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SOLICITUD DE:
& Patente de Invencidn [:] Patente de Modelo de Utilidad
Capitulo 1. [] capitulo .
@ Nombre: OMYA DEVELOPMENT AG.
Direccidn: Baslerstrasse 42, CH-4665 IDENTIFICACION
Oftringen, Suiza.
I cc. [ wNrT [
SOLICITANTE Nacionalidad o Domicilio: Oftringen, Suiza. CE. D Otro D
) Lugar de Constitucion: Suiza.
Teléfono: 3264270 Fax: 6069701 Cual
E-mail: jlicco@lloredacamacho.com
Ndmera
@ Nombre: ALICIA LLOREDA RICAURTE -
cc. X Nt [
Direccion: Calle 72 No. 583 Piso 5°| CE. [ ] Oto []
REPRESENTANTE Bogota, Colombia
O APODERADO
Teléfono: 3264270  Fax: 6069701 Cual
E-mail: jlicco@lioredacamacho.com Numero 39.690.713 TP 53.215

@

Nombre: GANE, Patrick, A., C.; GERARD, Daniel y SCHOLKOPF, Joachim.

INVENTOR(ES) | Direccion: Studenweg 8, CH-4852 Rothrist; Rheinfelderstrasse 12, CH-4058
(72) Basel, y Buechbihistrasse, 3 CH-8956 Kilwangen.

Nacionalidad 0 Domicilio; Suiza.

@ PCT (86)
Solicitud Internacional No. PCT/IB2010/052667 Fecha: 15/06/10
Publicacién Internacional No. _ WO 2010/146531 A1 Fecha: 23/12/10
@ “PROCESO PARA PREPARAR CARBONATO DE CALCIO QUE REACCIONA EN
Titulo (54)

LA SUPERFICIE Y SU USO”

@

Clasificacion Internacional (51) C09C 1/02

(33) Pais de Origen {32) Fecha ~ (31) Numero de Solicitud
Prioridad
EP 15/06/09 09162738.0
siD no [] us 22/06/09 61/269,242

®

Comprobante de Pago No. _12-002149 Fecha: _10-01-2012
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ANEXOS \

Comprobante de pago de la tasa de presentacidn de la solicitud.
Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona juridica.

Documento de Representacion Legal.

Documento de cesion del inventor al solicitante ¢ a su causante,

Declaraciones

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcién y reivindicaciones.)

Traduccion de la solicitud internacional al castellanc. (Resumen, descripcion y reivindicaciones)

Copia del reporte prefiminar internacional sobre patentabilidad.
Traduccién de los anexos al reporte preliminar internacional sobre patentabilidad.

De ser el caso, copia dal contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o auiorizacion de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

Arte Final 12X12.

De ser el caso, informacién sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el b
misme titular o su causante, relacionados parcial o totalmente con la invencién de esta solicitud.

De ser el caso, maedificaciones efectuadas a la solicitud internacional.

Otros: Reporte de bisqueda internacional, publicacion, documento de notificacion de registro de cambio de
direccion del inventor GERARD, Daniel y opinién escrita de la autoridad de busqueda inter%acional.

D)

FIGURA CARACTERISTICA:

ri ™

— _

N

@ Solicito 1a concesién de la patente,

NOMBRE: ALICIA LLOREDA |§|CAURTE

FIRMA R L W

€.C/30.680.713 T.P.53.215
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ANEXO

Ei documento  que  acredita la calidad de
REPRESENTANTES LEGALES en Bogotd de los doctores
ALICIA LLOREDA y/o GUSTAVO TAMAYO y/o
IGNACIO SANTAMARIA y/o ENRIQUE ALVAREZ para
TODOS LOS ASUNTOS RELACIONADOS CON LA
PROPIEDAD INDUSTRIAL de la sociedad peticionaria, que
faculta a cada uno de dichos abogados para actuar
individualmente, se esta presentando con esta solicitud.
En consecuencia, ruego a usted reconocer la personeria
de cada uno de dichos Representantes Legales para
actuar dentro del presente expediente, a fin de que
cualquiera de ellos pueda intervenir en cualquier tiempo

respecto de la solicitud en €l contenida.

ﬂh@#\ LOREDA RICAURTE

T.P. No. 53.215



TRADUCCION OFICIAL No. 149/05 DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN FRANCES,
EL CUAL PARA SU IDENTIFICACION SE SELLA CON EL SELLO DEL TRADUCTOR.
ESTA ES UNA TRADUCCION OFICIAL EFECTUADA EL DIA 31 DE MAYO DE 2005
POR JEAN-JACQUES TURPIN, C.E. 193849 DE BOGOTA TRADUCTOR E
INTERPRETE OFICIAL SEGUN RESOLUCION No. 2680/91 DEL 19 DE DICIEMBRE
DE 1991, EXPEDIDA POR EL MINISTERIO DE JUSTICIA DE COLOMBIA.,

Autenticaciones que se hallan a continuacién de un documento de poder conferido en
inglés y esparol por OMYA DEVELOPMENT AG, domiciliada en 42, Baslerstrasse, CH-
4665 Oftringen, Suiza y otorgado a fos Doctores ALICIA LLOREDA ylo GUSTAVO
TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA y/o ENRIQUE ALVAREZ, todos domiciliados en
Bogotd, Calle 72 No. 5 — 83, 6° piso.

Dado en Genay, Francia, el 02 de mayo de 2005. Firma ilegible del Sefior Eric Hessant,

Jefe del Departamento de Propiedad Industrial.

Legalizacion de la firma del Sefior Eric Hessant por el Sefior Daniel Mollard, Notario
asociado en NEUVILLE-SUR-SAONE (Rhéne). Dado en NEUVILLE-SUR-SAONE, el 02
de mayo de 2005. Firma ilegible del Notario.

Sello: Daniel MOLLARD, Notario Asociado en NEUVILLE-SUR-SAONE (Rhéne) —

Repubilica Francesa.

CERTIFICADO NOTARIAL (SOCIEDAD)

En Suiza, Cantén de AArgau el 02 de mayo de 2005, se presentd el Sefior Eric Hessant
quien declard ser el Jefe del Departamento de Propiedad Industrial de OMYA

DEVELOPMENT AG, una compaiiia constituida y existente segun las leyes de Suiza,

domiciliada en Oftringen, Cantén de AArgay, Suiza. Ademas, dicho Notario certifica que

ke Oiicel No. 7 5/ 05

{EAN « JACQUES H. TURPIN
Traduckr ¢ JnMprete Ofigial
RANCES - ESPAROL
Ras. Minjusiicia Ne. 258091




el signatario, segin las leyes de Suiza, tiene facultad para otorgar el presente
documento. Los hechos anteriores le 'constan por haber examinado los estatutos de la
compafiia, firmados en Oftringen, Suiza el 11 de diciembre de 2003, y de todo ello da

fe. Firma ilegible del Notario.

Sello: Daniel MOLLARD, Notario Asociado en NEUVILLE-SUR-SAONE (Rhéne) —
Republica Francesa.
APOSTILLA

(Convencion de La Haya del 5 de octubre de 1961)

Colombia
1.-  Republica Francesa

El presente documento publico

2. - ha sido firmado por el Sefior MOLLARD Daniel

3. - obrando en calidad de Notario

4. - con sello de su Notaria en Neuville-sur-Saéne (69)
CERTIFICADO

5.- EnLyon 6. - EI 06 de mayo de 2005

/.- Por el Procurador General ante el Tribunal Superior

8.-  Bajo el nimero 2693 (2 paginas)

9.-  Sello: Tribunat Superior de Lyon - Procurador General — Republica Francesa.

10. - Firma ilegible.

Es traduccién fiel y completa de la cual se deja copia en los archivos de esta oficina
para confrontacién y a la cual me remito.

Traduccién oficial No. 149/05. / ‘
Traductor: Jean-Jacques Turpin. ,ﬁumﬁ' nN;wN/4j v
Bogotd, D.C,, el 31 de mayo de 2005 %, Traduckor o Inprete Oficial
oo A+ Erinal
oA g

R Minjusticie No. 2680/$1
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Los abalo firmados,

OMYA DEVELOPMENT AG

Una compania organizada y existente bajo
las leyes de Suiza.

con domicilio en

Baslerstrasse 42

CH~4665 OFTRINGEN
Suiza,

nambramas por e presente a ALICIA LLOREDA y/o
GUSTAVO TAMAYO vio IGNACIO SANTAMARIA
ylo- ENRIQUE ALVAREZ, domiciliades en Bagota,
Colombia, con oficinas en dicha cludad, Calle 72 No.
5-83, piso 6o¢., nuestros representantes legales y
verdadaros en Bogola, con facultades para recibir
notificaciones y nombrar apoderades judiciales o
extrajudicialés. con el fin de dar cumplimiento al

‘pardgrafa 10, del articulo 543 del decreto 410 de
1971,

- Los daocloras ALICIA LLOREDA y/o GUSTAVO
TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA yio ENRIQUE
ALVAREZ, o-los apaderados que cualquiera de ellos
designe, quedan especialmenle facultados para
.epres'entarnos ante las eautaridades colombianas,
~ administrativas, judiciales o de policia, en tados los

tramites relativos a la propiedad industrial, a cuya
efecto les facultamos para dar arte dichas

autoridades todos los pasos necesaros al objeto

indicado; elevar solicitudes, declaraciones, raclamas,
recursos  y presentar desistimientos: formular
descripciones, enmiendas, limitar el alcance de las
solicitudes, presentar oposiciones y apelaciones;
instaurar cancelaciones, renunciar total 0
parciaimente a los reglstras. abonar todos los
Impuestas y cuotas y efactuar todo otro pago
determinade por la ley; recibir todos las dacumentos
y wvalores, dando el descargo respectivo; llanar
cualesquiara otros requisites y tarmar, en fin, todas
las medidas que creyeren conducentes al resguarda
de nuestras intereses; y en caso de producirse

cposicién, pasando los antecedentes a los tribunalas, .
quedan facuitados para tomar intervencian como

demandantes o demandados ante los jueces que
sean competentes, pudiando transar, someter."a
‘arbitros, desistir, percibir y apslar, con todas las
demas facultades que resulten necesarias, y por el
presente -declaramos desde ahora vélido y buena
cuanto dichos representantes v/o los apoderadas que

cualquiera de ellos nombre hicieren en nuestro
beneficia,

Asimismo, facultamos a los doctoras ALICIA
LLOREDA y/o GUSTAVO TAMAYO y/a IGNACIO
SANTAMARIA y/o ENRIQUE ALVAREZ, para
solicitar en la Oficina de Propiedad Industrial |a
protocolizacion de este documenlta y de cualquier

poder que cuaiquiera de ellos clorgue a nombre
nuestro.

Dada'y firmado Genay, Francia
a los 2 dias de Mayo_de 200

(>

The undersigned,

OMYA DEVELOPMENT AG

A Corporation organized and existing under
the laws of Switzerland.
domiciled at

Baslerstrasse 42
CH~-4665 OFTRINGEN
SWITZERLAND

hereby appaint, ALICIA. LLOREDA and/or.
GUSTAVO TAMAYO and/or IGNACIO SANTAMARIA
and/or ENRIQUE ALVAREZ, of Bogota, Colombia,
with offices in said town, Calle 72 No. 583, Sixth
Flear, aur true and legal representatives in Bagota,
with power to receive notifications and to -appoint °
judicial or extrajudicial agents, so as to camply with
paragraph 1o. of article 543 of decrae 410 of 1971.

Dactors ALICIA LLOREDA and/or GUSTAVO
TAMAYO and/or IGNACIO SANTAMARILA and/or
ENRIQUE ALVAREZ, or the agents by any one of
them appointed, are especially empowared to
represent us beforz the administrative, judicial or
police autharities of Colombia, in all proceedings
partaining to industrial property, for which purposs we
authorize them to take beforae the said autharities all
the necessary steps for the said end; to file petitions,
declarations, claims, racourses and withdrawals, to
draw up specifications: to file amendmaents, to limit
the scope of applications, file oppositions; fie
cancellations lotal or partially waive registrations, to
pay all installments and effect all other payments
prescribed by law, to receive proper recaipts, to
comply with all other requirements and, in shar, to
take all those measures which they may deem fit far ]
the protection of our intarests; and in case of
opposition, where the proceedings be passad aver to -
the caurts, we authorize said agents ta 'act on our

" behalf, as complainants as well as defendants, before
the competent judges, with full powers to make
arrangements, lo submit to arbitrators, to dasist, to
collect, to appeal and, in short, with all such further
powers as may be requlred, and we hereby declare
from now on as valid and good all that said
representatives and/or the agents by any one of tham
appointed may do for our benefit,

We also authorize doctars' ALICIA LLOREDA, -
andfor GUSTAVO TAMAYO andior IGNACIO
SANTAMARIA and/or ENRIQUE ALVAREZ, to apply |
far pratecolization of this document and of any power.

of attorney by any one of them canferred in our name, :.

befare the Office of Industrial Property.

Given and signed this
Genay, FRANCE
L o - S, o0
NOTA RY SHOULD EXECUTE OTHER SIDE

Eric HESSANT




. - GERTIFICADO NOTARIAL (SOCIEDAD)

Estado de Suiza {ss

Condado de Aargau

Hoy 2 de Mayo de 2005 , comparecié

Eric Hessant » @quien conozco

y

de quien me consta que firmé el anterior documento,

y quien debidamente juramentado declard y dijo que

éles Jefe del Departamento de Propiedad
Industrial de OMYA DEVELOPMENT AG

la comparia nombrada en
el documento que antecede, una sociedad

debidamente organizada y existente conforme a las
leyes del Estado de Suiza

, domiciliada en la ciudad de Oftringen
., Condado de Aargau ,
Estadode Sulza , ,
legalmente constituida para un periodo de duracién
que adn no ha terminado, que ejerce su objeto social:
conforme a las leyes del Estado  de Sulza

g el declarante estd autorizado por dicha
>ompania para conferir este poder; que el sello
estampado por é! al pie de tal poder, en nombre y en
representacion de la expresada Companla, es el
selto oficial de ella; y que el objeto para el cual se
confiere este instrumento esta comprendido dentro
del de la sociedad.

El suscrito Notario ha visto los Estatutos de
incorporacién firmados en  Oftringen

Estadode guiza

certifica que de conformidad con la legislacién de
dicho Estado la anterior declaracion juramentada es
prueba suficiente de que los hechos sobre que ella
versa son ciertos o verdaderos, de o cual da fe.

,confecha 11 Diciembry, 2003

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

State of Switzealona.
County of ARp g
Onthis ¢ dayot Mo
personally o ppncacd.
HESSANT '
to me known, and known to me to be the person who
signed the foregoing instrument, who being by me
duly sworn did depose and say that he is the ecud
T lelieckad ﬁCfEu\'\’ .\bep.aa}maﬂ' cf OMYyA
LENELOPTENT AG- » the company named
within, a Corporation organized and existing under
the laws of the State of Sucibeealancd
domiciled at the City of Hingen. |
Countyof AAmap- State of Sotecplad.
 legally constituted for a period
of tenure not yet expired, which exercises its
corporate purposes according to the laws of the State
of  Suii bewaland, ; that the
deponent is authorized by said Company to confer
this power of attorney; that the seal affixed hereunto
by the deponent in the name and on behalf of said
Corporation is the corporate seal theraof; and that the
purpose for which this instrument is granted is
included within the corporate purposes of the
Company.
The undersigned Notary Public has seen the articles
of Incorporation of said Corporation executed at
Cz{).mmgm_ , State of S v=endad), under date of
NSecennen , ALDEH » and hereby
certifies that under ‘the laws of said State the
foregoing acknowledgment is sufficient proof that the
facts therein contained are true, whigh he attests.

