivelmente num pH de 2 a 7. Para substituicdo do
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segundo halogéneo do halogeneto ciantrico, ¢é preferivel
trabalhar a temperaturas entre 20 e 60°C, e sob condicdes
fracamente &4cidas a fracamente basicas, preferivelmente num
pH de 4 a 8. Para substituicdo do terceiro halogéneo do
halogeneto ciantUrico, é preferivel trabalhar a temperaturas
entre 60 e 102°C, e sob condigdes fracamente 4&cidas a

alcalinas, preferivelmente num pH de 7 a 10.

O pH de cada reaccdo é geralmente controlado pela
adicdo de uma base apropriada, a escolha da base sendo
ditada pela composicdo do produto desejado. Bases prefe-
ridas sé&do, por exemplo, hidréxidos de metais alcalinos
(e.g. litio, sdédio ou potéssio), carbonatos ou bicarbona-
tos, ou aminas tercidrias alifdticas e.g. trietanolamina ou
triisopropanolamina. Quando ¢ utilizada uma combinacdo de
duas ou mals Dbases diferentes, as bases podem ser

adicionadas numa ordem qualguer, ou ao mesmo tempo.

Quando ¢é necessario ajustar o pH da reaccéo
utilizando é&cido, exemplos de &4cidos que podem ser usados
incluem &cido cloridrico, &cido sulftrico, &acido fdérmico e

adcido acético.

Soluc¢cdes aquosas que contém um ou mais compostos
com a fébrmula geral (1) podem ser dessalinizadas opcio-
nalmente ou por filtracdo por membrana ou pPor uma segquéncia
de precipitacdes seguida por dissolucdo utilizando uma base

apropriada.
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O processo de filtracdo por membrana preferido é
o da ultrafiltracdo utilizando p.e. polissulfonas, flureto
de polivinilideno, acetato de celulose ou membranas de

filme fino.

EXEMPLOS

Os seguintes exemplos 1irdo mostrar a presente
invencdo em mais detalhe. Se ndo indicado em contréario,
"o

"partes" significa "partes em peso" e "$" significa "% em

peso".

ExemElo 1

Fase 1l: 31,4 partes de sal monossddico do &cido
anilina-2,5-dissulfénico sdo adicionadas a 150 partes de
dgua e dissolvidas com a ajuda de uma solucdo de hidrdxido
de sdédio a aproximadamente 30% a aproximadamente 25°C e um
valor de pH de aproximadamente 8-9. A solucdo obtida é
adicionada durante um periodo de tempo de aproximadamente
30 minutos a 18,8 partes de cloreto ciantrico disperso em
30 partes de éagua, 70 partes de gelo e 0,1 parte de um
agente antiespuma. A temperatura ¢ mantida abaixo de 5°C
usando um banho de gelo/dgua e se necessdrio adicionando
gelo a mistura reaccional. O pH é mantido a aproximadamente
4-5 usando uma solucdo de carbonato de sbédio a aproxima-
damente 20%. No final da adicdo, o pH ¢é aumentado para
aproximadamente 6 utilizando uma solu¢do de carbonato de
sédio a aproximadamente 20% e continua-se a agitar a apro-

ximadamente 0-5°C até finalizacdo da reaccdo (3-4 horas).
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Fase 2: 8,8 partes de bicarbonato de sdédio séo
adicionadas a mistura reaccional. Uma solucdo aquosa,
obtida dissolvendo sob azoto 18,5 partes de &cido 4,4'-
diaminoestilbeno-2,2'-dissulfénico em 80 partes de &gua com
a ajuda de uma solucdo de hidréxido de sbédio a aproxi-
madamente 30% a aproximadamente 45-50°C e um valor de pH de
aproximadamente 8-9, ¢é adicionada em gotas a mistura reac-
cional. A mistura resultante é aquecida a aproximadamente

45-50°C até finalizacdo da reaccdo (3-4 horas).

