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METODO PARA MEJORAR LA CAPACIDAD DE MANIPULACION DE
MATERIALES QUE CONTIENEN CARBONATO DE CALCIO

RESUMEN-OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un material que contiene carbonato de
calcio que tiene mayor densidad aparente con igual o mejor fluidez, y un método
para producir dicho material. El proceso de la invencion comprende el paso de
poner en contacto un polvo mineral que contiene carbonato de calcio con una

solucion o emulsioén o dispersion de un aglutinante.

SECTOR: Tratamiento de materiales inorganicos, particularmente, un proceso
para preparar particulas compuestas que contienen carbonato de calcio y un
agente aglutinante, util para mejorar la manipulacién de materiales que contienen

carbonato de calcio.
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METODO PARA MEJORAR LA CAPACIDAD DE MANIPULACION DE
MATERIALES QUE CONTIENEN CARBONATO DE CALCIO

La invencidn se refiere a materiales que contienen carbonato de calcio vy,
mas especificamente, a polvos minerales que contienen carbonato de calcio que
tienen una mayor densidad aparente, y un método para producir los mismos.

Los materiales inorganicos se utilizan en la fabricacion de papel, pinturas,
plasticos y productos similares, y es muy conocida la incorporacién de cantidades
de materiales inorganicos en malla fibrosa, pinturas o plasticos con el fin de
mejorar la calidad de los productos resultantes. Entre los materiales que han
encontrado asi una gran aceptacibn como materiales de relleno en dichas
aplicaciones se encuentran los minerales que contienen carbonato de calcio. Los
materiales de este tipo se preparan generalmente por molienda seca o molienda
humeda y secado, los cuales pueden haber sido sometidos inicialmente a pasos
previos de beneficio con el fin de eliminar ciertas impurezas, por ejemplo, con el
propoésito de mejorar el brillo en el producto final. Estos polvos secos, sin
embargo, tienen la desventaja de que tienen una baja densidad aparente, lo que
los hace dificiles de manipular. Los productos de polvos minerales que contienen
carbonato de calcio, por ejemplo, suelen ser vendidos por el fabricante como un
polvo de baja densidad aparente finalmente pulverizado, cuyo polvo tiene una
capacidad de almacenamiento limitada. Asimismo, estos productos suelen ser
colocados en bolsas o transportados a granel, sin embargo, debido a la baja
densidad aparente, por lo general sélo se pueden cargar 25 a 35 toneladas de
polvo en un vagén de ferrocarril de 40 m®.

En el pasado se han hecho esfuerzos para aumentar la densidad aparente

de dichos polvos con equipos de compactacién, tales como maquinas
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compactadoras o granuladores. Sin embargo, dichas maquinas han demostrado
ser inaceptables por varias razones. Cuando la densidad aparente de dichos
polvos aumenta mecanicamente por presién, las propiedades de flujo de dichos
polvos empeoran. Se necesita mayor suministro de energia para cargar el
producto en un tanque o contenedor o para vaciar dicho tanque o contenedor.
Ademas se ha descubierto que los equipos de granulacién, los cuales se basan
en el agua como aglutinante, requieren la adicion de grandes cantidades de agua
(aproximadamente 15 a 25% en peso del peso del carbonato de calcio) antes de
que se puedan formar granulos aceptables. Dicha agua aumenta ya sea los
gastos de envio del producto o los costos de produccion ya que debe evaporarse
antes del envio. Los equipos de granulacion que dependen de aglutinantes
distintos del agua también requieren grandes cantidades de aglutinante y se
descubre que producen un producto granulado que es dificil de diluir en agua
luego de la granulacién y el secado.

El documento de EE.UU. N° 4.561.597 describe un método para aumentar
la densidad aparente y para disminuir el tiempo de humectacion con agua de un
polvo arcilloso de caolin sustancialmente anhidro, el cual comprende la molienda
de bolas en seco de dicho polvo utilizando suministros especificos de energia,
seguido por la pulverizacion en un molino de impacto de alta energia y la
clasificacién para eliminar las particulas mas grandes no deseadas.

El documento WO 2006/008657 se refiere a un método para producir
particulas pigmentarias que se unen por si solas, cuyo método comprende los
pasos de formacién de una suspension acuosa de un material inorganico y la
introduccion del mismo en un molinillo, formando una solucién o suspensién
acuosa o emulsion acuosa de por lo menos un agente de union e introducir el

mismo en un molinillo, y moler la suspension acuosa junto con la solucion o
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suspension o emulsion acuosa, de manera tal que se obtenga una suspension
acuosa de particulas pigmentarios que se unen por si solas.