, 2005,
Ma Enye

0]
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Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

EXTRACTO PARA PUBLICACION
SUPERINTENDENCIA SOLICITUD DE PATENTE DE INVENCION PCT
(21) No. de solicitud: (51) Int CI: C09cC 1/02

{22) Fecha de solicitud: 11-01-12 (71) Solicitante(s): OMYA DEVELOPMENT AG.
(30) Prioridad  (31) No. Prioridad (32} Fecha (33) Pais
09162738.0 15-06-09 EP
61/269,242 22-06-09 US [(72) Inventor(es): ~ GANE, Patrick, A, C.; GERARD, Daniel y
SCHOLKOPF, Joachim.
{74) Apoderado:  ALICIA LLOREDA RICAURTE
(85) Fecha limite inicio fase nacional: 15-H-12 {87)  Publicacion internacional
(86) Datos relativos a la presentacion de la solicitud PCT Fecha; 23-12-10
Fecha de presentacion de la solicitud: 15-06-10 No. publicacion: WO 2010/146531 A1

No. de solicitud: PCTAB2010/052667

(54) Titulo: ~ “PROCESO PARA PREPARAR CARBONATO DE CALCIO QUE REACCIONA EN LA SUPERFICIE Y SU USO ",

Resumen - Reivindicacion(es):

Resumen.-

La presente invencidn se refiere a un proceso econdmico para preparar carbonato de calcio que reacciona en fa superficie. La presente

invencion ademas se refiere a un carbonato de calgio que reacsiona en la superficie que tiene un area de superficie BET especifica

incrementada, y al uso de un proceso para ajustar el drea de superficie BET especifica.

Sector: tratamiento de materiales inorgénicos especificos diferentes a rellenos fibrosos, parficularmente compuestos de metales

alcalinotérreas o magnesio. Tratamiento en general de materiales inrog4nicos, diferentes de rellenos fibrosos, para mejorar sus

propiedades de pigmentacidn o relleno, particularmente tratamiento fisica, como por ejemplo molienda o tratamiento con vibraciones

ultrasénicas. Material no fibroso afiadido a la pulpa de papel 0 material de impregnado de papel, caracterizados por su canstitucion,

correspondientes a compuestos inorganicos, particularmente compuestos insolubles en agua tales como pigmentos o rellenos.



SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio TARJETA ARCHIVO TEMATICO ]
SUPERINTENDENCIA  PATENTEDEINVENCION ___ PCT _X_ MODELO DE UTILIDAD ___ DISENO INDUSTRIAL __
(21} No. de solicitud: (22) Fecha de solicitud: 11-01-12

{51) Clasificacion Intermacionak: C0SC 1/02

{71) Salicitante(s): OMYA DEVELOPMENT AG.

{72) Inventor{es): GANE, Patrick, A, C.; GERARD, Daniel y SCHOLKOPF, Joachim.

{74} Apoderado: ALICIA LLOREDA RICAURTE

(30) Prioridad (31) No.Prioridad (32) Fecha  (33) Pais FIGURA CARACTERISTICA
09162738.0 15-06-09 EP Gx6cm
61/269,242 22-06-09 us
(85) Fecha limite inicio fase nacional: 15-01-12 {87) Publicacién internacional:
(86) Datos relativos a la presentacién de la solic, PCT Fecha: 23-12-10
Fecha de presentacién de la sclicitud: 15-06-10 No. Publicacion: W0 2010/146531 A1
No. de seficitud; PCTAB2010/052667

(54) Titulo: PROCESQ PARA PREPARAR CARBONATO DE CALCIO QUE REACCIONA EN LA SUPERFICIE Y SU USO

{57} Resumen - Reivindicacién{es):

Resumen.-

La presente invencitn se refiere a un procese econdmico para preparar carbonato de calcio que reacciona en la superficie. La presente invencion
ademas se refiere a un carbonata de calcio que reacciona en la superficie que tiene un 4rea de superficie BET especifica incrementada, y al uso de
un proceso para ajustar el area de superficie BET especifica.

Sector: tralamiento de materiales inorgénicos especificos diferentes a rellenos fibrosos, particularmente compuestos de metales alcalinotémeos o
magnesio. Tralamiento en general de materiales inroganicos, diferentes de rellenos fibrosos, para mejorar sus propiedades de pigmentacidn o relleno,
particularmente tratamiento fisico, como por ejemplo molienda o tratamiento con vibraciones ultrasonicas. Material no fibroso afadida a 1a pulpa de
papel 0 material de impregnado de papel, caracterizados por su constitucién, correspondientes a compuestos inorgénicos, particularmente
compuestos insofubles en agua tales como pigmentos o rellenos.




SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio TARJETA ARCHIVO PROPIETARIOS )
SUPERINTENDENCIA  PATENTEDEINVENCION ___ PCT _X_ MODELO DE UTILIDAD ___ DISENO INDUSTRIAL _
{21) No. de solicitud: (22) Fecha de solicitud: 11-01-12

{51) Clasificacién Internacional: CO9C 1/02

{71) Sclicitante(s): OMYA DEVELOPMENT AG.

{72) Inventor(es). GANE, Patrick, A., C.; GERARD, Daniel y SCHOLKOPF, Joachim.

(74) Apoderada; ALICIA LLOREDA RICAURTE

(30) Prioridad  (31) No. Prioridad  (32) Fecha  (33) Pais

09162738.0 15-06-09 EP
61/269,242 22-06-09 us
(85) Fecha limite inicio fase nacional: 15-01-12 {(87) Publicacion internacional
(86) Datos relativos a la presentacian de la solicitud PCT Fecha: 23-12-10
Fecha de presentacion de la solicitud: 15-06-10 No. pubticacién; WO 2010/146531 A1

No. de solicitud: PCT/IB2010/052667

{54) Titulo: PROCESQ PARA PREPARAR CARBONATO DE CALCIO QUE REACCIONA EN LA SUPERFICIE Y SU USO.

10
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(19) World Intellectual Property Organization

25000 0 0 0 0 O
MPES

(12) INTERNATIONAL APPLICATION PUBLISHED UNDER THE PATENT COOPERATION TREATY (PCT)

International Bureau

(43) International Publication Date
23 December 2010 (23.12.2010)

(10) International Publication Number

WO 2010/146531 Al

(51)

(21

Internationai Patent Classlfication:
Co9C 1402 (2006.01) D2IH I7/67 (2006.01)
CO9C 3/04 (2006.01)

International Application Number:
PCTAB2010/052667

(22) International Filing Date:

@)
@6
a0)

(71

(72
(75

74

(81)

15 June 2010 (15.06.2010)

Filiug Language: English
Publication Language; English
Priority Data:

09162738.0 15 June 2009 (15.06.2009) EP
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tntemationar application No. International Hiling date (day/monthyear) {Earliest) Priarity Date {day/month/vear}
PCT/IB2010/0G52667 15/06/2010 15/06/2009
Applicant '

Omya Development -AG

This international search report has baen prapared by this Intemational Searching Authority and s transmitted to the applicant
acconding to Article 18. A copy Is being transmitted to the Intemational Bureau.

This international search report consists ofatotalof 4 ~  sheets.
@ Itis also accompanied by & copy of each prior ant document cited in this report.

1. Baslis of the report .
a. With regard to the language, the intemational search was carried out on the basis of:

‘Z] the intemnattonal application in the language in which it was filed

D a translation of the International application into . which is the language
of a translation fumished for the purposes of intemational search (Rules 12.3(a) and 23.1{b))

o

0000

This internationat search report has been established faking into account the recttfication of an obvious mistake
authorized by or notified to this Authority under Rule 91 {(Rule 43.6b/s(a)).

With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the intemational application, see Box No. I,
Certein claims were found unsearchable (See Box No. I}

Unity of invention is lacking (see Box No 112}

4.  With ragard to the title,
the text is approved as submitted by the applicant
the text has been established by this Authority to read as follows:

D

5. Wiith regard to the abstract,
the text is approved as submitted by the applicant

[[] the text has been established, according to Rule 38.2(b), by this Authority as it appears in Box No. IV, The applicant
may, within one month from the date of mailing of this intemational search report, submit comments to this Authority

6. With regard to the drawings,
a. the figure of the drawlngs to be published with the abstract is Figure No.
D as suggested by the applicant
D as setected by this Authority, because the applicant failed to suggest a figure
[:’ as salected by this Authority, because Ihis figure batter characterizes the Invention
b. [ ]  none of the figures is to be published with the abstract

Form PCTASA/210 {lirst sheet) {July 2009)
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A, CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER

€09C1/02 £09C3/04 D21H17/67

According 10 Intematlonal Patent Classification (IPC} or to both national classification and IPC

B. FIELDS SEARCHED

Minimum documentation searched (classification system followed by classlfication symbols)

C09C D21H

Documentation searched other than minimum documentation to the extent thal such documents are included in the fialds searchad

Electronic data base consulted during the intemational search (name of data base and, where practical, search temms used}

EPO-Internal, WPI Data

C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

1 October 2008 (2008-10-01)
paragraphs [0015] - [0029]

-

Category* | Citatlen of dacument, with Indlcatlon, where appropriate, of ihe relevant passages Ralevani fo claim No.

X WO 2005/121257 A (OMYA DEVELOPMENT AG 21,23
[CH]; BURI MATTHIAS [CH]; BURKHALTER RENE
[CHY; HA) 22 December 2005 {2005-12-22)
cited in the application

A page 3, line 34 - page 7, line 29 1-20,22
page 24, lines 4-30; claims 1-9,43

X FR 2 852 600 A (OMYA AG [CHI]) 21,23
24 September 2004 (2004-09-24)

A page 6, line 28 - page 12, line 25 1-20,22
page 26, line 25 - page 27, Yine 18;
claims 1-8,35,36

X EP 1 974 807 A (OMYA DEVELOPMENT AG [CH]) 21

m Further documents are listed in the continuation of Box C.

E See patent family annex.

*A" documeni dafining the geneml siale of the art which is not
considered to be of particular relevance
“E* earlier document but published on or afier the intamational
_ filing data
*L* dogument which may throw doubts on priority claim(s) or
which is citad to astablish the publication date of angiher
citation or other speclal reason (as speciied}

"0 decumant retarrdng 1o an oral disclosure, use, exhibilion or
other means

* Speclal categones of cited documants :

*T° later document published atter the intemational [iting date

invention

or priofity ¢tate and not in conflict with the application but
cited to understand ihe principle or theary underlying the

"X° documen of particular retevance; the claimed invention
cannol be considered novel or cannot be congidered to
involve an invantive step when the document is taken along

*¥* document of particular relevance; the claimed invenlion
cannot be consldered to involve an Inventive step when the
document |5 combingd with oneg or more other such dosu-
mants, such combination being obvious to & parson skified

"P* documenl published prior to the Internationat tiling date bt in the art.
later than the prority date claimad ‘%" document member of the same paient lamily
Date of the actual complelion of the intemational search Daite of maiting of the intemational search repon
4 August 2010 11/08/2010
Name and making addrass of the ISAS Authorized officer
European Patent Office, P,B. 5818 Patantlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk
Tal. (+31-70) 340-2040, .
Fax: (+31-70) 340-3016 Corrias, M

Fomn PCT/ASAR210 (second sheet) {Apri) 2005)
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FOR FURTHER ACTION
See paragraph 2 below

Intemational application No.
PCTAB2010052667

International filing date {daysmonthyear)
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Priority date (dayinonthiyear)
15.06.2009
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2. FURTHER ACTION

will not be so considared.

whichever expires later.

1. This opinion contains indications relating to the following items:

Certain defects in the international application

B BoxNe.l  Basis of the opinion

[J BoxNo. Il Priority

O Box No. 1

O BoxNo. IV  Lack of unity of invention
B4 Box No.V

[] Box No. VI  Certain documenis cited
O Box No. VIl

K Box No. VIl

Certain observations on the international application

For further options, see Form PCTASAR20.
3.  For further details, see noles to Form PCTASAZ220,

Non-astablishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability

Reasoned statemant under Rule 43bis.1({a)(i} with regard to novelty, inventive step and industriai
applicabilty; citations and explanations supporting such statement

If a demand for international preliminary examination is madse, this opinion will usually be considered to be a
written opinion of tha Internalional Preliminary Examining Authority (*IPEA") except that this does not apply where
the applicant chooses an Authority other than this ane to be the IPEA and the chosen IPEA has notifed the
International Bureau under Rule 66.1bis{b} that written opinions of this International Searching Authorily

If this opinion is, as provided above, considerad to be a written opinion of the IPEA, the applicant is invited to
submit to the IPEA a writlen reply together, where appropriate, with amendments, before the expiralion of 3 months
from the date of mailing of Form PCTASA/220 or belors the expiration of 22 months from the priority date,

European Patent Office

Name and mailing address of the ISA;
P.B, 5618 Patenflaan 2
Tel. 431 70 340 - 2040

Fax: +31 70 340 - 3016

NL-2280 HV Rijswijk - Pays Bas

Date of completion of
this apinion

see form

PCTASARI0

Authotized Officer
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Corrias, M -, 0)» ;"
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Tetephone No. +31 70 340-8937 "‘m-...,.n-“p

Form PCTASAR37 (Cover Sheet) (July 2009)
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WRITTEN OPINION OF THE International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTAB2010/052667

Box No.! Basis of the opinion

1, With regard to the language, this opinion has been established on the basis of:
X the internaticnal application in the language in which it was filed

O atranslation of the international application into , which is the language of a translation furnished for the
purposes of international search (Rules 12.3(a} and 23.1 (b)).

2. O This opinion has been established taking into account the rectification of an obvious mistake authorized
by or notified to this Authority under Rule 91 (Rule 43bis.1(a))

3. With regard to any nucleotide andfor amino acid sequence disclosed in the international application, this
opinion has been established on the basis of & sequence tisting filed or furnished:

a. (means)
[0 onpaper
O in electronic form

b. {time)
O inthe international application as filed
O together with the international application in electronic ferm
O subsequently to this Authority for the purposes of search

4. [J Inaddition, in the case that more than one version or copy of a sequence listing has been filed or furnished,

the required statements that the information in the subsequent or additional copies is identical to that in the
application as filed or does not go beyond the application as filed, as appropriate, were furnished.

5. Additional comments:

Box No.V  Reasoned statement under Rule 43bis.1({a)(i} with regard to novelty, inventive step or
industrial applicability; citations and explanations supporting such statement

1. Statement

Novelty {N) Yes: Claims 1-20, 22
No: Claims 21,23

Inventive step (1S} Yes: Claims 1-20, 22
No: Claims 21,23
1-23

Industrial applicability (1A) Yes: Claims
No: Claims

2. Citations and expianations

see separate sheet

Form PCTASA/ 237 {April 2007)



WRITTEN OPINION OF THE International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTAB2010/052667

Box No. VIill  Certain observations on the inlernational application

The following observations on the clarity of the claims, description, and drawmgs or on the question whether the
claims are fully supported by the description, are made:

see separate sheet

Form PGTASA/ 237 (April 2007)
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WRITTEN OPINION OF THE Internationat application No.
INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/IB2010/052667

Beltem V

‘Reasoned statement with regard to novelty, inventive step or industrial
applicability; citations and explanations supporting such statement

Reference is made to the foliowing documents:

D1 WO 2005/121257 A (OMYA DEVELOPMENT AG [CH]; BURI MATTHIAS
[CH]; BURKHALTER RENE [CH]; HA) 22 December 2005 (2005-12-22)
cited in the application

b2 FR 2 852 600 A (OMYA AG [CH]) 24 September 2004 (2004-03-24)
D3 EP 1 974 807 A (OMYA DEVELOPMENT AG [CH]) 1 October 2008
(2008-10-01)
D4 WO 97/33842 A (ECC INT INC [US]) 18 September 1997 (1997-09-18)
1) Noveilty
Claim 1

1.1 Document D1 is considered to be the closet prior art to the subject-matter of claim
1 and discloses (see page 3 line 34 to page 7 line 29, page 24 lines 4 to 30 and
claims 1 to 9 and 43) a method for the production of surface treated calcium carbonate
having a BET ranging from 5 to 200 m2/g which comprises the following steps:

- providing a calcium carbonate
- reaction with a medium to strong acid (phosphoric acid is explicitly mentioned)
- reaction of the intermediate product gaseous carbon dioxide

- reaction of the obtained product with an organic compound which can be a weak
acid (e.g stearic acid)

1.2 The subject- matter of claim 1 differs from this known prior art in that the third
reactant is a water soluble non-polymeric organic and/or inorganic weak acid and/or a
hydrogen salt of said at least one water soluble non polymeric organic and/ or
inorganic acid {e.g citric acid, boric acid and their hydrogenated salts). The subject-
matter of claim 1 is thus novel according to Article 33 (2) PCT.