Fase 3: S&do0 entdo adicionadas 17,7 partes de
diisopropanolamina e a temperatura é gradualmente aumentada
até aproximadamente 85-90°C e mantida a esta temperatura
até finalizacdo da reaccdo (2-3 horas) engquanto o pH é
mantido a aproximadamente 8-9 usando uma solucdo de
hidréxido de sédio a aproximadamente 30%. A temperatura &
entdo diminuida para 50°C e a mistura reaccional é filtrada
e arrefecida a temperatura ambiente. E ajustado o titulo da
solucdo para se obter uma solucdo aquosa de um composto com
a férmula (1) na qual M = X = Na e n = 6 (0,125 mol/kg,

17,8%) .

Exemplo 2

Uma solucdo aquosa de um composto com a fédrmula
(1) na qual M = Na, X = K e 4,5 < n £ 5,5 (0,125 mol/kg,
aproximadamente 18,0%) é obtida seguindo o mesmo procedi-

mento que no exemplo 1 com a Unica diferenca que é usada
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uma solucdo de hidréxido de potédssio a aproximadamente 30%
em vez de uma solucdo de hidréxido de sdédio a aproxi-

madamente 30% na fase 3.

Exemplo 3

Uma solucdo aquosa de um composto com a férmula
(1) na qual M = Na, X = K e 2,5 < n < 4,5 (0,125 mol/kg,
aproximadamente 18,3%) ¢é obtida seguindo o mesmo procedi-
mento que no exemplo 1 com a Unica diferencga que é usado 10
partes de bicarbonato de potassio em vez de 8,8 partes de
bicarbonato de sdédio na fase 2 e é usado uma solucdo de
hidréxido de potédssio a aproximadamente 30% em vez de uma
solucdo de hidrdéxido de sbé6dio a aproximadamente 30% nas

fases 2 e 3.

ExemElo 4

Uma solucdo aquosa de um composto com a férmula
(1) na qual M = Na, X = K e 0 £ n £ 2,5 (0,125 mol/kg,
aproximadamente 18,8%) é obtida seguindo o mesmo procedi-
mento que no exemplo 1 com a Unica diferenca que é usado
uma solucdo de hidréxido de potédssio a aproximadamente 30%
em vez de uma solucdo de hidrdxido de sbdédio a aproximada-
mente 30% nas fases 1, 2 e 3, ¢é usado uma solucdo de
carbonato de potédssio a aproximadamente 20% em vez de uma
solucdo de carbonato de sdédio a aproximadamente 20% na fase
1, e é usado 10 partes de bicarbonato de potéssio em vez de

8,8 partes de bicarbonato de sdédio na fase 2.
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Exemplo 5

Uma solucdo aquosa de um composto com a férmula
(1) na qual M = Na, X =Li e 4,5 < n £ 5,9 (0,125 mol/kg,
aproximadamente 17,7%) é obtida seguindo o mesmo procedi-
mento que no exemplo 1 com a Unica diferenca que é usado
uma solucdo de hidrdéxido de litio a aproximadamente 10% em
vez de uma solucdo de hidrdéxido de sddio a aproximadamente

30% na fase 3.

Exemplo 6

Uma solucdo aquosa de um composto com a férmula
(1) na qual M = Na, X =Li e 2,5 <n < 4,5 (0,125 mol/kg,
aproximadamente 17,3%) é obtida seguindo o mesmo procedi-
mento que no exemplo 1 com a Unica diferenca que é usado
3,7 partes de carbonato de 1litio em vez de 8,8 partes de
bicarbonato de sédio na fase 2 e & usado uma solucdo de
hidréxido de 1itio a aproximadamente 10% em vez de uma
solucdo de hidrdéxido de sddio a aproximadamente 30% nas

fases 2 e 3.

ExemElo 7

2.

Um composto com a férmula (1), na qual M = H, é
isolado por precipitacdo com &acido cloridrico concentrado
da solugdo concentrada do composto com a férmula (1) obtida
no exemplo 1, seguido por filtracdo. O bolo de filtracdo é

depois dissolvido numa solucdo aquosa de 7 equivalentes de
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trietanolamina para se obter uma solucdo aguosa de um com-
posto com a férmula (1) na qual M = Na, X = trietanolamdnio

el £n <3 (0,125 mol/kg, aproximadamente 24,2%).