Un método para la fabricacion de granulados de pigmentos secos se
describe en el documento WO 01/00712. EI método comprende los pasos de
mezcla de pigmentos organicos poliméricos, opcionalmente pigmentos
inorganicos, aglutinantes y agua en una dispersion y la deshidratacion por
aspersion de la dispersion. El aglutinante se une a las particulas en aglomerados,
los cuales son mas faciles de manipular en forma de polvo sin problemas de
desprendimiento de polvillo.

El documento WO 01/00713 se refiere a un método para producir un
pigmento plastico polimérico, en el cual se seca una dispersion acuosa de un
pigmento plastico polimérico. Las particulas plasticas de pigmento se unen junto
con fuerzas electrostaticas para formar aglomerados.

Sigue habiendo una necesidad en la técnica de un método para mejorar las
caracteristicas de manipulacion a granel de polvos minerales que contienen
carbonato de calcio.

En consecuencia, es un objetivo de la presente invencidén proporcionar un
método para la preparacion de polvos minerales que contienen carbonato de
calcio que tienen caracteristicas mejoradas de manipulacion a granel, por
ejemplo, cuando el polvo se almacena, carga, descarga y envia. Otro objetivo de
la presente invencion consiste en proporcionar polvos minerales que contienen
carbonato de calcio que requieren menos capacidad de almacenamiento que los
polvos minerales convencionales que contienen carbonato de calcio y, por lo
tanto, que permiten la reduccién de los costos de almacenamiento de dichos
polvos. Seria aconsejable proporcionar un método para la preparacién de polvos
minerales que contienen carbonato de calcio que contienen una mayor densidad

aparente con igual o mejor fluidez en comparacién con los polvos minerales
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convencionales que contienen carbonato de calcio. También seria aconsejable
proporcionar un polvo mineral que contiene carbonato de calcio, en el cual se
necesita un menor suministro de energia para cargar el polvo en un contenedor o
para descargarlo desde un contenedor. También seria aconsejable proporcionar
un polvo mineral que contiene carbonato de calcio que tiene una mayor densidad
aparente, en el cual todas las otras caracteristicas y/o propiedades de las
particulas convencionales que contienen carbonato de calcio por lo menos se
mantienen o incluso mejoran. También seria aconsejable proporcionar un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio que tiene una mayor densidad aparente
que puede ser facilmente suspendido en agua.

Los objetivos anteriores y otros objetivos se resuelven mediante un proceso
de preparaciéon de particulas compuestas que contienen carbonato de calcio que
comprenden los siguientes pasos:

a) proporcionar por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato
de calcio,

b) preparar por lo menos una soluciéon o emulsién o dispersién de por lo
menos un aglutinante, y

c) poner en contacto dicho por lo menos un polvo mineral que contiene
carbonato de calcio del paso a) con por lo menos una solucibn o emulsion o
dispersién del aglutinante del paso b) en una cantidad para formar particulas
compuestas que contienen carbonato de calcio sdlido,

en el cual las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio
seco con un contenido total de humedad de la superficie de menos de 0,5% en
peso, basado en el peso total de las particulas compuestas, tienen mayor
densidad aparente con igual o mejor fluidez en comparacion con el polvo mineral

que contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a).
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De acuerdo con otra forma de realizacién de la presente invencion se
proporcionan particulas compuestas que contienen carbonato de calcio que tienen
mayor densidad aparente con igual o mejor fluidez, que pueden obtenerse por un
proceso como el descripto anteriormente.

De acuerdo con incluso otra forma de realizacion de la presente invencién
se utiliza un aglutinante para aumentar la densidad aparente del polvo mineral
que contiene carbonato de calcio con igual o mejor fluidez.

De acuerdo con incluso otra forma de realizacién de la presente invencién
se utilizan particulas compuestas que contienen carbonato de calcio de la
invencion en aplicaciones de papel, en pinturas o en plasticos.

Las formas de realizacion ventajosas de la presente invencion se definen
en las sub-reivindicaciones correspondientes.