Form PCTASA/237 (Separate Sheat} (Sheet 1) {EPO-April 2005)
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WRITTEN OPINION OF THE . International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING

AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/1B2010/052667

Claims 2 to 20 and 22

1.3 Claims 2 to 20 and 22 are dependent on claim 1 and as such also fulfill the criteria
of novelty set forth in Article 33(2)PCT.

Claim 21

1.4 Document D1 discloses (see page 3 line 34 to page 7 line 29 and claims 1-9) a
surface reacted calcium carbonate having a BET surface ranging from 1 to 200 m?/g,
in particular (see essai 13 on page 24 lines 4 to 30) an acid treated calcium carbonate
having a surface area of 52.1 m?%g is disclosed.

1.5 Independently of D1, document D2 (see page 6 line 28 to page 12 line 25, page
26 line 25 to page 27 line 18 and claims 1 to 8) discloses an acid treated calcium
carbonate having a BET surface ranging from 25 to 200 m?g.

1.6 Document D3 also discloses (see paragraphs 15 to 29} an acid treated calcium
carbonate having a BET surface ranging from 15 to 200 m%g.

1.7 In the light of the disclosure of documents D1 to D3 the subject-matter of claim 21
contravenes the requirements on novelty set forth in Article 33 (2) PCT.

Claim 23

1.8 Documents D1 (see page 3 line 34 to page 7 line 29 and claim 43) and D2 (see
page 6 line 28 to page 12 line 25 and claims 35 to 36) both anticipate the use of the
surface-treated calcium carbonated described in paragraphs 1.4 and 1.5 here-above
in paper, paints or plastics. -

1.9 It is noted that claim 23 is drafted as a "product by process” claim, however since
a product is not rendered novel by the mere fact of having been obtained by a different
process (see PCT guidelines Section IV 5.26 and 5.27) and since, productwise, the
surface treated calcium carbonates of D1 and D2 are indistinguishable from those of
the present application no novelty, according to Article 33 (2) PCT can be recognised
for the subject-matter of claim 23.

2) Inventive step
Claim 1

2.1 No technical effect related to the difference mentioned in 1.2 above could be
found in the present application since both documents afford surface treated calcium
carbonates having comparable BET surfaces and thus the problem to be solved by
the subject-matter of claim 1 can only be considered as how to find an alternative
process from the of D1.

Form PCTNSA/237 (Separate Sheel} (Sheet 2) (EPO-April 2005)



WRITTEN OPINION OF THE International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/IB2010/052667

2.2 Even though the use of weak acids (e.g citric acid) in combination strong acids for
the surface treatment of calcium carbonate is known {see for instance document D4,
page 3 line 13 to page 10 line 25) the person skilled in the art would have still needed
some inventive activity in order to combine to adapt the process of D1 with the
reactant of D4 since this last document does not mention the possibility of using the
two acids in combination with gaseous carbon dioxide.

2.3 Furthermore document D4 does not deal with the control of the BET surface and
thus the person skilled in the art would not have been hinted to combine the two
documents without using some inventive skill.

2.4 The subject- matter of claim 1 is thus considered to be inventive according to
Article 33 (3) PCT.

Claims 2 to 20 and 22

2.5 Claims 2 to 20 and 22 are dependent on claim 1 and as such also fulfill the criteria
of inventive step set forth in Article 33(3)PCT.

Be ltem Vili

Certain observations on the international application

The present claim 1 relates to an extremely large number of possible compounds: "...a
water soluble non-polymeric organic and/or inorganic weak acid and/or a hydrogen
salt of said at least one water soluble non polymeric organic and/or inorganic acid”

Support and disciosure within the meaning of Articles 6 and 5 PCT are to be found,
however, for only a very small proportion of the compounds claimed, in particular citric
acid, boric acid and their hydrogenated salts as no indication on how to conduct the
treatment (temperature concentration, etc.) with other types of acids is present in the
application.

Form PCTASA/237 (Separate Sheet} (Sheet 3) (EPC-April 2005)
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PROCESO PARA PREPARAR CARBONATO DE CALCIQO QUE REACCIONA EN LA

SUPERFICIE Y SU USO

RESUMEN OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

La presente invencién se refiere a un proceso
econémico para preparar carbonato de calcio gue reacciona en
la superficie. La presente invencidn ademds se refiere a un
carbonato de calcio que reacciona en la superficie que tiene
un area de superficie BET especifica incrementada, y al uso
de un proceso para ajustar el 4area de superficie BET

especifica.

Sector: tratamiento de materiales inorganicos especificos
diferentes a rellenos fibrosos, particularmente compuestos de
metales alcalinotérreos o magnesio. Tratamiento en general de
materiales inrogénicos, diferentes de rellenos fibrosos, para
mejorar sus propiedades de pigmentacidn 0 relleno,
particularmente tratamiento fisico, como por ejemplo molienda
o tratamientce con vibraciones ultrasdnicas. Material no
fibrosoc ahadido a la pulpa de papel o material de impregnado
de papel, caracterizados por su constitucién,
correspondientes a compuestos inorgénicos, particularmente
compuestos insolubles en agua tales comoc pigmentos o

rellencs,.
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PROCESQO PARA PREPARAR CARBONATO DE CALCIO QUE REACCIONA EN LA

SUPERFICIE Y SU USO

Campo de la Invencién

La presente invencidén se refiere a un proceso
econémico para preparar carbonato de calcio que reacciona en
la superficie. La presente invencién ademas se refiere a un
carbonato de calcio que reacciona en la superficie que tiene
un area de superficie BET incrementada, y el uso de un

proceso para ajustar el drea de superficie BET.

Antecedentes de la Invencidn

En la practica, el carbonato de calcio se usa en
enormes cantidades en las industrias del papel, pintura,
caucho vy pléastico para varios ©propésitos tales como
recubrimientos, rellenadores, extendedores y pigmentos para
elaboracién del papel asi como también lacas acuosas ¥y
pinturas en tratamientos de agua, y de manera importante como
un medio para remover materiales inorganicos tales como
metales pesados y/o residuos farmacéuticos tales como
compuestos policiclicos, colesterol y/o compuestos
disruptores endocrinos (EDC, por sus siglas en inglés).

Con respecto a evitar la agregacién de particulas
de carbonato de calcio y mejorar la afinidad de estas

particulas con una sustancia en la cual las particulas estén

M
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siendo agregadas, por ejemplo como un rellenador o agente
floculante, las propiedades fisicas vy quimicas de las
superficies de tales particulas de carbonato de calcio son
modificadas tratando el carbonato de calcio con &cido graso o
una sal de sodio de un Aacido graso, Acido de resina u otros
acidos.

En la técnica, se han propuesto varios
procedimientos para mejorar las propiedades quimicas vy
fisicas del carbonato de calcio. Por ejemplo, el documento US
4,219,590 describe un método para mejorar el carbonato de
calcio causando que particulas de carbonato de calcio sufran
reaccién de contacto con un gas de &cido capaz de reaccionar
con carbonato de calcio para uniformizar finamente el tamano
de particula del carbonato de calcio vy, al mismo tiempo,
recubrir la superficie de 1las particulas de carbeonato de
calcio con la sal de calcio del acido del gas de acido. El
documento US 6,666,953 Bl se refiere a wun pigmento,
rellenador o mineral que contiene un carbonato de calcio
natural, tratado con uno ¢ mds proveedores de iones de Hi0" vy
COs gaseoso, permitiendo una reduccion en el peso del papel
para un Aarea de superficie constante sin pérdida de
propiedades fisicas cuando se usa como un pigmento o
rellenador de recubrimiento para el papel. El1 documento WO
99/02608 Al describe un método para producir una suspension

alta en s6lidos de un carbonato de calcio precipitado



10

15

20

25

resistente al &cido, en donde una suspensién de sdélidos se
trata con un aditivo gquimico, tal como aluminato de sodio,
para impartir resistencia &cida al carbonato de calcio.

Adicionalmente, los documentos US 5,584,923, US
5,647,902, US 5,711,799, WO 97/08247 Al y WO 98/20079 Al,
respectivamente, describen carbonato de calcio el cual es
resistente al &cido para permitir su uso comoc un material
rellenador en 1la elaboracién de papel neutral a débilmente
acidico, y un proceso para producir este carbonato de calcio
resistente al acido.

2demas, el documento WO 2005/121257 A2 describe un
método para producir un pigmento mineral seco caracterizado
porgue contiene un producto formado in situ por la reaccidn
multiple de un carbonato de calcio y con el producto de
reaccién o productos del carbonato con CO; gaseoso formado in
situ y/o de un suministro externo; y con al menos un
compuesto de férmula R-X. El documento WO 2004/083316 Al se
refiere a pigmentos minerales gue contienen un producto
formado in situ por la reaccidén doble y/o miltiple entre un
carbonato de calcio y el producto de reaccién o productos del
carbonato con uno o mas donadores de i6n de Hi0' moderadamente
fuertes a fuertes y el producto de reaccidén o productos del
carbonato con CO; gaseoso formado in situ y/o que vienen de
un suministro externo, y al menos un silicato de aluminio y/o

al menos una silice sintética y/o al menos un silicato de
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calcio y/o al menos un silicato de una sal monovalente tal
como silicato de sodio y/o silicato de potasio y/o silicato
de litio, preferiblemente tal como silicato de sodioc y/o al
menos un hidréxido de aluminio y/o al menos un aluminato de
sodio y/o potasio, usado en aplicaciones de elaboracién de
papel, tal como llenado de masa y/o recubrimientc de papel.

El documento US 5,043,017 se refiere a carbonato de
calcio, estabilizado de &cido por la adicién a carbonato de
calcio finamente divididoe de uno de un agente gquelante de
calcio y una base conjugada, tal come hexametafosfato de
sodio, seguido por 1la adicién de un &cido, tal como adcido
fosférico.

Sin embargo, la técnica anterior parece ne
mencionar métodos econdmicos para preparar y controlar
materiales de 4rea de superficie alta y métodos para
controlar el tamafio de particula de materiales permitidos
para la provisién de materiales especificos de carbonato de
calcio para el propdsito deseado. En particular, métodos para
preparar materiales de area de superficie alta de la técnica
anterior requieren el uso de altas cantidades Y
concentraciones de 4&cidos medios-fuertes a fuertes (que
tienen un pK, de menos de o igual a 2.5) para obtener un
material deseado que tiene un area de superficie BET
especifica alta. Adicionalmente, el uso de tales A&cidos

medios-fuertes a fuertes necesita el uso de altos
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requerimientos de seguridad para minimizar el peligro para
los empleados. Ademas, el wuso de altas cantidades vy
concentraciones de los Acidos medios-fuertes a fuertes
también resulta en un alto y costo consumo intensivo de
guimicos y agua.

De este modo, podrd ser deseable tener un proceso
disponible el cual permite preparar carbonato de calcic que
reacciona con la superficie y proporcionar la posibilidad de
controlar paradmetros particulares tales como el A&rea de
superficie BET especifica y tamafio de particula del carbonato
de calcio.

Descripcién Detallada de la Invencién

Por consiguiente, es un objetivo de la presente
invencién proporcionar un proceso econémico para preparar un
carbonato de calcio que reacciona en la superficie, en el
cual el &rea de superficie BET especifica del carbonato de
calcio puede ser controlada o ajustada. Un objetivo adicional
de la presente invencién es la provisién de un proceso para
preparar carbonato de calcio, en el cual las particulas del
drea de superficie BET especifica del carbonato de calcio se
incrementan. Otro objetivo de la presente invencidén es
proporcionar un proceso, en el cual la cantidad regquerida de
4dcidos medios-fuertes a fuertes se reduce para un &area de
superficie BET especifica dada de un carbonato de calcio con

relacién a un material preparado por un proceso de la técnica
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anterior implementando solamente &cidos medios-fuertes a
fuertes. AGn un objetivo adicional de la presente invencidn
es proporcionar un proceso, en el cual el &rea de superficie
BET especifica de un carbonato de calcio se incrementa por
una cantidad dada de &cido medio-fuerte a fuerte con relacién
a un material preparado por un proceso de la técnica anterior
implementando solamente acidos medios-fuertes a fuertes. Un
objetivo adicional de la presente invencién es proporclonar
un procese, en el cual el tamafio de particula de las
particulas de carbonatoc de calcio puede ser controlado o
ajustado. Otro objetivo de la presente invencidén es
proporcionar un proceso, en el cual el carbonato de calcio
que reacciona en la superficie puede ser preparado en alto
rendimiento.

La presente invencién tiene como objetivo resolver
estos y otros objetivos proporcionando un proceso para
preparar carbonato de calcio que reacciona en la superficie,
como se describe en la presente invencién y define en las
reivindicaciones.

De conformidad con un aspecto de la presente
solicitud se ha desarrcllado un procesc para preparar un
carbonato de calcio gue reacciona en la superficie en un
ambiente acuoso, en donde el proceso comprende las sigulentes
etapas:

a) proporcionar un carbonato de calcio;

29
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b} proporcionar 5 -50% en peso, con base en el peso
del carbonato de calcio, de al menos un acido que tiene un
pXas de menos de o igual a 2.5, en donde el anidén de acido
correspondiente es capaz de formar sales de calcio insolubles
en agua;

¢) proporcicnar CO; gasecso;

d) proporcionar al menos un &cido débil organico
v/0 inorganico no polimérico, soluble en agua y/o una sal de
hidrégenc de al menos un &acido débil orgéanico y/o inerganice
no polimérico, soluble en agua; ¥y

e) poner en contacto el carbonato de calcio con al
menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 de
la etapa b), con el CO, gaseoso de la etapa c) y con el acido
débil organico y/o inorganico no polimérico, soluble y/o sal
de hidrdégeno de al menos un &cido débil orgénico vy/o
inorganico no polimérico, soluble en agua, de la etapa d);

en donde al menos un acido débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua tiene un pKs mayor
de 2.5 y en donde su anién de acido correspondiente es capaz
de formar sales de calcio insolubles en agua.

Los inventores encontraron de manera sorprendente
que el control de parédmetros particulares durante el proceso
de ©preparacién definide en lo sucesivo, y de manera
importante el control del momento de adicién y cantidad de un

dcido débil al sistema de reaccién es clave para la formacidn
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de un carbonato de calcio que reacciona en la superficie due
tiene propiedades especificas, por ejemplo, un Aarea de
superficie BET  especifica incrementada y/o tamafio de
particula con relacidén a un proceso de la técnica anterior
implementandc solamente acidos medios-fuertes a fuertes.

Para el propdsito de la presente solicitud, “sales
de calcio insolubles en agua” son definidas como materiales
los cuales, cuando se mezclan con agua desionizada y filtran
a través de un filtro que tiene un tamafio de poroc de 0.2 pm a
20°C para recuperar el filtrado liquide, proporcionan menos
de o igual a 0.1 g de material sélido recuperado después de
la evaporacién a 95 a 100°C de 100 g del filtrado liquido.
“Materiales solubles (o solubilizados)” son definidos como
materiales que conducen a la recuperacién de mads de 0.1 g de
material sélido recuperado después de la evaporacidén a 95 a
100°C de 100 g del filtrado liguido.

De conformidad con 1la presente invencidén, un
“icido” se define como un &cido Bronsted-Lowry, es decir, es
un proveedor de ién H30'. Un “anidén écido” se define como una
forma desprotonada de un &cido Bronsted-Lowry, es decir, es
una base conjugada de un &cido. Un “sal de &acido” se define
como un proveedor de idén Hi0' que es al menos parcialmente
neutralizado por un elemento electropositive no hidrogeno.
Una “sal” se define como un compuesto idnico eléctricamente

neutral formado de aniones y cationes no hidrégeno. Una ™“sal”
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puede comprender la forma anhidra asi como también formas que
comprenden agua cristalina (hidrato). Una "“sal parcialmente
cristalina” se define como una sal que, en analisis de XRD,
presenta un diagrama de difraccidén esencialmente discreto.

Un 4&cido débil organicoe y/o inorganico “no
polimérico” para el propdosito de la presente solicitud se
define como un compuesto organico o inorganico que tiene
menos de diez unidades estructurales de repeticidén conectadas
por enlaces quimicos covalentes. Una “sal de hidrégeno” de al
menos un acido débil organico y/o inorganico no polimérico,
soluble en agua se define come un compuesto idénico
eléctricamente neutral formado del anién de acido de al menos
un acido débil orgdnico y/o inorganico no pelimérico, soluble
en agua y cationes, en donde a sal contiene al menos un atomo
de hidrégeno.