Exemplo 8

A solucdo de brangueamento o6ptico 8 é produzida

misturando:

- uma solucdo aquosa que contém o composto com a
férmula (1) na qual M = Na, X = Ke 0 £ n £ 2,5 produzida

de acordo com o exemplo 4,

um alcool polivinilico com um grau de hidrélise

de 85% e uma viscosidade de Brookfield de 3,4-4,0 mPaes e

agua

enquanto se aquece a 90-95°C, até se obter uma
solucdo clara gque permanece estadvel apds arrefecimento a

temperatura ambiente.

As partes de cada componente sdo selecionadas de
forma a obter uma solucdo aquosa final 8 que compreende um
composto com a férmula (1) na qual M = Na, X = K e 0 < n <
2,5 produzida de acordo com o exemplo 4 numa concentracédo
de 0,125 mol/kg e 2,5% de um &lcool polivinilico com um
grau de hidrdlise de 85% e uma viscosidade de Brookfield de

3,4-4,0 mPa*s. O pH da solucdo 8 & de 8-9.
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Aplicacdo dos exemplos 1 a 8

S&o preparadas composicdes de colagem adicionando
uma solucdo aquosa de um composto com a fédrmula (1)
preparada de acordo com os exemplos 1 a 8 num intervalo de
concentracdes de 0 a 50 g/l (de 0 a aproximadamente 12,5
g/l de branqueador Oéptico) a uma solucdo aquosa, agitada,
de <cloreto de calcio (35 g/l) e um amido idénico (50
g/1l) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucdo de colagem ¢
arrefecida, depois vertida entre os rolos em movimento de
uma prensa de colagem laboratorial e aplicada a uma folha
base de papel comercial 75 g/m?® AKD (dimero de alquil
ceteno), cortada, Dbranqueada. O papel tratado €& seco

durante 5 minutos a 70°C num secador de leito liso.

E permitido ao papel seco ser acondicionado, e
depois é determinada a brancura CIE num espectrofotdmetro
Auto Elrepho calibrado. Os resultados estdo listados na

tabela 1.

Exemplo de comparacgdo 1

S&o preparadas composicdes de colagem adicionando
uma solucdo aquosa de Leucophor BCW de Clariant num
intervalo de concentracdes de 0 a 50 g/1 (de 0 a apro-
ximadamente 12,5 g/1 de brangueador éptico) a uma solucgdo
aquosa, agitada, de cloreto de célcio (35 g/l) e um amido
i6énico (50 g/l1) (Penford Starch 260) a 60°C. A solucdo de

colagem ¢ arrefecida, depois vertida entre os rolos em



PE2192230 - 22 -

movimento de uma prensa de colagem laboratorial e aplicada
a uma folha base de papel comercial 75 g/m’ BKD (dimero de
alquil ceteno), cortada, branqueada. O papel tratado é seco

durante 5 minutos a 70°C num secador de leito liso.

E permitido ao papel seco ser acondicionado, e
depois ¢é determinada a brancura CIE num espectrofotdmetro
Auto Elrepho calibrado. Os resultados estdo listados na

tabela 1.

Tabela 1

Brancura CIE

Conc. |[Exemplo de aplicacéo Exemplo de

g/l comparacao
1 2 3 4 5 6 7 8 1

0 103,7 (103,7|103,7 |103,7 |103,7 |103,7 |103,7 |103,7 (103, 7

20 130,3|131,4 |131,7 |131,9|131,4 (131,7 (132,0 |132,2 {129,0

30 134,7 |135,0|135,4 |135,8 |134,7 |135,1 |135,9 |136,5 [132,5

40 137,31137,8 (138,0|138,3 |137,1 (137,2 |138,5|139,8 [134,6

50 140,3 |140,7 |141,2 |141,7|139,8 |(140,4 |142,0 [143,0 |138,0

Os resultados na tabela 1 demonstram claramente o
excelente efeito de branqueamento das composic¢cdes da inven-

cao.

A avaliacdo da imprimibilidade foi realizada com
uma tinta de pigmento preto aplicada no papel utilizando

uma vareta de estiragem e permitido secar.
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A densidade éptica foi determinada utilizando um
densitémetro oSptico Thara R710. 0Os resultados estéo

listados na tabela 2.

Tabela 2
Densidade optica
Folha de papel tratada de acordo|2 1,02
com o exemplo de aplicacédo 4 1,12
7 1,06

Folha de papel tratada de acordo|l 1,02
com o0 exemplo de comparacgao

Densidade éptica = logip 1/R  em que R = refle-

tancia

Os resultados na tabela 2 mostram que a compo-

sicdo da invencdo ndo tem efeito adverso na densidade de

impressdo da tinta.