De acuerdo con una forma de realizacion, la densidad aparente de las
particulas que contienen carbonato de calcio seco con un contenido total de
humedad de la superficie de menos de 0,5% en peso, basado en el peso total de
las particulas compuestas, aumenta de 5 a 80%, preferentemente de 8 a 60%, y
mas preferentemente de 10 a 50%, en comparacion con el polvo mineral que
contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a).

De acuerdo con una forma de realizacion, dicho por lo menos un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a) se
selecciona entre el grupo integrado por GCC y PCC, y mezclas de los mismos. De
acuerdo con otra forma de realizacién, las particulas de dicho por lo menos un
polvo mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a)
tienen un valor dsp de tamafio promedio de particula en peso de 0,1 a 100 ym, de
0,3a50 uym, o de 0,4 a 10 um, preferentemente de 0,5 a 5,0 um. De acuerdo con
incluso otra forma de realizacion, dicho por lo menos un polvo mineral que

contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a) tiene un contenido total
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de humedad de la superficie de menos de 10% en peso, menos de 5% en peso,
menos de 2% en peso, menos de 1% en peso, preferentemente menos de 0,5%
en peso, mas preferentemente menos de 0,2% en peso, y muy preferentemente
menos de 0,1% en peso, basado en el peso total del polvo mineral.

De acuerdo con una forma de realizaciéon, dicho por lo menos un
aglutinante proporcionado en el paso b) se selecciona entre un aglutinante
polimérico seleccionado entre el grupo integrado por copolimeros de acrilonitrilo,
butadieno, acrilato, acrilato de butilo, estireno, estireno—butadieno, y éster acrilico
y mezclas de los mismos y, preferentemente, dicho por lo menos un aglutinante
proporcionado en el paso b) se selecciona entre el grupo integrado por
copolimero de estireno—acrilato y copolimero de estireno—butadieno, y mezclas de
los mismos. De acuerdo con otra forma de realizacion, la cantidad de dicho por lo
menos un aglutinante proporcionado en el paso b) es menos de 10% en peso,
preferentemente menos de 7% en peso, mas preferentemente menos de 5% en
peso, y muy preferentemente entre 0,1 y 4% en peso, basado en el peso total del
polvo mineral que contiene carbonato de calcio.

De acuerdo con una forma de realizacion, dicho por lo menos un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a) se pone en
contacto antes, durante o después del paso c) con por lo menos una solucion o
emulsion o dispersion de por lo menos un polimero catiénico. De acuerdo con otra
forma de realizacion, dicho por lo menos un polimero catidnico se selecciona
entre polietilenimina lineal, o poliamina amida epiclorohidrina, o mezclas de los
mismos. De acuerdo con incluso otra forma de realizacién, la cantidad de dicho
por lo menos un polimero cationico es menos de 1,0% en peso, preferentemente
menos de 0,8 % en peso, mas preferentemente menos de 0,5% en peso, y muy
preferentemente menos de 0,2% en peso, basado en el peso total del polvo

mineral que contiene carbonato de calcio.
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De acuerdo con una forma de realizacion, el paso c) del proceso se lleva a
cabo a una temperatura de 5°C a 140°C, preferentemente de 10 a 110°C, y muy
preferentemente de 20°C a 105°C, o de 40 a 105°C.

De acuerdo con una forma de realizacion, el proceso de la invencién
comprende un paso d) adicional, en el cual las particulas compuestas que
contienen carbonato de calcio obtenidas en el paso c) se secan, preferentemente
hasta un contenido total de humedad de la superficie de menos de 1% en peso,
menos de 0,8% en peso, menos de 0,5% en peso, preferentemente menos de
0,2% en peso, y muy preferentemente menos de 0,1% en peso, basado en el
peso total de las particulas compuestas.

De acuerdo con otra forma de realizacién, el proceso de la invencién
comprende un paso e) adicional, en el cual las particulas compuestas que
contienen carbonato de calcio seco obtenidas en el paso d) son seleccionadas y/o
clasificadas por aire para eliminar particulas mas grandes no deseadas,
preferentemente para eliminar particulas que son mayores de 100 pm,
preferentemente mayores de 50 um, y mas preferentemente mayores de 20 pm.

De acuerdo con una forma de realizacion, el paso c) del proceso se lleva a
cabo en un dispositivo de molienda, preferentemente en un molino de bolas,
preferentemente en combinacidon con un dispositivo de ciclén que recircula
aglomerados y/o agregados formados durante el paso c) del proceso de regreso a
la entrada del dispositivo de molienda. De acuerdo con otra forma de realizacién,
las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio formadas durante el
paso c) del proceso se dividen en particulas mas pequenas.