Una “suspensién” en el significado de la presente
invencidn es una suspensién (que comprende sélidos insolubles
y agua y opcionalmente aditivos adicionales) y usualmente
contiene grandes cantidades de sélidos y es mas viscosa y en
general de densidad superior que el ligquido sin sdélidos a
partir de los cuales se forma.

En el significado de la presente invencién, un
“carbonato de calcio que reacciona en la superficie” es un
material que comprende carbonatc de calcio y preferiblemente,

al menos sales de calcie parcialmente cristalinas,
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insolubles, de aniones de los Aacidos de la etapas b} y d)
anteriores. En una modalidad preferida, la sal de calcio
insoluble se extiende desde la superficie de al menos parte
del carbonato de calcio. Los iones de calcio forman al menos
sal de <calcio parcialmente c¢ristalina del anidén gque se
origina en gran medida del material de partida de carbonato
de calcio.

Un “area de superficie BET especifica” (SSA, por
sus siglas en inglés) en el significado de la presente
invencién se refiere al area de superficie especifica medida
via el métode proporcionado en la seccién de ejemplos
posterior.

De conformidad con la presente invencién, el
carbonato de calcio comprende en general carbonato de calcio
triturado (o natural) (GCC, por sus siglas en inglés) y/o
carbonato de calcio precipitado (PCC, por sus siglas en
inglés), el cual también se conoce como carbonato de calcio
sintético.

“Carbonato de calcio triturado” en el significado
de la presente invencién es un carbonato de calcio obtenido
de fuentes naturales, marmol, yeso o piledra caliza, y se
procesa a través de un tratamiento tal como trituracién,
seleccidén vy/o fraccionamiento en himedo y/o seco, Ppor
ejemplo, por una ciclona.

“Carbonato de calcio precipitado” en el significado

3%
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de 1la presente invencidn es un material sintetizado, en
general obtenido por precipitacidn después de la reaccidn de
didéxido de carbono y cal en un ambiente acuoso © pgr
precipitacién de una fuente de carbonato y calcio en agua.
Adicionalmente, el PCC también puede ser el producto de
introducir sales de carbonato y calcic, cloruro de calcic y
carbonato de sodio por ejemplo, en un ambiente acuoso.

La presente invencidén también se refiere a un
carbonato de calcio que reacciona en la superficie que tiene
un &area de superficie BET especifica (SS2&), medida via el
método proporcionadc en la seccidén de ejemplos posterior, de
més de 50 m?/g, mas preferiblemente de més de 60 m’/g y muy
preferiblemente de mas de 80 m’/g.

Ademés, la presente invencién se refiere al uso del
proceso inventivo para controlar o ajustar las propiedades y
parametros del carbonato de calcio gque reacciona en la
superficie, como el &rea de superficie BET especifica.

De conformidad con una modalidad preferida del
proceso inventivo, al menos un acido que tiene un pK; de

menos de o igual a 2.5 se selecciona del grupo que consiste

de acidos fuertes que tienen un valor pKs de menos de o igual

a cero a 25°C, y acidos medios-fuertes que tienen un valor
pPK. de entre cero y 2.5, inclusive, a 25°C.
De conformidad con otra modalidad preferida del

proceso inventivo, el A4cido medic-fuerte se selecciona del

3Y
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grupo gue consiste de H3PO;, A&cido ox&lico y mezclas de los
mismos.

De conformidad con aun otra modalidad preferida del
proceso inventivo, al menos un &cido que tiene un pK, de
menos de o igual a 2.5 es H3PO;, preferiblemente H3PO: en una
concentracién de 20% a 40% (v/v).

De conformidad con una modalidad preferida del
proceso inventivo, al menos un &cido débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un acido débil orgénico y/o inorgénico
no polimérico, soluble en agua tiene un peso molecular de
menos de 1 000 g/mol, preferiblemente menos de 750 g/mol y
més preferiblemente menos de 500 g/mol.

De conformidad con otra modalidad preferida del
proceso inventivo, al menos un acido débil organico vy/o
inorgdnico no polimérice, soluble en agua y/o sal de
hidrdégeno de al menos un &cido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua se selecciona del grupo que
consiste de Aacido bérico, &cido citrico, citrato dihidrégeno
sédico, citrato dihidrégeno potésico, citrato dihidrogeno
disédico, citrato hidrégeno dipotdsico, borato dihidrégeno
sédico, boratc dihidrbégeno potéasico, borato hidrdbgeno
disédico, borato hidrégeno dipotdsico y mezclas de los
mismes.

De conformidad con atn otra modalidad preferida del
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proceso inventivo, al menos un &cido débil orgéanico y/o
inorgadnico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un &acido débil orgéanico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua se agrega en una cantidad en

el intervalo de 0.1% en peso y 20% en peso, preferiblemente

entre 1% en peso y 15% en peso, mas preferiblemente entre 1%

en peso y 10% en peso y muy preferiblemente entre 1% en peso
y 5% en peso, con base en el peso del carbonato de calcio.

De conformidad con una modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcioc es primero puesto
en contacto con al menos un é&cide débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un acido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua y después con al menos un
dcido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5.

De conformidad con otra modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es simulténeamente
puesto en contacto con al menos un acido débil orgéaniceo y/o
inorgénico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un A&cido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua y al menos un acido que tiene
un pK; de menos de o igual a 2.5.

De conformidad con aln otra modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es primero puesto

en contacto con al menos un acido que tiene un pK, de menos

26
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de o igual a 2.5 y durante su adicién, el carbonato de calcio
también se pone en contacto con al menos un Aacido débil
orgénico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrégeno de al menos un A4cido débil orgénico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua.

De conformidad con una modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es primero puesto
en contacto con al mencs un &cido que tiene un pK,; de menos
de o igual a 2.5 y después gque ha sido agregada 5% de la
cantidad total de al menos un Acido que tiene un pK, de menos
de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en contacto
con al menos un Aacido débil orgéanico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al menos
un acido débil organico y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua.

De conformidad con otra modalidad preferida del
procesc inventivo, el carbonato de calcio es primerco puesto
en contacto con al menos un &cido gque tiene un pK, de menos
de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 10% de la
cantidad total de al menos un acido que tiene un pK, de menos
de o igual a que 2.5, el carbonato de calcio se pone en
contacto con al menos un &cido débil organice y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al
menos un acido débil organico y/o inorganico no polimérico,

soluble en agua.
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De conformidad con ain otra modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es primero puesto
en contacto con al menos un acido que tiene un pK, de menos
de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 20% de la
cantidad total de al menos un acido que tiene un pK,; de menos
de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en contacto
con al menos un Acido débil organico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al menos
un acido débil organice y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua.

De conformidad con una modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es primero puesto
en contacto con al menos un &cido que tiene un pKs de menos
de o iqual a 2.5 y después que ha sido agregada 30% de la
cantidad total de al menos un acido que tiene un pK, de menos
de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en contacto
con al menos un &cide débil organico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al menos
un acido débil organico y/o inorgdnico no polimérico, soluble
en agua.

De conformidad con otra modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es primero puesto
en contacte con al menos un acido que tiene un pK; de menos
de o igual a que 2.5 y después que ha sido agregada 50% de la

cantidad total de al menos un acido que tiene un pKs; de mencs
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de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en contacto
con al menos un Aacido débil organico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrdgeno de al menos
un acido débil organico y/o inorganico no polimerico, soluble
en agua.

De conformidad con atn otra modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio es primero puesto
en contactoc con al menos un acido que tiene un pK., de menos
de o igual a que 2.5 y después que ha sido agregada 80% de la
cantidad total de al menos un acido que tiene un pK, de menos
de o igual a 2.5, el carbonato de calcic se pone en contacto
con al menos un Aacido débil organico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrbégeno de al menos
un acido débil organico y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua.

De conformidad con otra modalidad preferida del
proceso inventivo, al menos un acido que tiene un pK. de
menos de o igual a 2.5 se proporciona en la forma de al menos
un proveedor de ién Hy0'- v 5% en peso a 50% en peso, con base
en el peso del carbonato de calcio, de al menos un anién de
4cido, en donde el acido correspondiente de al menos un anidén
de acido tiene un pK. de menos de o igual a 2.5 y el anién de
dcido es capaz de formar sales de calcio insclubles en agua.

De conformidad con una modalidad preferida del

proceso inventivo, el carbonato de calcio ademés se pone en
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contacto con un compuesto seleccionado del grupo que consiste
de un silicato de sodio, un silicato de potasio, un silicato
de litio, un silicato de aluminio, una silice sintética, un
silicato de calcie, un hidréxido de aluminio, un aluminato de
sodio, un aluminato de potasic y mezclas de los mismos.

De conformidad con otra modalidad preferida del
proceso inventivo, el carbonato de calcio que reacciona en la
superficie obtenido por el proceso inventivo tiene un area de
superficie especifica BET, medida de conformidad con el
método de medicién proporcionado en la seccién de ejemplos
posterior, de al menos 20 m?/g, preferiblemente de al menos
30 m?’/g, mas preferiblemente de al menos 40 m?/g, aun mas
preferiblemente de al menos 50 /g, todavia mas
preferiblemente de al menos 60 m?/g, aun mas preferiblemente
de al menos 70 mz/g y muy preferiblemente de al menos 80 mz/g.

De conformidad con una modalidad preferida de la
presente invencién, el producto obtenido por el proceso
inventiveo, es decir, la suspensién acucsa, se seca después de
la etapa e) para proporcionar preferiblemente un producto
s6lido o seco.

En lo siguiente, las etapas a) a e) del método
inventivo para preparar carbonato de calcio que reacciona en
la superficie se describen en mas detalle:

Etapa a): proporcionar carbonato de calcio dgue

comprende una preparacidén acuosa

Yo
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De conformidad con la etapa a) del procesc de la
presente invehcién, se proporciona un carbonato de calcio.

Preferiblemente, el carbeonato de calcio se
selecciona de carbonato de calcio triturado (o natural) (GCC)
y/o carbonato de calcio precipitade (PCC), el cual también se
conoce como carbonato de calcio sintético.

El GCC se entiende por ser una forma que se origina
naturalmente de carbonato de calcio, minado de rocas
sedimentarias tales como piedra caliza o yeso, o de rocas de
marmol metamérfico. E1 GCC es <casi exclusivamente del
polimorfo calcitico, el cual se dice es trigonal-rombohédrico
y representa el mas estable de los polimorfos de carbonato de
calcio.

Preferiblemente, el carbonato de calcio natural se
selecciona del grupo que comprende marmol, yeso, calcita,
dolomita, piedra caliza y mezclas de los mismos.

Por el contrario, los polimorfos de carbonato de
calcio del tipo PCC a menudo incluyen, ademas de calcitas,
polimorfos menos estables del tipo argonitico, el cual tiene
una forma de c¢ristal acicular, orteorrémbica, y tipo
vateritica hexagonal, el cual tiene aun estabilidad inferior
que la aragonita. Las diferentes formas de PCC pueden ser
identificadas de conformidad con sus picos de difraccidn en
polvo de rayos-X caracteristicos (XRD, por sus siglas en

inglés).
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La sintesis de PCC muy cominmente ocurre por una
reacciédn de precipitacidn sintética que incluye una etapa de
poner en contacto diéxido de carbono con una solucidn de
hidréxide de calcio, el Ultimo siende mas a menudo
proporcionado en la formacidén de una suspensidn acuosa de
6xido de <calcio, también conocida como cal wviva, y la
suspensién la cual es cominmente conocida como leche de cal.
Dependiendo de las condiciones de reaccidn, este PCC puede
aparecer en varias formas, gque incluyen polimorfos tanto
estables como inestables. Sin embargo, el PCC a menudo
representa un material de carbonato de calcio
termodinamicamente inestable.

Cuando se refiere en el contexto de la presente
invencién, el PCC debe ser entendido por significar productos
sintéticos de carbonato de calcio obtenidos por carbonatacidn
de una suspensidén de hidréxido de calcio, cominmente referida
en la técnica como una suspensién de cal o leche de cal
cuando se deriva de particulas de o6xido de calcio finamente
divididas en agua.

Carbonato de calcio sintético  preferido es
carbonato de calcio precipitado que comprende formas de
cristal mineralégicas aragoniticas, vateriticas o calciticas
o mezclas de las mismés.

En una modalidad preferida, el carbonato de calcio

es triturado previo al proceso para preparar carbonato de
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.calcio que reacciona en la superficie. La ‘etapa de

trituracién se puede llevar a cabo con cualguier dispositivo
de trituracién convencional tal comec un molino de trituracidn
conocido por la persona experta.

En una modalidad preferida, el carbonato de calcio
de la etapa a) tiene un didmetro medio en peso de 0.01 pym a
10 pm, y mas preferiblemente de 0.5 pm a 2 um, como medido de
conformidad con el métodeo de medicién proporcicnade en la
seccién de Ejemplos de la presente abajo.

En un proceso preferido para la preparacidn de 1la
suspensién acuosa, el carbonato de calcio, ya sea finamente
dividido (tal como por trituracién) o no, es suspendido en
agua y de este modo en la forma de una suspension.

En esta modalidad preferida, la suspensidn
preferiblemente tiene un pH de menos de 11, preferiblemente
de menos de 10.5, como medido de conformidad con el método de
medicién descrito en la seccidén de Ejemplos de la presente
abajo.

Preferiblemente, la suspensién acuosa de carbonato
de calcioc tiene un contenido de sdélidos mayor que o igual a
10% en peso, y mas preferiblemente de entre 10% en peso y 80%
en peso, con base en el peso de la suspensitn. El solicitante
podréd observar que en el caso de contenido de sélidos muy
alto, es un requerimiento tener suficiente agua para las

reacciones después de que ocurre el contacto de la etapa e).
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Mas preferiblemente, la suspensién acuosa de carbonato de
calcio tiene un contenido de sélido en el intervalo de 16% en
peso a 60% en peso, y aln mas preferiblemente en el intervalo
de 16% en peso a 40% en peso, con base en el peso de la
suspensidn.

Etapa b): proporcionar al menos un acido que tiene

un pK., de menos de o igqual a 2.5

De conformidad con la etapa b) del proceso de la
presente invencién, se proporciona 5% en peso a 50% en peso,
con base en el peso del carbonato de calcio, de al menos un
4cido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5, en donde el
anién de acido correspondiente es capaz de formar sales de
calcio inscolubles en agua. Las sales de calcio
correspondientes insolubles pueden, ademas del anién de
dcido, incluir iones de OH y/o agua cristalina.

Los iones de Hi0' proporcicnados por al menos un
4cido que tiene un pKa de menos de o igual a 2.5 sirven para
disolver parcialmente la particula de carbonato de calcio,
generando iones de calcio para precipitacidn subsecuente de
una sal de calcio al menos parcialmente cristalina,
insoluble, del anién en la superficie del carbonato de
calcio.

Preferiblemente, el &cido agregado a la suspensidn
acuosa que contiene el carbonato de calcio tiene un pKa &

25°C de 2.5 o menos. Para acidos medios-fuertes tales como
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H3iPO4, Acido ox&lico o mezclas de los mismos, se puede
observar un pK, a 25°C de 0 a 2.5. Este o mds &cidos medios-
fuertes a fuertes se pueden agregar a la suspensidn como una
solucién concentrada o solucidn diluida.

En una modalidad preferida de la presente
invencién, H3PO, se usa como al menos un &cido que tiene un
pKa de menos de o igual a 2.5. Es especialmente preferido
usar H3PO; en una concentracién de al menos 10% (v/v), mas
preferiblemente de al menos 20% (v/v) y muy preferiblemente
de al menos 30% (v/v). En otra modalidad preferida, se
prefiere usar H3PO4; en una concentracién de 20% a 40% (v/v).