Lisboa, 1 de Outubro de 2012
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REIVINDICACOES

1. Composicdo de colagem para brangqueamento
bptico de substratos para impressdo a Jjacto de tinta
compreendendo

(a) pelo menos um ligante,

(b) pelo menos um sal metédlico bivalente,

(c) &gua, e

(d) pelo menos um brangqueador Oéptico com a

N{CH CH{OH)CH,),
N
Iy

2N Y e NI
N (1)
50, N4 _{N ‘ "

N{CH,CHIOHIGH ),

formula (1)

S0,-

(M e

na qual

M e X sdo idénticos ou diferentes e selecionados
independentemente um do outro do grupo constituido por
hidrogénio, um catido de metédlico alcalino, amdbdnio, amdnio
que é mono-, di- ou trissubstituido por um radical alquil

Cl-C4 1linear ou ramificado, ambénio que ¢é mono-, di- ou
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trissubstituido por um radical hidroxialquil C1-C4 linear

ou ramificado, ou misturas dos ditos compostos e

n & um digito entre 0 e 6, caracterizado por o
dito sal metdlico bivalente ser selecionado do grupo
constituido por cloreto de calcio, cloreto de magnésio,
brometo de célcio, brometo de magnésio, iodeto de célcio,
iodeto de magnésio, nitrato de célcio, nitrato de magnésio,
formiato de calcio, formiato de magnésio, acetato de
cdlcio, acetato de magnésio, sulfato de célcio, sulfato de
magnésio, tiossulfato de céalcio ou tiossulfato de magnésio

ou misturas dos ditos compostos.

2. Composicdo de acordo com a reivindicacédo 1,

em que

M e X sdo idénticos ou diferentes e selecionados
independentemente um do outro do grupo constituido por Na,

K e trietanolamina, ou misturas dos ditos compostos e

n & um digito entre 0 e 6.

3. Composicdo de acordo com a reivindicacédo 1,
em que oS sals metdlicos bivalentes s&o cloreto de célcio

ou cloreto de magnésio ou misturas dos ditos compostos.

4, Composicdo de acordo com a reivindicacédo 1,
em que a concentracdo do sal metédlico Dbivalente na

composicdo de colagem ¢ entre 5 e 50 g/1.
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5. Composicdo de acordo com a reivindicacédo 1,
em que a concentracdo do brangueador déptico na composicéo

de colagem é entre 2 e 12 g/1.

6. Composicdo de acordo com a reivindicacédo 1,
em que a composicdo de colagem adicionalmente contém sub-
produtos formados durante a producdo do branqueador éptico
assim como outros aditivos de papel convencionais que Sé&o
agentes de transporte, agentes antiespuma, emulsdes de
cera, corantes, sais inorgdnicos, agentes solubilizantes,
conservantes, agentes complexantes, agentes tensioactivos
de colagem, agentes de ligacdo cruzada, pigmentos ou

resinas especiais.

7. Composicdo de acordo com a reivindicacédo 1,
em que a composicdo de colagem contém adicionalmente &lcool

polivinilico.

8. Processo de producdo de uma composicdo de
colagem de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes 1 a
7, em que a solucdo do branqueador déptico e o sal metédlico
bivalente s&do adicionados a uma solucdo aquosa pré-formada

do ligante a uma temperatura entre 20°C e 90°C.

9. Um substrato de papel que compreende

uma teia de fibras de celulose; e
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uma composicdo de colagem de acordo com qualquer

uma das reivindicacgbes 1 a 7.

10. Processo para produzir um papel branqueado
caracterizado por a superficie do papel ser tratada com a
composicdo de colagem de acordo com qualgquer uma das

reivindicacdes 1 a 7.

11. Um processo para pdr a disposicdo uma imagem
num substrato de papel, que compreende imprimir a imagem
com uma tinta, pigmento ou tdéner num substrato de papel que
compreende uma teia de fibras de celulose e uma composicéo
de colagem de acordo com qualgquer uma das reivindicacdes 1

a 7.

Lisboa, 1 de Outubro de 2012
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