De acuerdo con una forma de realizacion se prepara una lechada a partir
de particulas compuestas que contienen carbonato de calcio obtenidas en el paso

c) del proceso mediante la adicion de agua y, opcionalmente, un dispersante. De
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acuerdo con otra forma de realizacion, el dispersante es poliacrilato de sodio que
tiene un peso molecular promedio en peso M, de 2000 a 15.000 g/mol,
preferentemente de 3000 a 7000 g/mol, y muy preferentemente de 3500 a 6000
g/mol. De acuerdo con incluso otra forma de realizacién, la lechada tiene un
contenido de sdlidos de 10 a 82% en peso, preferentemente de 50 a 81% en
peso, y muy preferentemente de 60 a 70% en peso o de 70 a 78% en peso,
basado en el peso total de la lechada.

El término "aglutinante", segun se emplea en la presente invencion, es un
compuesto que se utiliza convencionalmente para unir dos o mas materiales en
mezclas. Sin embargo, en el proceso de la presente invencidn, el aglutinante tiene
un efecto distinto de la agregacion, es decir el efecto de mejorar la densidad
aparente de polvos minerales que contienen carbonato de calcio con igual o mejor
fluidez.

"Densidad aparente", en el sentido de la presente invencion, es una
propiedad de polvos, granulos y otros solidos "divididos" y se define como la masa
de muchas particulas del material dividido por el volumen total que ocupan. El
volumen total incluye el volumen de particulas, el volumen vacio entre particulas y
el volumen interno de los poros. La densidad aparente de la presente invencion se
puede medir con un sistema de Redmetro para Polvo FT4 (Freeman Technology
Ltd., Reino Unido) y se especifica en kg/dm?.

A los efectos de la presente invencion, la frase "polvo mineral que contiene
carbonato de calcio" comprende "carbonato de calcio molido" (GCC, segun sus
siglas en inglés) y/o "carbonato de calcio precipitado” (PCC, segun sus siglas en
inglés). Dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
tiene un contenido total de humedad de la superficie de menos de 10% en peso,

basado en el peso total del polvo mineral.
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Se entiende que "seco" en la frase particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio "seco" se refiere a particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio que tienen un contenido total de humedad de la superficie de
menos de 0,5% en peso, preferentemente menos de 0,2% en peso, basado en el
peso total de las particulas compuestas.

La frase "consumo de energia", segun se emplea en la presente invencion,
es una medida de la energia necesaria para mover una tonelada métrica de polvo
o particulas. A través de la presente invencién, el consumo de energia se utiliza
como una medida de las "propiedades de flujo" de los sdlidos a granel; cuanto
menor es el consumo de energia, mejores son las propiedades de flujo de un
sélido a granel. El "consumo de energia" de la presente invencion se puede
determinar utilizando un sistema de Reodmetro para Polvo FT4 (Freeman
Technology Ltd., Reino Unido) y se especifica en kJ/t.

"Fluidez", en el sentido de la presente invencién, es una propiedad de
polvos, granulos y otros sélidos "divididos" y se define por el consumo de energia
para el movimiento de polvo del producto en polvo. La fluidez de la presente
invencidn se puede medir con un sistema de Redmetro para Polvo FT4 (Freeman
Technology Ltd., Reino Unido) y se especifica en kJ/t.

"Carbonato de calcio molido (CCG)", en el sentido de la presente invencion,
es un carbonato de calcio obtenido de la naturaleza que incluye marmol, yeso o
piedra caliza, y procesado a través de un tratamiento tal como la molienda
humeda y/o seca, y/o el fraccionamiento humedo y/o después del secado, por
ejemplo, mediante una centrifuga o un ciclon.

A través del presente documento, el "tamafo de particula" de un producto
de carbonato de calcio es descripto por su distribucion de tamafos de particulas.
El valor dy representa el diametro con relacion a cual x % en peso de las

particulas tienen un diametro inferior a dx. Esto significa que el valor dy es el
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tamano de particula en el cual el 20% en peso de todas las particulas son mas
pequenas, y el valor dss es el tamafo de particula en el cual el 75% en peso de
todas las particulas son mas pequenas. El valor dsy es, por lo tanto, el tamano
promedio de particula en peso, es decir, el 50% en peso de todos los granos son
mas grandes o0 mas pequenos que este tamano de particula. A los efectos de la
presente invencion, el tamafo de particula se especifica como el tamafo
promedio de particula en peso dsp a menos que se indique lo contrario. Para
determinar el valor del tamafo promedio de particula en peso dso para particulas
que tienen un dso superior a 0,5 uym se puede utilizar un dispositivo Sedigraph
5100 de la compaiia Micromeritics, EE.UU.