En una modalidad preferida, al menos un acido que
tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 se proporciona en la
forma de:

(i) al menos un proveedor de 1ién Hi0" que tiene un
pKa de menos de o igual a 2.5, en donde el anidn de dcido
correspondiente es capaz de formar una sal de calcio soluble
en agua, y

(ii) al menos un anién, proporcionado en la forma
de una sal de hidrdégenc o sal soluble en agua, en donde el
4cido correspondiente de éste al menos un anidén tiene un pKa
de menos de o igual a 2.5 y en donde el anidén es capaz de
formar sales de calcio insolubles en agua.

Al menos un proveedor de ién H30 de (i) se

selecciona preferiblemente del grupo que consiste de é&cido

45
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nitrico, 4&cido sulftirico, &acido clorhidrico, H»S50;, HSOs o
mezclas de los mismos.

En una modalidad especialmente preferida, al menos
un anién de (ii}) se agrega en una cantidad que corresponde a
una cantidad entre 5% en peso y 50% en peso, con base en el
peso del carbonato de calcic.

En este caso, al menos un ién proveedor de H30+ y al
menos un anion son preferiblemente proporcionados
separadamente, preferiblemente de manera gque al menos un
proveedor de ién Hi0' de la etapa (i) se pone en contacto con
carbonato de calcio antes y/o durante el contacto del
carbonato de calcio con el anién de (ii}.

E1 grupo catiénico de la sal soluble en agua o sal
de hidrégeno de (ii) se selecciona preferiblemente del grupo
que comprende litio, sodio, potasio, rubidio y mezclas de los
mismos. En una modalidad preferida, la sal de al mencs un
anién de (ii) se selecciona del grupo gque comprende sulfato
de sodio (Na,S0,;) sulfato hidrégeno de sodio (NaHSO4), sulfito
de sodio {(Na,S50s) , fosfato de sodio (NazP0:s), fosfato
hidrégeno disédico  (NayHPO.), fosfato dihidrégeno sédico
(NaH,PO;), oxalato disédico (NayC,04), oxalato hidrégeno sdédico
(NaHC;04) y mezclas de los mismos. Preferiblemente, la sal de
al menos un anidén de acido es un fosfato de boro (Naz-,HyPOs,
donde x = 2, 1 & 0). Tal sal en el significado de la presente

invencién se debe entender por comprender sales en la forma
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anhidra asi como también formas que comprenden agua
cristalina (hidrato).

Al menos un anién en la forma de una sal de (i1) se
puede agregar a la suspensidédn acuosa gque comprende carbonato
de calcio en cualquier forma sb6lida apropiada, por ejemplo,
en la forma de granulos o un pclvo. Alternativamente o
adicionalmente, al menos un anidén en la forma de una sal se
puede agregar a la suspensidén acuosa que comprende carbonato
de calcio en la forma de una solucidn concentrada o una
solucidén mas diluida.

En una modalidad preferida de la presente
invencién, al menos .un 4cido que tiene un pK; de menos de ©
igual a 2.5 se agrega continuamente a esencialmente la misma
velocidad (cantidad/tiempo) durante un periodo de 2 h o
menos, preferiblemente durante un periodo de 1.5 h o menos,
méas preferiblemente durante un periodo de 1 h o menos y muy
preferiblemente durante un periodo de 30 min o menos a la
suspensién acuosa que comprende carbonato de calcic. En una
modalidad especialmente preferida al menos un acido que tiene
un pK, de menos de o igual a 2.5 se agrega durante un periodo
de 15 min o menos a la suspensidén acuosa gque comprende el
carbonato de calcio.

En otra modalidad preferida al menos un 4cido que
tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 se agrega en una

porcién a la suspensién acuosa que comprende el carbonato de
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calcio.

El 4cido de la etapa b) se puede agregar en la
forma de una sal de acido o neutral soluble, o en la forma de
un acido, siempre que sea solubilizado antes y/o durante la
etapa e).

En una modalidad preferida, al menos un acido que
tiene un pK, de mencs de o igual a 2.5 se agrega en una
cantidad que corresponde a entre 5% y 50% en peso,
preferiblemente entre 10% y 30% en peso, con base en el peso
del carbonato de calcio.

Después de la adicién de al menos un acido que
tiene un pK. de menos de o igual a 2.5 a la suspensién, el pH
de la suspensién, como medido de conformidad con el método de
medicidén dado en la seccién de Ejemplos en la presente abajo,
puede caer temporalmente a un valor por debajo de 6.0.

Etapa c): proporcionar CO; gaseoso

De conformidad con la etapa ¢) del proceso de la
presente invencién, se proporciona CO,; gaseoso.

Poniendo en contacto el carbonato de calcio con un
dcido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5, el diodxido
de carbono requerido se puede formar in situ del carbonato.
Alterﬁativamente o adicionalmente, el didéxido de carbono
gaseoso se puede suministrar de una fuente externa.

El tratamiento de &cido y tratamiento con didxido

de carbono gaseoso se puede llevar a cabo simultdneamente y
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automdticamente toma lugar cuando se usa un &cido fuerte.
También es posible llevar a cabo un primer tratamiento de
acido inventivo, por ejemplo, con un acido fuerte medio gue
tiene un pK, en el intervalo de 0 a 2.5 tal como H503, HSO4,
HiPQ,, &acido ox&lico, seguidoc por tratamiento con didxido de
carbono gaseoso suministrado de una fuente externa.

En el caso en donde se proporciona el diéxido de
carbono gaseoso, la concentracién de didéxido de carbono
gaseoso en la suspensién acuosa a través de la etapa e) es,
en términos de volumen, de manera que la relacidén (volumen de
suspension) : (volumen de CO; gaseoso) es de 1:0.05 a 1:20, auin
més preferiblemente 1:0.05 a 1:5. En otra modalidad
preferida, la relacidén de (volumen de suspensidn): (volumen
de CO, gaseoso) es de 1:0.05 a 1:20, aun mas preferiblemente
1:0.05 a 1:5, se mantiene durante el proceso de la presente
invencién.

Etapa d): proporcionar al menos un &cido gue tiene

un pK, mayor de 2.5

De conformidad con la etapa d) del proceso de la
presente invencién, se proporciona al menos un acido débil
organico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrégeno de al menos un &cido débil organico y/o
inorganico no poliméricc, soluble en agua, en donde el acido
débil tiene un pK, mayor de 2.5 y en donde el anidn de acido

correspondiente es capaz de formar sales de calcio insclubles

e



10

15

20

25

28

en agua.

Al menos un &acido débil organico y/o inoxganico no
polimérico, soluble en agua agregado a la suspensidén acuosa
gue comprende el carbonato de calcio tiene un pKs a 25°C de
2.5 o mas. Preferiblemente, el 4&acido débil agregado a la
suspensién acuosa que contiene el carbonato de calcio tiene
un pK, a 25°C de 3.0 o més. Uno o mas Aacidos débiles
orgadnicos y/o inorgédnicos no poliméricos solubles, se pueden
agregar a la suspensién acucsa as una solucidén concentrada o
una solucidn diluida.

En una modalidad preferida, al menos un acido débil
organico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua tiene
un peso molecular de menos de 1 000 g/mol, preferiblemente
menos de 750 g/mol, mas preferiblemente menos de 500 g/mol.

Al menos un &acido débil orgédnico y/o inorgéanico no
polimérico, soluble en agua agregado a la suspensidn acuosa
se selecciona preferiblemente del grupo que consiste de acido
citrico, &cido bbérico, o mezclas de los mismos.

Alternativa o adicionalmente, &al menos un acido
débil organico y/o inorgédnico no polimérico, soluble en agua
se puede agregar a la suspensidén acuosa en la forma de una
sal de hidrdgeno. Una “sal de hidrdgenc” en el significado de
la presente solicitud se define como un compuesto idnico
eléctricamente neutral formado del anién de &cido de al menos

un acido débil orgénico y/o inorgédnico no polimérico, soluble
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en agua y cationes, en donde una sal contiene al menos un
dtomo de hidrégeno. E1l grupe catidnico de tal sal se
selecciona preferiblemente de un metal alcali,
preferiblemente de litio, sodio, potasio, rubidio y mezclas
de los mismos.

En una modalidad preferida, la sal de hidrégeno de
al menos un é4cido débil 9orgadnico y/o inorgéanico- no
polimérico, soluble en agua se selecciona del grupc dque
consiste de citrato dihidrégeno de sodio y/o potasio y/o
litio, «citrato de. hidrégeno disédico y/o dipotasico y/o
dilitio, borato dihidrégeno sédico y/o potéasico y/o litio,
borato disdédico y/o dipotdsico y/o dilitio y mezclas de los
mismos. Preferiblemente, la sal de al menos un &cido débil
organico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua es
citrato hidrégeno disddico (NazCgHgO7) .

En una modalidad preferida, al menos un acido débil
orgadnico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrégeno de al menos un &cido débil organico y/o
inorgadnico no polimérico, soluble en agua se agrega en una
cantidad que corresponde a entre 0.1% en peso y 20% en peso,
preferiblemente entre 1% en peso y 15% en peso, mas
preferiblemente entre 1.5% en peso y 10% en peso y muy
preferiblemente entre 2% en peso y 5% en peso, con base en el
peso del carbonato de calcio.

Preferiblemente, la relacidén en peso de al menos un
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acido débil orgadnico y/o inorganico no polimérico, soluble en
agua y/o sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico
y/o inorganico no polimérice, soluble en agua en al menos un
dcido que tiene un pK; de menos de o igual a 2.5 en la
suspensién es de 1:100 a 100:1, maés preferiblemente 1:75 a
75:1, aun mas preferiblemente 1:50 a 50:1, todavia mas
preferiblemente 1:50 a 1:1, y muy preferiblemente 1:12 a 1:3.

Subsecuente al tratamiento de didxido de carbono y
el tratamiento con al menos un Acido que tiene un pK, de
menos de o igual a 2.5 y al menos un acido débil orgénico y/o
inorganice no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un &cido débil orgdnico y/c inorganico
no polimérico, soluble en agua, el pH de la suspensidn
acuosa, medido a 20°C, usualmente puede alcanzar un valor
mayor de 6.0, preferiblemente mayor de 6.5, mas
preferiblemente mayor de 7.0, aun mas preferiblemente mayor
de 7.5. En otras palabras, se obtiene un carbonato de calcio
que reacciona en la superficie como una suspensidén acuosa que
tiene un pB mayor de 6.0, preferiblemente mayor de 6.5, mas
preferiblemente mayor de 7.0, aun mas preferiblemente mayor
de 7.5. S8i 1la suspensién acuosa se deja alcanzar el
equilibrio, el pH usualmente es mayor de 7.

Un pH mayor de 6.0 se puede ajustar sin la adicidn
de una base cuando la agitacién de la suspensidn acuosa se

continla por un periodo de tiempo suficiente, preferiblemente
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1 hora hasta 10 horas, mas preferiblemente 1 a 5 horas.

Alternativamente, previo a alcanzar un estado de
equilibrio, el cual ocurre a un pH mayor de 7, el pH de la
suspensién acucsa se puede incrementar a un valor mayor de 6
agregando una base subsecuente al tratamiento de diéxido de
carbono. Cualquier base convencional tal como hidréxido de
sodic o hidréxido de potasio puede ser usada.

Etapa e): tratamiento de carbonato de calcio

De conformidad con la etapa e) del proceso de la
presente invencién, el carbonato de calcio se pone en
contacto en un ambiente de suspensidén acuosa con el acido que
tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 de la etapa b) con el
CO, gaseoso de la etapa c) y con al menos un é&cido débil
organico y/o inorgdnico no pelimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua de la etapa d).

El carbonato de calcio de conformidad con el
procesc inventivo se pone en contacto o trata con al menos un
dcido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5
(proporcionado en la etapa b)) y al menos un &cido débil
orgadnico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua (proporcionado en
la etapa d)) via las siguientes rutas:

Ruta JIA: simulténeamente poner en contacto el

553
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carbonato de calcio con al menos un acido que tiene un pK, de
menos de o igual a 2.5 de la etapa b) y con al menos un acido
débil orgéanico y/o inorgénico no polimérico, scluble en agua
y/o sal de hidrdégeno de al menocs un acido débil orgédnico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua de la etapa d):

Ruta IIA: primerc poner en contacto el carbonatec de
calcio con al menos un &cido débil organico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrdgeno de al menos
un acido débil orgénico y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua de la etapa d) vy después con al menos un acido que
tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 de la etapa b);

Ruta IIIA: primero poner en contacto el carbonato
de calcio con al menos un acido que tiene un pK, de menos de
o igual a 2.5 de la etapa b) y, durante su adicidén, el
carbonato de calcio también se pone en contacto con al menos
un &cido débil organico y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua y/o sal de hidrégeno de al menos un &acido débil
orgénico y/o inorgdnico no polimérico, soluble en agua de 1la
etapa 4d).

En el caso donde al mencs un &acido débil organico
y/0 inorganico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un &cido débil organico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua y al menos un acide gque tiene
un pKs de mencs de o igual a 2.5 son simultaneamente

agregados al carbonato de calcio (Ruta IA), el acido débil
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y/0 su sal de hidrdgenc se pueden combinar ¢ mezclar con al
menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5
previo a la adiciédn.

La mezcla de Acidos entonces se agrega a la
suspensién acuosa en una porcién o continuamente a
esencialmente la misma velocidad (cantidad/tiempo) durante un
pericdo de 2 h o menos, preferiblemente durante un periodo de
1.5 h o menos, mas preferiblemente durante un periodo de 1 h
o menos y muy preferiblemente durante un periodo de 30 min o
menos y en una modalidad especialmente preferida durante un
pericdo de 15 min © menos.

Usando la Ruta IA del proceso inventivo, es posible
obtener particulas de carbonato que tienen un Aarea de
superficie BET especifica incrementada. El proceso puede
proporcionar particulas de carbonato de calcio que tiene un
drea de superficie BET especifica que es al menos 10% mayor,
mas preferiblemente al menos 20% mayor y muy preferiblemente
al menos 30% mayor del Area de superficie BET especifica
obtenida poniendo en contacto el mismo carbonato de calcio
proporcionado en la etapa a) ya sea simultaneamente o en
distintas etapas, con al menos un &cido que tiene un pK, de
menos de o igual a 2.5 y CO; gaseoso pero sin agregar al
menos un acido débil orgédnico y/o inorgénico no polimérico,
soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al menos un acido

débil organico y/o inorganico no pelimérico, soluble en agua.
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Si al menos un &cido débil orgénico y/o inorgénico
no polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégenc de al
mencs un acido débil organico y/o inorganico no polimérico,
soluble en agua se agrega a la suspensién de carbonato de
calcio antes de poner en contacte el carbonate de calcio con
al menos un acido que tiene un pK, de menos de o igqual a 2.5
(Ruta IIA), el Acido débil y/o su sal de hidrdgeno puede, por
ejemplo, ser agregado a la suspensidédn acuosa en una porcidn o
continuamente a esencialmente la misma velocidad
(cantidad/tiempo} durante un periodo de 15 min o menos,
preferiblemente durante un periodo de 10 min o© mencs, mas
preferiblemente durante un periodo de 5 min o menos.

Después de la adicidén completa de al menos un é&cido
débil orgénico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua
y/o sal de hidrégeno de al menos un 4cido débil orgéanico y/o
inorgédnico no polimérico, soluble en agua, al menos un acido
gque tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 se agrega a la
suspensién acuosa en una porcidén o continuamente a
esencialmente la misma velocidad (cantidad/tiempo) durante un
pericdo de 2 h o menos, preferiblemente durante un pericdo de
1.5 h o menos, mas preferiblemente durante un periodo de 1 h
o menos y muy preferiblemente durante un periocdo de 30 min o
menos y en una modalidad especialmente preferida durante un
periodo de 15 min o menos.

Usando la Ruta IIA del proceso inventivo, es
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posible obtener particulas de carbonato de calcio que tienen
un didmetro mediano de alto peso particular. El proceso puede
proporcionar particulas de carbonato de calcio que tienen un
didmetro mediano que es al menos 10% mayor, mas
preferiblemente al menos 20% mayor y muy preferiblemente al
menos 50% mayor del didmetro medianc obtenido poniendo en
contacto el mismo carbonato de calcio proporciocnado via la
Ruta I1a; es decir, tratande el carbonato de calcio
simultaneamente con una mezcla de al menos un &cido que tiene
un pKs de menos de o igual a 2.5 y al menos un &cido débil
organico y/o inorgadnico no polimérico, soluble en agua Yy/o
sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico y/0
inorganico no polimérico, scoluble en agua.

Todos los diédmetros medianos de materiales de
carbonato de calcio que reaccionan en la superficie referidos
en la presente invencién, son medidos de conformidad con el
método de medicién proporcionade en la seccién de ejemplos
posterior.

Ademas, usando la Ruta IIA del proceso inventivo,
es posible obtener particulas de carbonato de calcio que
tiene un 4area de superficie BET especifica incrementada. El
proceso via la Ruta IIA puede proporcionar particulas de
carbonato de calcic que tienen un A&rea de superficie BET
especifica que es al menos 10% mayor, mas preferiblemente al

menos 20% mayor y aun mas preferiblemente al menos 50% mayor

59



10

15

20

25

36

del area de superficie BET especifica obtenida poniendo en
contacto el mismoc carbonato de calcio proporcionado en la
etapa a) ya sea simultaneamente o en etapas distintas, con al
menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 y
CO; gaseoso pero sin agregar al menos un acido débil organico
v/o inorgdnice no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un &acido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua.

$i al menos un Aacido débil orgédnico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al
menos un acido débil organico y/o inorgadnico no polimerico,
soluble en agua se agrega a la suspensidén acuosa durante el
contacto o se trata el carbonato de calcio con al menos un
dcido gque tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 (Ruta IIIA},
al menos un Aacido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5
puede, por ejemplo, ser agregado a la suspensidén acuocsa
continuamente a esencialmente la misma velocidad
(cantidad/tiempo) durante un periodo de 2 h o menos,
preferiblemente durante un periodo de 1.5 h o menos, mas
preferiblemente durante un periocdo de 1 h o0 menos y muy
preferiblemente durante un periodo de 30 min ¢ menos y €n una
modalidad especialmente preferida durante un pericdo de 15
min o menos.

Durante la adicién de al menos un &cido que tiene

un pK, de menos de o igual a 2.5, preferiblemente después de
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5%, después de 10%, después de 20%, después de 30%, después
de 50% o después de 80% del periodo de tiempo requerido para
continuamente agregar el (los) Aacido(s) que tienen un pK, de
menos de o igual a 2.5 a la suspensién de carbonato de
calcio, el carbonatc de calcio puede ser puesto en contacto
con al menos un &cido débil organice y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al menos
un acido débil organico y/o inorgénico no polimérico, soluble
en agua. Se entiende por la perscona experta en la tecnica
que, por ejemplo, 5% del periodo de tiempo necesario para
agregar continuamente el(los) acido(s) que tienen un pK, de
menos de o igqual a 2.5 esencialmente corresponde a la adicidn
de 5% de la cantidad total del(los) é&cido(s) que tienen un

pK. de mencs de o igual a 2.5 a ser agregado puesto que el

acido de conformidad con la presente invencidn
preferiblemente se agrega a la misma velocidad
(cantidad/tiempo) .

El 4cido débil y/o su sal de hidrdgeno pueden por
ejemplo ser agregados a la suspensién acuosa continuamente a
esencialmente la misma velocidad {cantidad/tiempo) durante un
periodo de 15 min o menos, preferiblemente durante un periodo
de 10 min o menos, més preferiblemente durante un periodo de
5 min o menos.

Cuando se usa la Ruta IIIA del proceso inventivo,

al menos un 4cido débil orgénico y/o inorgadnico no
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polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrdégeno de al menos
un acido débil orgénico y/o inorgénico no polimérico, soluble
en agua se puede agregar casi al comienzo del proceso de
agregar el(los) A4cido(s) que tienen un pK:s de menos de o©
igual a 2.5. Por ejemplo, al menos un acido débil organico
y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un acido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua se puede agregar después de 3%
o después de 10% del periodo de tiempo necesario para agregar
continuamente el (los) &cido(s) que tienen un pKs de menos de
o igual a 2.5. Usando la Ruta IIIA, es posible obtener
particulas de carbonato de calcic que tienen un didmetro
mediano de peso incrementado. El proceso puede proporcionar
particulas de carbonato de calcio que tienen un diametro
mediano que es al menos 5% mayor, mas preferiblemente al
mencs 10% mayor y muy preferiblemente al menos 20% mayor del
didmetro mediano obtenideo poniendo en contacto el mismo
carbonato de calcio proporcionadec en la etapa a) con didxido
de carbono gaseoso y al menos un Aacido débil organico y/o
inorgénico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégenc de al menos un &cido débil orgédnico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua al final del proceso de
agregar el(los) 4&cido(s) que tienen un pKs de menos de o
igual a 2.5, es decir, por ejemplo después de 80% del periodo

de tiempo necesario para agregar continuamente el{(los})
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dcido(s) que tienen un pK, de mencs de o igqual a 2.5.

Por consiguiente, es posible obtener particulas de
carbonato de calcio que tienen un didmetro mediano reducido
usando la Ruta IIIA del proceso inventivo, si al menos un
dcido débil organico y/o inorgdnico no polimérico, soluble en
agua y/o sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico
y/o inorgadnico no polimérico, soluble en agua se agrega casi
al final del proceso de agregar el (los) 4&cido(s) que tienen
un pK, de menos de o igual a 2.5, por ejemplo después de 80%
del periodo de tiempo necesario para agregar continuamente
el (los) éacido(s) que tienen un pK, de menos de o igual a 2.5
(y esencialmente que corresponde a 80% de la cantidad total
del(los) &acido(s) que tienen un pK, de menos de o igual a 2.5
a ser agregados).

Ademds, usando la Ruta IITA del proceso inventivo,
también es posible obtener particulas de carbonatc de calcio
gue tienen un &rea de superficie BET especifica incrementada.
El proceso puede proporcionar particulas de carbonato de
calcio gque tienen un &rea de superficie BET especifica que es
al menos 10% mayor, mas preferiblemente al menos 15% mayor ¥y
aln mas preferiblemente al menos 20% mayor del area de
superficie BET especifica obtenida poniendo en contacto el
mismo carbonato de calcio proporcionado en la etapa a) con al
menos un acido débil orgdnico y/o inorganico no polimérico,

soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al menos un &cido

67



10

15

20

25

40

débil organico y/o inorgénico no polimérico, soluble en agua
casi al final del proceso de agregar el(los) acido(s) que
tienen un pK, de menos de o igual a 2.5, es decir, por
ejemplo, después de 80% del periodo de tiempo necesario para
agregar continuamente el(los) &acido(s) gque tienen un pK, de
mencs de o igual a 2.95.

Por consiguiente, es posible controlar
selectivamente o ajustar pardmetros especificos o propiedades
del carbonato de calcio como el Area de superficie BET
especifica y el didmetro mediano usando la Ruta IIIA del
proceso inventive. La adicién de al menos un é&cido débil
organico y/o inorgdnico no polimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrégeno de al menos un acido débil orgénico y/o
inorganice no polimérico, soluble en agua al final del
proceso de agregar el(los) acido(s} que tienen un pKg de
menos de o igual a 2.5 a la dispersién de carbonato de calcio
puede conducir a particulas de carbonato de calcio que tienen
un area de superficie BET especifica inferior o reducida y un
didmetro mediano en peso inferior, mientras la adicidn de al
menos un Aacido débil orgéanico y/o inorganico no polimérico,
soluble en agua y/o sal de hidrégenoc de al menos un éacido
débil orgdnico y/o inorgénico no polimérico, soluble en agua
al comienzo del proceso de adicidén del(los) acido(s) gque
tienen un pK. de menos de o igual a 2.5, por ejemplo, despueés

que se ha agregado 5% en peso del{los) acido(s) que tienen un
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pK, de menos de o igual a 2.5, puede conducir a particulas de
carbonato de calcio que tienen un area de superficie BET
especifica incrementada y un didmetro mediano en peso
incrementade © superior.

En una modalidad preferida, la etapa e) se lleva a
cabo a temperaturas arriba de la temperatura ambiente, mas
preferiblemente arriba de 50°C, y ain mads preferiblemente
arriba de 60°C.

En una modalidad preferida, la suspensidén se mezcla
para asl desarrollar un flujo esencialmente laminar.

En una modalidad opcional, la etapa e) toma lugar
en la presencia de al menos un compuesto seleccicnado del
grupo que consiste de un silicato de una sal monovalente tal
como un silicato de sodio, un silicato de potasio, un
silicato de 1litio, un silicato de aluminio, wuna silice
sintética, un silicato de calcio, un hidréxido de aluminio,
un aluminato de sodio, un aluminato de potasio y mezclas de
los mismos. Preferiblemente la sal monovalente es silicato de
sodio.

De conformidad con una modalidad adiciocnal de la
presente invencién, la etapa e) toma lugar en la presencia de
un gas inerte, el c¢ual es burbujeado a través de la
suspensién.

Las etapas de tratamiento de acido y/o la etapa de

tratamiento de didéxido de carbono pueden ser repetidas una
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vez © varias veces, si es apropiado.

En una modalidad preferida de la presente
invencidén, la suspensidédn obtenida que comprende el carbonato
de calcio que reacciona en la superficie tiene un contenido
de sdélido, como medido de conformidad con el métcdo de
medicidén descrito en la seccién de Ejemplos posterior, de
hasta 25% en peso, preferiblemente entre 5% y 20% en peso.

En una modalidad preferida, la fase acuosa de la
suspensién de carbonato de calcic gque reacciona en la
superficie obtenida puede ser reemplazada con agua
desionizada. En una modalidad mas preferida, la fase acucsa
de la suspensién de carbonato de calcio que reacciona en la
superficie se recolecta vy recircula en el proceso de
conformidad con la presente invencién como un medio para
proporciocnar todo o parte de los iones de calcio
solubilizados. Esto es particularmente de interés cuando el
proceso de conformidad con la invencidén es un proceso
continuo.

La suspensién de carbonato de calcio que reacciona
en la superficie obtenida puede ser concentrada,
opcionalmente hasta el punto de obtener un producto seco de
carbonato de calcio que reacciona en la superficie. S5i la
suspension acuosa descrita anteriormente se seca, el
carbonato de calcio que reacciona en la superficie sd6lido

obtenido (es decir, seco o gque contiene tan poca agua que no
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estd en una forma fluida), puede estar en la forma de
granulos o un polvo. En el caso de un producto seco, este
producto puede adicionalmente ser tratado con &cidos grasos.
En el caso de un producto seco, este producto puede ser
adiciconalmente lavado con agua.

De este modo, se obtiene una suspensidén de
carbonato de calcio gue reacciona en la superficie, en donde
el carbonato de calcio que reacciona en la superficie
comprende una sal de calcio al menos parcialmente cristalina,
insoluble, de un anién derivado de al menos un &cido que
tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 y/o al menos un acido
débil organico y/o inorgénico no polimérice, soluble en agua
y/o sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua, el cual
preferiblemente se extiende de la superficie de al menos
parte del carbonatc de calcio, proporcionado en la etapa aj.

Este carbonato de «calcio que reacciona en la
superficie proporciona un é&rea de superficie BET especifica
que es al menos 5% mayor del &rea de superficie BET
especifica obtenida después de poner en contacto el mismo
carbonato de calcio proporcionado en la etapa a), ya sea
simultdneamente o en etapas distintas, con al menos un acido
que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 y CO; gaseoso pero
sin agregar al menos un Acido débil organico y/o inorganice

no polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno de al
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menos un Acido débil orgénico y/o inorganice no polimérico,
soluble en agua.

En una modalidad preferida el carbonato de calcio
que reacciona en la superficie resultante tiene un area de
superficie BET especifica que es al menos 10% mayor, mas
preferiblemente al menos 20% mayor y muy preferiblemente al
menos 50% mayor del Area de superficie BET especifica de un
carbonato de calcio obtenido poniendo en contacte el mismo
carbonatce de calcio vya sea simultaneamente o en etapas
distintas, con al menos un &cido que tiene un pKs de menos de
o igual a 2.5 y CO; gaseoso pero sin agregar al menos un
4cido débil organico y/o inorgénico no polimérico, soluble en
agua y/o sal de hidrdgeno de al menos un acido débil organico
y/0 inorgdnico no polimérico, soluble en agua.

El <carbonato de <calcio gque reacciona en la
superficie obtenido por el proceso inventivo puede ademés
proporcionar un &rea de superficie BET especifica que es la
misma como el A&rea de superficie BET especifica obtenida
poniendo en contacto el mismo carbonato de calcio ya sea
simultineamente o en etapas distintas, con al menos un acido
que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 y CO; gasecso pero
sin agregar al menos un &cido débil orgdnico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrdgeno de al
menos un acido débil organico y/o inorgénico no polimérico,

soluble en agua. En este caso, la cantidad requerida de al
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menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual a que 2.5
se reduce de al menos 5% en peso, mas preferiblemente de al
menos 10% en peso, ain mas preferiblemente de al menos 15% en
peso y muy preferiblemente de al menos 20% en peso, con base
en el peso de al menocs un acido que tiene un pK, de menos de
o igual a 2.5.

En una modalidad preferida, el carbonato de calcio
gque reacciona en la superficie obtenido por el proceso
inventivo tiene un Area de superficie especifica de mas de 20
m’/g, por ejemplo, 20 m?’/g a 200 m®’/g, preferiblemente més de
30 m?/g, por ejemplo, 30 m’/g a 150 m?’/g, més preferiblemente
mas de 40 mz/g, aun mas preferiblemente mas de 50 mz/g,
todavia mas preferiblemente mas de 60 m?/g, aun mas
preferiblemente més de 70 m’/g y muy preferiblemente mas de
80 m?/g, medida usando nitrégeno y el método BET de
conformidad con el método proporcionade en la seccidn de
ejemplos posterior.

Ademas, se prefiere que el carbonato de calcio
sintético o natural que reacciona en la superficie tenga un
didmetro de grano mediano en peso desde 0.1 um a 50 um,
preferiblemente desde 1 um a 25 pm, mas preferiblemente desde
3 um a 15 um, y muy preferiblemente desde 5 pm a 12 pm como
medido de conformidad con el método de medicién proporcionado
en la seccién de ejemplos posterior.

En una modalidad preferida, el carbonato de calcio

£
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que reacciona en la superficie tiene un &rea de superficie
BET especifica dentro del intervalo de 20 m?/g a 150 m?/g o 30
m2/g a 200 m?/g y un didmetro de grano mediano en peso dentro
del intervalo de 0.1 pm a 50 um.

El carbonato de <calcio que reacciona en la
superficie, inventivo, o wuna suspensién del carbonato de
calcio que reaccicna en la superficie, se puede usar (en la
forma de suspensiones o en la forma de productos secos) en
papel, pafiuelos de papel, plésticos, pinturas, o como un
agente de tratamiento de agua o de liberacién controlada.

El carbonato de <calcio que reacciona en 1la
superficie obtenido por el proceso de la presente invencidn
es preferiblemente llevado en contacte c¢con agua para ser
purificado, por ejemplo, agua de residuo industrial, agua
potable, agua de residuos urbanos, agua residual de
industrias cerveceras, o agua en la industria del papel, o
por cualesquiera medios convencionales conocidos por la
persona experta.

El carbonato de <calcio que reacciona en 1la
superficie se puede agregar comoc una suspensién acuosa, por
ejemplo, la suspensioén descrita anteriormente.
Alternativamente, se puede agregar al agua a ser purificada
en cualquier forma soélida apropiada, por ejemplo, en la forma
de granulos o un polvo o en la forma de una torta.

El agua puede contener impurezas organicas, por
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ejemplo, que resultan de residuos Thumanos, materiales
orgénicos, suelo, tensioactivos asi como también impurezas
inorganicas, en particular impurezas de metal pesado tales
como compuestos que contienen hierro o manganeso. Componentes
peligroscs que pueden ser removidos del agua con el proceso
de purificacién de la presente invencidén también incluyen
microorganismos tales come bacterias, heongos, argueas o
protistas.