"Carbonato de calcio precipitado (PCC)", en el sentido de la presente
invencién, es un material sintetizado, que se obtiene generalmente por
precipitacién luego de la reaccién de didxido de carbono y cal en un medio acuoso
o por precipitacion de una fuente de calcio y carbonato en agua, por ejemplo por
carbonato de sodio y cloruro de calcio.

El término "polvo", segun se emplea en la presente invencidon, comprende
polvos minerales solidos de por lo menos 90% en peso de materia mineral
inorganica, basado en el peso total del polvo, en el que las particulas de polvo
tienen un valordsp de 100 yum o menos, preferentemente menos de 50 ym, y mas
preferentemente menos de 10 um, muy preferentemente entre 0,5 um y 5,0 ym.

A los efectos de la presente invencion, una "lechada" comprende sdlidos
insolubles y agua y, opcionalmente, otros aditivos, y por lo general contiene
grandes cantidades de sdlidos y, por lo tanto, es mas viscosa y generalmente de
mayor densidad que el liquido del cual se forma.

La frase particulas compuestas que contienen carbonato de calcio "sélido",

en el sentido de la presente invencion, se refiere a particulas compuestas que
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contienen carbonato de calcio que tienen un contenido de sélidos de por lo menos

90% en peso basado en el peso total de las particulas compuestas.

A los efectos de la presente invencion, la frase "contenido total de humedad
en la superficie" se refiere a la cantidad de agua absorbida en la superficie del
polvo mineral que contiene carbonato de calcio y/o las particulas compuestas que
contienen carbonato de calcio y los poros dentro del polvo mineral que contiene
carbonato de calcio y/o las particulas compuestas que contienen carbonato de
calcio. El % en peso de agua de la presente invencion se determina de acuerdo
con el método Coulométrico de medicion de Karl Fischer, en el cual el polvo
mineral y/o las particulas compuestas se calientan hasta 220°C, y el contenido de
agua liberado en forma de vapor y aislado utilizando una corriente de gas
nitrégeno (a 100 ml/min) se determina en una unidad coulométrica de Karl
Fischer.

El proceso de la invencién para la preparacion de particulas compuestas
que contienen carbonato de calcio que tienen mayor densidad aparente con igual
o mejor fluidez comprende los pasos de (a) proporcionar por lo menos un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio, (b) preparar por lo menos una solucién
o0 emulsion o dispersion de por lo menos un aglutinante, (c) poner en contacto
dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio del paso a)
con dicha por lo menos una solucion o emulsién o dispersion del aglutinante del
paso b) en una cantidad para formar particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio sdlido, en las que las particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio seco con un contenido total de humedad de la superficie de
menos de 0,5% en peso, basado en el peso total de las particulas compuestas,
tienen mayor densidad aparente con igual o mejor fluidez en comparacion con el

polvo mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a).
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Los inventores han descubierto con asombro que la densidad aparente de
los polvos minerales que contienen carbonato de calcio puede mejorar con igual o
mejor fluidez poniendo en contacto un polvo mineral que contiene carbonato de
calcio seco con una solucion o emulsion o dispersién de un aglutinante.

Sin limitarse a ninguna teoria, se cree que el aglutinante altera la forma de
las particulas del polvo mineral que contiene carbonato de calcio y contrarresta la
agregacion de las particulas de polvo. Esto resulta en una mejora en las
propiedades de embalaje y flujo del polvo mineral que contiene carbonato de
calcio. Sin embargo, las caracteristicas del polvo mineral que contiene carbonato
de calcio no se vean afectadas en ningun grado sustancial por el método de la
invencion, es decir, todas las caracteristicas deseables de los materiales tales
como la opacidad, las propiedades de unién, etc., permanecen sustancialmente

intactas o incluso mejoran.

Paso a) del proceso: dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato

de calcio

Dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio que
se puede utilizar en el proceso de la invencién puede comprender un carbonato
de calcio, por ejemplo, en forma de un carbonato de calcio molido (GCC), o un
carbonato de calcio precipitado (PCC), o un mezcla de los mismos.