Los siguientes ejemplos estén significando ilustrar
la invencidn sin restringir su alcance:

EJEMPLOS

Métodos de medicidn

Se usan los siguientes métodos de medicidn paré
evaluar los parametros dados en los ejemplos Y
reivindicaciones.,
Area de superficie especifica (SSA) de un material

El 4rea de superficie especifica es medida via el
método BET de conformidad con el ISO 9277 usande nitrdgeno,
después del acondicionamiento de la muestra por calentamiento
a 250°C por un periodo de 30 minutos. Previo a tales
mediciones, la muestra se filtrd dentro de un embudo Bichner,
se enjuagd con agua desionizada y secd durante la noche a 90
a 100°C en un horno. Subsecuentemente la torta seca se
triturd completamente en un mortero y el polvo resultante se

colocd en un balance de humedad a 130°C hasta gque se alcanza
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un peso constante.

Distribucién del tamafio de particula (% de masa de
particulas con un didmetro < X) y didmetro de grano de peso
medio (dsq) de material de particulas de carbonato de calcio
que no reacciona en la superficie (es decir, material de
partida de carbonato de calcio)

Se determinaron el diametro de grano medio en peso
vy distribucién de masas del diametro de grano de un material
de particulas, tales como carbonato de calcio, via el método
de sedimentacién, es decir, un andlisis de comportamiento de
sedimentacién en un campo gravimétriceo. La medicidén se hizo
en un Sedigraph™ 5120.

El método y el instrumento se conocen por la
persona experta y son cominmente usados para determinar el
tamafic de grano de rellenadores y pigmentos. La medicidn se
llevé a cabo en una solucién acuosa de 0.1% en peso de
Na,P,0,. Las muestras se dispersaron usando un agitador a alta
velocidad y ultrasénico.

Didmetro de grano medio (dsq) de material de
carbonato de calcio que reacciona en la superficie material

Se determind el didmetro de grano medio de
carbonato de calcio que reacciona en la superficie usando un
Sistema de Difraccién Laser Malvern Mastersizer 2000.

Difraccién de rayos-X (XRD)

Estructuras cristalograficas de materiales se



10

15

20

25

48

identificaron con base en la técnica analitica de XRD usando
instrumentacién Brucker AXS:D8, explorando de 2 a 70° 2teta a
una velocidad de exploracidén de 0.5 segundos/etapa y un
tamario de etgpa de 0.01° 2teta. El andlisis del espectro
resultante se basa en la base de datos PDF 2 del espectro de
referencia emitido por el Centro Internacional para Datos de
Difraccién.

PH de una suspensién acuosa

El pH de la suspensidén acuosa se mide usando un
medidor de pH estandar a aproximadamente 25°C.

Contenido de sbélidos de una suspensién acuosa

El contenido de sélides de la suspension (también
conocido como “pesc seco”) se determina usando un Analizador
de Humedad HR3 comercializado por Mettler-Toledo con los
siguientes ajustes: temperatura de 120°C, desconexidn
automdtica 3, secado estandar, 5-20 g de suspensidn.
Ejemplo 1

El siguiente Ejemplo ilustrativo de la invencidn
involucra poner en contacto un carbonato de calcio de
conformidad con el proceso de la presente invencidn en
comparacién a poner en contacto el mismo carbconato de calcio
con al menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual a
2.5 y CO; gaseoso pero sin agregar al menos un &cido débil
orgdnico y/o inorgéanico no polimérico, soluble en agua y/o

sal de hidrégeno de al menos un Aacido débil orgénico y/o
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inorganico no polimérico, soluble en agua y poner en contacto
el mismo carbonato de calcio con al menos un 4&cido débil
orgdnico y/¢ inorganico no polimérico, soluble en agua y/o
sal de hidrdgeno de al menos un &cido débil orgénico y/o
inorganico no polimérico, scluble en agua y CO; gaseoso pero
sin agregar al menos un 4cido que tiene un pK, de menos de o

igual a 2.5.

1. Preparacién de suspensiones de carbonato de

calcio

2. Suspensidédn V1 de Carbonato de calcioc (técnica

anterior)

Una suspensidén de carbonato de calcio V1 se prepard
agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera gque la suspensién acuosa
obtenida tiene un contenido de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidén es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacién de manera que se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega H3;PO, en una cantidad
correspendiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x10™° moles de H3PO, por gramo de
carbonato de calcio wvia wuna bomba peristéltica a 1la
suspension de carbonato de calcio durante un periodo de 15

minutos. Después de esta adicidén, la suspensién se agita por
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unos O minutos adicicnales usando un mezclador de tipo
propulsor.

La suspensidén resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el 4&rea de superficie BET especifica final de este
producto seco.

b. Suspensidén de carbonato de calcio V2

Una suspension de carbonato de calcio V2 se prepard
agregande agua y 250 g de vyeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera que la suspensidébn acuosa
obtenida tiene un contenido de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensién es posteriormente llevada a
v mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera gue se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega Acido citrico en una
cantidad correspondiente a 5% en peso sobre el peso del
carbonato de «calcio wvia una bomba peristéaltica a la
suspensién de carbonato de calcio. Después de terminar la
adicién de 4acido citrico, se agrega H3PO; en una cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x107° moles de HsPO, por gramo de
carbonato de calcio wvia una bomba peristdltica a la
suspensidéon de carbonato de calcio durante un periodo de 15

minutos. Después de esta adicidn, la suspensidén se agita por
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unos 5 minutos adicionales usando un mezclador de tipo
propulsor.

La suspensidn resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el A&rea de superficie BET especifica final de este
producto seco.

c. Suspensidn de carbonato de calecio V3

Una suspensién de carbonato de calcio V3 se prepard
agregandoc agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera que la suspensidn acuosa
obtenida tiene un contenido de sdlidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidn es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacién de manera que se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega Aacido «citrico en una
cantidad correspondiente a 5% en peso scbre el peso del
carbonato de calcio wvia una Pbomba peristaltica a la
suspensidén de carbonato de calcio. Después de esta adicién,
la suspensidén se agita por unos 5 minutos adicionales usando
un mezclador de tipo propulsor.

La suspensién resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el 4rea de superficie BET especifica final de este

producte seco.
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La siguiente Tabla 1 muestra las suspensiones
preparadas de carbonato de calcio y las Aareas de superficie
BET especificas correspondientes y velocidades de absorcién

de plazo corto:

Muestra V1 v2 v3
% de H;PO, 10 10 ninguno
% de acido citrico | ninguno 5
SSA de producto/ 24.0 46.0 7.0
mz/g

Ejemplo 2

El siguiente Ejemplo ilustrativo de la invencidn
involucra poner en contacto wun carbonato de calcio de
conformidad con el proceso de la presente invencidn, en donde
se varia la concentracién de al menos un acido que tiene un
PK: de menos de o igual a 2.5.

1. Preparacidn de suspensiones de carbonato de

calcio

a. Suspensién de carbonato de calcio V4

Una suspensidén de carbonato de calcio V4 se prepard
agregando agua y 250 g de vyesc en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera que la suspensién acuosa
obtenida tiene un contenido de sdélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidn es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera que se establece un fiujo
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esencialmente laminar, se agrega HiPO; en wuna cantidad
correspondiente a 30% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 3x10™° moles de H3PO, por gramo de
carbonato de <calcio wvia una bomba peristdltica a la
suspensién de carbonato de calcio durante un pericdo de 15
minutos. Después de 15% de tiempo transcurridoe para la
adicién de H3POs (2 min), se agrega é&cido citrico en una
cantidad correspondiente a 5% en peso sobre el peso del
carbonato de calcio wvia una bomba peristaltica a la
suspensién de carbonato de calcio. Después de 1la adicidn
completa de acidos, la suspensidédn se agita por unos 5 minutos
adicionales usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensidén resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el 4area de superficie BET especifica final de este
producto seco.

b. Suspensién de carbonato de calcio V5

Una suspensidén de carbonato de calcio V5 se prepard
agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidablé de 5 L, de manera gque la suspensidén acuosa
obtenida tiene un contenido de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspension es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite

caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera que se establece un flujo
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esencialmente laminar, se agrega H3iPO; en una cantidad
correspondiente a 20% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 2x107° moles de H3PO;, por gramo de
carbonato de calcio wvia una bomba peristdltica a la
suspensién de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después de 15% de tiempo transcurrido para la
adicidédn de H;PO; (2 min), se agrega A&cide citrico en una
cantidad correspondiente a 5% en pesc sobre el peso del
carbonato de calcio wvia una bomba peristdltica a la
suspensién de carbonato de calcio. Después de la adicién
completa de &cidos, la suspensidén se agita por unos 5 minutos
adicionales usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensidén resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el A&rea de superficie BET especifica final de este
producto seco.

c. Suspensidn de carbonato de calcio V6

Una suspensidén de carbonato de calcio V6 se prepard
agregando agua y 250 g de vyeso en un reactor de acero
inoxidable de S L, de manera que la suspensidén acuosa
obtenida tiene un contenido de sdélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidén es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera que se establece un flujo
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esencialmente laminar, se agrega H3PO;, en una cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x107® moles de H;PO. por gramo de
carbonato de <calcic wvia una bomba peristdltica a la
suspensidén de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después de 15% de tiempo +transcurride para la
adicién de HiPO; (2 min), se agrega &cido citrice en una
cantidad correspondiente a 5% en peso sobre el peso del
carbonate de <calcio wvia una bomba peristdltica a la
suspension de carbonatoc de calcio. Después de la adicién
completa de &cidos, la suspensidén se agita por unos 5 minutos
adicionales usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensidn resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el area de superficie BET especifica final de este
producto seco.

La siguiente Tabla 2 muestra 1las suspensiones
preparadas de carbonatc de calcio y las Areas de superficie

BET especificas correspondientes:

Muestra v v5 ve
% de H,PO, 30 20 10
% de acido citrico |5 5 5
S5A de producto/ 108.5 84.9 48.3
m*/g

Ejemplo 3

El siguiente Ejemplc ilustrativo de la invencién
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involucra poner en contacto un carbonato de calcio de
conformidad con el proceso de la presente invencidén, en donde
se varia la concentracién de al menos un &cido débil orgénico
y/o inorgénico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un &acido débil organico y/o inorgénico
no polimérico, soluble en agua.

1. Preparacién de suspensién de carbonato de

calcio

a. Suspensién de carbonato de calcio V7

Una suspensidén de carbonato de calcio V7 se prepard
agregando agua y 250 g de vyeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera gue la suspensidén acuosa
obtenida tiene un contenido de sdélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidén es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacién de manera que se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega HiPO; en una cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x107° moles de HiPO, por gramo de
carbonato de <calcio via wuna bomba peristdltica a la
suspensidén de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después 50% de tiempo transcurrido para la adicién
de H3POy (7.5 min), se agrega &acido citrico en una cantidad

correspondiente a 1% en peso sobre el peso del carbonato de
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calcio via wuna Dbomba peristdltica a la suspensién de
carbonato de calcio. Después de la adicidén completa de
dcidos, la suspensién se agita por unos 5 minutos adicionales
usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensién resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el A&rea de superficie BET especifica final de este
preducto seco.

b. Suspensidén de carbonato de calcio V8

Una suspensidén de carbonato de calcic V8 se prepard
agregande agqua y 250 g de yesc en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera gue la suspensidén acuosa
obtenida tiene un contenido de sdlidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidn es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacién de manera gque se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega H3PO; en una cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcic y a aproximadamente 1x107° moles de H3PO, Por gramo de
carbonato de «calcio wvia una bomba peristaltica a la
suspensién de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después 50% de tiempo transcurridc para la adicidn
de H3PO; (7.5 min), se agrega &acido citrico en una cantidad

correspondiente a 2.5% en peso scbre el peso del carbonato de
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calcio wvia wuna bomba peristédltica a la suspensién de

carbonato de calcio. Después de la adicidn completa de
acidos, la suspensidén se agita por unos 5 minutos adicionales
usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensidn resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se

mide el Area de

superficie BET especifica final de este

producto seco.

La siguiente Tabla 3 muestra 1las suspensiones

preparadas de carbonato de calcico y las é&reas de superficie

BET especificas correspondientes:

Muestra vl v7 V8

% de acido citrico | ninguno 1 2.5

Tiempo de adicién -- : 50% 50%

de acido citrico

con relacién al

tiempo total de

adicién de H;PQ,

SSA de producto/ 24 34.5 38.4

m’/g
Ejemplo 4

El siguiente Ejemplo ilustrativo de la invencién

invelucra poner en contacto un carbonato de calcio de

conformidad con el proceso de la presente invencidn, en donde
el carbonato de calcio se pone en contacto con 30% de al
menos un Aacido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 vy

se varia el punto de tiempo de agregar al menos un &cido
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débil orgénico y/o inorganico no polimérico, soluble en agua
y/o sal de hidrdégeno de al menos un &acido débil orgénico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua.

1. Preparacién de suspensiones de carbonato de

calcio

a. Suspensidén de carbonato de calcio V9

Una suspensién de carbonato de calcio V9 se prepard
agregando agua y 250 g de vyeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera gue la suspensidén acuosa
obtenida tiene un contenido de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidn es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera que se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega acido citricoe en una
cantidad correspondiente a 5% en peso sobre el peso del
carbonato de «calcioc wvia una bomba peristdltica a la
suspensién de carbonato de calcio. Después de la adicién
completa de &cide citrico, se agrega H3;PO, en una cantidad
correspondiente a 30% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 3x107° moles de H3PO4 por gramo de
carbonato de calcio wvia una bomba peristaltica a la
suspension de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después de la adicién completa de 4&cidos, 1la

suspensidén se agita por unos 5 minutos adicionales usandoc un
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mezclador de tipo propulsor.

La suspensidn resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el area de superficie BET especifica final de este
productec seco.

La siguiente Tabla 4 muestra las suspensiones
preparadas de carbonato de calcio y las &areas de superficie

BET especificas correspondientes:

Muestra vl v9
% de HiPO, 30 30
% de acido citrico |5 5
Tiempo de adicién 15% Pre-adicién

de acido citrico
con relacidn al
tiempo total de
adicidn de H3PO,

SSA de producto/ 108.5 105.5

m’/g

dsp/ pm 8.20 11.94
Ejemplo 5

El siguiente Ejemplo ilustrative de 1la invencidn
involucra poner en contacto un carbonato de calcio de
conformidad con el proceso de la presente invencidén, en donde
el carbonato de calcio se pone en contacto con 10% de al
menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 y
se varia el punto de tiempo de agregar al menos un A&cido

débil orgénico y/o incrgédnico no polimérico, soluble en agua
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y/o sal de hidrdégeno de al menos un acido débil orgénico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua.

1. Preparacién de suspensiones de carbonatoc de

calcio

d. Suspensidén de carbonato de calcio V10

Una suspensién de carbonato de calcio V10 se
prepard agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera que la suspensién acuosa
obtenida tiene un contenido de sdélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidén es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera que se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega H3POs en wuna cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x107° moles de H.PO, por gramo de
carbonato de calcio mezclado con 4&cido citrico en una
cantidad correspondiente a 5% en peso sobre el peso del
carbonato de calcio wvia una bomba peristaltica a la
suspensién de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después de la adicidén completa de A&cidos, la
suspensidén se agita por unos 5 minutos adicionales usandc un
mezclador de tipo propulsor.

La suspensién resultante se deja sedimentar durante

la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
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mide el &rea de superficie BET especifica final de este

producto seco.

b. Suspensién de carbonato de calcio V11

Una suspensidén de carbonato de calcio V11 se
prepardé agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera que la suspensidn acuosa
obtenida tiene un contenidc de sdélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidn es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el usc de un termostatc de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidn de manera que se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega Hi:POs en una cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x107? moles de H3PO, por gramo de
carbonato de calcic wvia una bomba peristaltica a 1la
suspensién de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después de 15% de tiempo <transcurrido para la
adicién de H3PO; (2 min), se agrega 4&cido citrice en una
cantidad correspondiente a 5% en peso sobre el peso del
carbonato de calcio wvia una bomba peristaltica a la
suspensidén de carbonato de calcio. Después de la adiciédn
completa de acidos, la suspensidn se agita por unos 5 minutos
adicionales usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensidn resultante se deja sedimentar durante

la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
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mide el A4rea de superficie BET especifica final de este
producto seco.

La siguiente Tabla 5 muestra las suspensiones
preparadas de carbonato de calcio y las A&reas de superficie

BET especificas correspondientes:

Muestra v2 V1o vil
% de H;PQ, 10 10 10
% de acido 5 5 5
citrico

Tiempo de adicién | Pre-adicién | simulténeamente | t=15%
de acido citrico
con relacidn al
tiempo total de
adicidén de HyPO,

SSA de producto/ 46 50.1 48.3

m’/g

dso/m 9.43 6.27 5.16
Ejemplo 6

El siguiente Ejemplo ilustrativo de 1la invencién
involucra poner en contactoe un carbonato de calcio de
conformidad con el proceso de la presente invencidn, en donde
el carbonato de calcio se pone en contacto con 10% de al
menos un &acido que tiene un pK., de menos de o igual a 2.5 vy
se varia el punto de tiempo de agregar al menos un Aacido
débil orgédnico y/o inorgénice no polimérico, soluble en agua.

l. Preparacién de suspensiones de carbonato de

calcio

a. Suspensidn de carbonato de calcio V12

Una suspensidén de carbonato de calcio V12 se
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prepard agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera gque la suspensidén acuosa
obtenida tiene un contenido de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensidn es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera gque se establece un flujo
esencialmente laminar, se agrega HiPO, en wuna cantidad
correspondiente a 10% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio y a aproximadamente 1x107° moles de H3PO, por gramo de
carbonato de calcio wvia wuna Dbomba peristaltica a 1la
suspensién de carbonato de calcio durante un periodo de 15
minutos. Después 50% de tiempo transcurrido para la adicién
de H3POy (7.5 min}, dcido citrico en una cantidad
correspondiente a 2.5% en peso sobre el peso del carbonato de
calcio se agrega via una bomba peristédltica a la suspension
de carbonato de calcio. Después de la adicién completa de
acidos, la suspensidén se agita por unos 5 minutos adicionales
usando un mezclador de tipo propulsor.

La suspensidén resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el 4area de superficie BET especifica final de este
producto seco.

b. Suspensién de carbonato de calcio V13

Una suspensidén de carbonato de calcio V13 se

8
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preparé agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
inoxidable de 5 L, de manera que la suspensién acuosa
obtenida tiene un contenido de sd6lidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensién es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacidén de manera gque se establece un
flujo esencialmente laminar, se agrega HiPQy en una
cantidad correspondiente a 10% en peso sobre el peso del
carbonato de calcio y a aproximadamente 1x10° moles de
HPOy por gramo de carbonato de calcio wvia una bomba
peristdltica a 1la suspensidén de carbonato de calcio
durante un periodo de 15 minutos. Después de 80% de tiempo
transcurrido para la adicién de H3POs (12 min), é&cido
citrico en una cantidad correspondiente a 2.5% en peso
sobre el peso del carbonato de calcio se agrega via una
bomba peristaltica a la suspensidén de carbonato de calcio.
Después de la adicidén completa de &acidos, la suspensidn se
agita por unos 5 minutos adicionales usando un mezclador
de tipo propulsor.

La suspensién resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el &4rea de superficie BET especifica final de este
producto seco.

La siguiente Tabla 6 muestra las suspensiones
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preparadas de carbonato de calcio y las &reas de superficile

BET especificas correspondientes:

Muestra V12 v1i3
% de HiPOy 10 10
% de acido citrico | 2.5 2.5
Tiempo de adicién 50% 80%

de acido citrico
con relacidn al
tiempo total de
adicidén de HiPO,

SSA de producto/ 38.4 38.9

m’/g

dso/ pm 7.6 5.9
Ejemplo 7

El siguiente Ejemplo ilustrativo de la invenciédn

involucra calcio de

poner en contacto un carbonato de
conformidad con el proceso de la presente invencidén, en donde
el carbonato de calcio se pone en contacto con 10% de al
menos un &acido que tiene un pK; de menos de o igual a 2.5 y
se varia el punto de tiempo de agregar al menos un &cido
débil organico y/o inorgdnico no polimérico, soluble en agua
y/o sal de hidrégeno de al menos un &cido débil orgénico y/o
inorganico no polimérico, scluble en agua.

1. Preparacién de suspensiones de carbonato de

calcio

a. Suspensién de carbonato de calcio V14

Una suspensién de carbonato de calcio V14 se

prepard agregando agua y 250 g de yeso en un reactor de acero
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inoxidable de 5 L, de manera que la suspensidn acuosa
obtenida tiene un contenido de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensién es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubalo.

Bajo agitacién de manera que se establece un
flujo esencialmente laminar, se agrega H3POs en una
cantidad correspondiente a 10% en pesc sobre el peso del
carbonato de calcio y a aproximadamente 1x107% moles de
HsPO, por gramo de carbonato de calcio via wuna bomba
peristaltica a la suspensién de carbonato de calcio
durante un periodo de 15 minutos. Después de 80% de tiempo
transcurrido para la adicién de H3PO; (12 min), acido
citrico en una cantidad correspondiente a 2.5% en peso
sobre el peso del carbonato de calcio se agrega via una
bomba peristaltica a la suspensidén de carbonato de calcio.
Después de la adicién completa de acidos, la suspensién se
agita por unos 5 minutos adicionales usando un mezclador
de tipo propulsor.

La suspensién resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el &rea de superficie BET especifica final de este
preducto seco.

b. Suspensidén de carbonato de calcio V15

Una suspensién de carbonato de calcio V15 se
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prepard agregando agua y 250 g de yesc en un reactor de acero
inoxidable de 5 1, de manera que la suspensién acuosa
obtenida tiene un contenide de sélidos de 10% en peso seco.
La temperatura de esta suspensién es posteriormente llevada a
y mantenida a 70°C por el uso de un termostato de aceite
caliente Jubaleo.

Bajo agitacién de manera gue se establece un
flujo esencialmente laminar, se agrega H3POs en una
cantidad correspondiente a 10% en peso sobre el pesoc del
carbonato de calcio y a aproximadamente 1x10"° moles de
H:PO; por gramo de carbonato de calcio via wuna bomba
peristdltica a la suspensién de carbonato de calcio
durante un periodo de 15 minutos. Después de 15% de tiempo
transcurrido para la adicién de H3PO4 (2 min), se agrega
4cido citrico en una cantidad correspondiente a 5% en peso
sobre el peso del carbonato de calcic via una bomba
peristidltica a la suspensién de carbonato de calcio.
Después de la adicién completa de acidos, la suspensién se
agita por unos 5 minutos adicionales usando un mezclador
de tipo propulsor.

La suspensién resultante se deja sedimentar durante
la noche antes de filtrar y secar el producto obtenido. Se
mide el &rea de superficie BET especifica final de este
producto seco.

La siguiente Tabla 7 muestra las suspensiones
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Muestra V14 V15
% de H3POy 10 10

% de acido citrico |5 5
Tiempo de adicién B0% 15%
de &cido citrico

con relacidén al

tiempo total de

adicidn de H3PO,

SSA de producto/ 38. 48.3
m?/g

dso/]..lm 5.9 5.1¢6
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REIVINDICACIONES

1. Procesc para preparar un carbonato de calcio gue
reacciona en la superficie en un ambiente acuoso,
caracterizado porque comprende las siguientes etapas:

a) proporcionar un carbonato de calcio;

b) proporcionar 5% en pesc a 50% en peso, con base
en el peso del carbonato de calcio, de al menos un acido gue
tiene un pK, de menos de o igual a 2.5, en donde el anion de
acido correspondiente es capaz de formar sales de calcio
insolubles en agua;

c) proporcionar CO; gaseoso;

d} proporcionar al menos un &cido débil organico
y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y/o una sal de
hidrdgeno de al menos un Acido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua; y

e) poner en contacto el carbonato de calcio con
dicho al menos un acido que tiene un pK, de menos de o igual
a 2.5 de la etapa b), con el CO; gaseoso de la etapa c} y con
al menos un 4cido débil organico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrdgeno de al menos
un acido débil orgénico y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua de la etapa d);

en donde al menos un Acido débil orgénico y/o

inorgadnico no polimérico, soluble en agua tiene un pK, mayor
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de 2.5 y en donde su anién de acido correspondiente es capaz
de formar sales de calcio insolubles en agua.

2. Proceso de conformidad con la reivindicacién 1,
caracterizado porque al menos un acido gue tiene un pK, de
menos de o igual a 2.5 se selecciona del grupo que consiste
de 4&cidos fuertes que tienen un valor de pK, de menos de o
igual a cero a 25°C, y é&cidos medios-fuertes que tienen un
valor de pK, de entre cero y 2.5 a 25°C.

3. Proceso de conformidad con la reivindicacidn 2,
caracterizado porque el Acido medio-fuerte se selecciona del
grupo gue consiste de H3zPO,, &cido oxalico y mezclas de los
mismos.

4. Proceso de conformidad con cualgquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porgque al menos un
dcido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 es HiPOs,
preferiblemente H3PO, en una concentracidén de 20% a 40% (v/v).

5. Proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porgque al menos un
4cido débil orgéanico y/o inorganico no polimérico, soluble en
agua y/o sal de hidrégeno de al menos un adcido débil organico
y/o inorganico no polimérico, soluble en agua tiene un peso
molecular de menos de 1 000 g/mol, preferiblemente menos de
750 g/mol y mé&s preferiblemente menos de 500 g/mol.

6. Proceso de conformidad con cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porgue al menos un
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dcido débil organico y/o inorganico no polimérico, soluble en
agua y/o sal de hidrégeno de al menos un &cido débil organico
v/0 inorganico no polimérico, soluble en agua se selecciona
del grupo que consiste de A&cido bérico, 4&cido citrico,
citrato dihidrégeno sédico, citrato dihidrégeno potéasico,
citrato dihidrégeno disédico, citrato hidrégenc dipotésico,
borato dihidrbégeno sédico, borato dihidrégeno potasico,
borato hidrégeno disédico, borato hidrédgeno dipotésico vy
mezclas de los mismos.

7. Proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque al menos un
Acido débil orgéanico y/o inorgénico no polimérico, soluble en
agua y/o sal de hidrdgeno de al menos un acido débil orgénico
y/o inorganico no polimérico, soluble en agua se agrega en
una cantidad en el intervalo de 0.1% en peso y 20% en peso,
preferiblemente entre 1% en peso Y 15% en peso, mas
preferiblemente entre 1% en peso y 10% en peso y muy
preferiblemente entre 1% en peso y 5% en peso, con base en el
peso del carbonato de calcio.

8. Proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el carbonato de
calcio es primero puesto en contacto con al menos un acido
débil organico y/o inorgénico no polimérico, soluble en agua
y/o sal de hidrégeno de al menos un &cido débil organico y/o

inorganico no polimérico, soluble en agua y después con el al
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menos un acido que tiene un pK,; de menos de o igual a 2.5.

8. Proceso de conformidad con cualgquiera de las
reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porgque el carbonato de
calcio es simultaneamente puesto en contacto con al mencs un
dcido débil orgénico y/o inorgdnico no polimériceo, soluble en
agua y/o sal de hidrégeno de al menos un acido débil organico
y/o inorganico no polimérico, soluble en agua y el al menos
un &cido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5.

10. Proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el carbonato de
calcio es primero puesto en contacto con el al menos un acide
que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 y durante su
adicién, el carbonato de calcio también se pone en contacto
con el al menos un acido débil orgénico y/o inorganico no
polimérico, soluble en agua y/o sal de hidrégeno del al menos
un &cido débil organico y/o inorganico no polimérico, soluble
en agua.

11. Proceso de conformidad con la reivindicacidn
10, caracterizado porque el carbonato de calcio es primero
puesto en contacto con el al menos un Acido que tiene un PpKa
de menos de o igual a 2.5 y después gque ha sido agregada 5%
de la cantidad total del al menos un acido gque tiene un pK,
de menos de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en
contacto con el al menos un &acido débil orgénico y/o

inorgdnico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
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hidrégeno de al menos un 4cido débil organico y/o inorgénico
no polimérico, soluble en agua.

12. Proceso de conformidad con la reivindicacidn
10, caracterizado porque el carbonato de calcio es primeroc
puesto en contacto con el al menos un &cido que tiene un pK;
de menos de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 10%
de la cantidad total del al menos un 4acido gue tiené un pKa
de menos de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en
contacto con el al menos un &cido débil organico y/o
inorgdnico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un acido débil orgéanico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua.

13. Proceso de conformidad con la reivindicacién
10, caracterizado porque el carbonato de calcio es primero
puesto en contacto con el al menos un &cido que tiene un pKa
de menos de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 20%
de la cantidad total del al menos un acido gque tiene un pK,
de menos de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en
contacto con el al menos un 4acido débil orgénico y/o
inorgadnico no polimérice, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un &cido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, scluble en agua.

14. Proceso de conformidad con la reivindicacién
10, caracterizado porgue el carbonate de calcio es primero

puestc en contacto con el al menos un acido que tiene un pKs
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de mencs de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 30%
de la cantidad total del al menos un acido gque tiene un pKa
de menos de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en
contacto con el al menos un Acido débil organico y/o
inorganico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrégeno de al menos un acido débil organico y/o inorgéanico
no polimérico, scluble en agua.

15. Proceso de conformidad con 1la reivindicacién
10, caracterizado porque el carbonato de calcico es primero
puesto en contacto con €l al menos un acido que tiene ﬁn pPKa
de menos de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 50%
de la cantidad total del al menos un acido que tiene un pK,
de menos de o igual a 2.5, el carbonato de calcic se pone en
contacto con el al menos un acido débil organico y/o
inorgénico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
hidrbogeno de al menos un &cido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, soluble en agua.

16. Proceso de conformidad con la reivindicacidn
10, caracterizado porque el carbonato de calcio es primero
puesto en contacto con el al menos un acido que tiene un pK,
de menos de o igual a 2.5 y después que ha sido agregada 80%
de la cantidad total del al menos un acido gque tiene un pK,
de menos de o igual a 2.5, el carbonato de calcio se pone en
contacto con el al menos un Aacido débil organico y/o

incrganico no polimérico, soluble en agua y/o sal de
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hidrégeno de al menos un acido débil orgénico y/o inorganico
no polimérico, scluble en agua.

17. El1 proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 16, caracterizado porgque el al menos un
dcido que tiene un pK, de menos de o igual a 2.5 se
proporciona en la forma de:

(i) al menos un proveedor de 16én H30" que tiene un
pKa de menos de o igual a 2.5, en donde el anién de éacido
correspondiente es capaz de formar una sal de calcio soluble
en agua, Yy

(1i) al menos un anién, proporcionade en la forma
de una sal de hidrégeno o sal soluble en agua, en donde el
4cido correspondiente de este al menos un anidén tiene un pK,
de menos de o igual a 2.5 y en donde el anién es capaz de
formar sales de calcio insclubles en agua.

18. Proceso de conformidad con la reivindicaciodn 1,
caracterizado porgue el carbonato de calcic ademas se pone en
contacto con un compuesto seleccionado del grupo que consiste
de un silicato de sodio, un silicato de potasio, un silicato
de litio, un silicato de aluminio, una silice sintética, un
silicato de calcio, un hidréxido de aluminio, un aluminato de
sodioc, un aluminato de potasio y mezclas de los mismos.

19. Proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 18, caracterizado porque el carbonato de

calcio gue reacciona en la superficie obtenido por el proceso
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tiene un area de superficie especifica BET de al menos 20
m?/g, preferiblemente al menos 30 mz/g, mas preferiblemente al
menos 40 m?/g, aln més preferiblemente al menos 50 m?/g,
todavia mas preferiblemente al menos 60 m*/g, aun mas
preferiblemente al menos 70 mz/g y muy preferiblemente al
menos 80 m?/g.

20. Proceso de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 19, caracterizado porque la suspension
acuosa obtenida después de la etapa €) se seca.

21. Un carbonato de calcio que reacciona en la
superficie, caracterizado porque tiene un &rea de superficie
BET especifica de mas de 50 m?®/g, mas preferiblemente méas de
60 m?’/g y muy preferiblemente mas de 80 m*/g.

22. Uso del proceso de conformidad con cualquiera
de las reivindicaciones 1 a 19, para ajustar el area de
superficie BET especifica de carbonato de calcio que
reacciona en la superficie.

23. Uso del carbonato de calcio gue reacciona en la
superficie obtenible por el proceso de conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 20 en papel, pafueloes
de papel, plasticos, pinturas o como un agente de tratamiento

de aguas o de liberacidn controlada.
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