Un carbonato de calcio molido natural (GCC) puede incluir, por ejemplo,
uno o varios de marmol, piedra caliza, yeso, y/o dolomita. De acuerdo con una
forma de realizacién de la presente invencion, el GCC se obtiene mediante
molienda en seco. De acuerdo con otra forma de realizacion de la presente
invenciéon, el GCC se obtiene mediante el secado y posterior molienda en

humedo.
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En general, el paso de molienda se puede llevar a cabo con cualquier
dispositivo de molienda convencional, por ejemplo, en condiciones tales que el
refinamiento es predominantemente el resultado de impactos con un cuerpo
secundario, es decir, en uno o0 mas de: un molino de bolas, un molino de varillas,
un molino vibratorio, una trituradora de rodillos, un molino de impacto centrifugo,
un molino de bolas vertical, un molino de rozamiento, un molino de puas, un
molino de martillo, un pulverizador, una desmenuzadora, un de—extrusor, una
cuchilla, u otro equipo de este tipo conocido por el experto en la materia. En el
caso de que el polvo mineral que contiene carbonato de calcio comprenda un
material mineral que contiene carbonato de calcio molido, el paso de molienda se
puede llevar a cabo en condiciones tales que ocurra una molienda autégena y/o
molienda en molino de bolas horizontal y/o en otros procesos conocidos por los
expertos. El material mineral que contiene carbonato de calcio molido obtenido de
este modo se puede lavar y deshidratado por procesos bien conocidos, por
ejemplo, por floculacion, filtracion o evaporacién forzada antes del secado. El
siguiente paso de secado se puede llevar a cabo en un solo paso tal como el
secado por aspersion, o en por lo menos en dos pasos. También es comun que
dicho material mineral se someta a un paso de beneficio (tal como un paso de
flotacion, blanqueo o separacién magnética) para eliminar impurezas.

Un carbonato de calcio precipitado (PCC) puede incluir, por ejemplo, uno o
mas de las formas cristalinas mineralogicas aragoniticas, vateriticas y/o calciticas.
La aragonita se encuentra comunmente en forma acicular, mientras que la vaterita
pertenece al sistema cristalino hexagonal. La calcita puede formar formas
escalenohédricas, prismaticas, esféricas y rombohédricas. EI PCC se puede
producir de diferentes maneras, por ejemplo, por la precipitacion con diéxido de

carbono, el proceso de refresco de lima, o el proceso de Solvay en el que el PCC
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es un subproducto de la produccién de amoniaco. La lechada de PCC obtenida se

puede deshidratar y secar mecanicamente.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencién, dicho
por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado en
el paso a) se selecciona entre el grupo integrado por GCC y PCC, y mezclas de
los mismos.

De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencion, dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
comprende carbonato de calcio molido (GCC).

Ademas de carbonato de calcio, el polvo mineral que contiene carbonato
de calcio puede contener otros oxidos metalicos tales como dioxido de titanio y/o
trioxido de aluminio, hidroxidos metalicos, tales como trihidroxido de aluminio,
sales metalicas tales como sulfatos, silicatos tales como talco y/o arcilla caolin y/o
mica, carbonatos tales como carbonato de magnesio, y/o yeso, satén blanco y
mezclas de los mismos.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, la
cantidad de carbonato de calcio en el polvo material que contiene carbonato de
calcio es de por lo menos 90% en peso, por ejemplo, por lo menos 95% en peso,
preferentemente por lo menos 99% en peso, mas preferentemente por lo menos
99,5 % en peso, o muy preferentemente por lo menos 99,8% en peso, basado en
el peso total del polvo mineral que contiene carbonato de calcio.

El contenido total de humedad de la superficie de dicho por lo menos un
polvo mineral que contiene carbonato de calcio es menos de 10% en peso,
basado en el peso total del polvo mineral. De acuerdo con una forma de
realizacién de la presente invencion, la cantidad de humedad de dicho por lo

menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio es menos de 10% en
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peso, menos de 5% en peso, menos de 2% en peso, menos de 1% en peso,
preferentemente menos de 0,5% en peso, mas preferentemente menos de 0,2%
en peso, y muy preferentemente menos de 0,1% en peso, basado en el peso total
del polvo mineral.

En una forma de realizacién preferida, dicho por lo menos un polvo mineral
que contiene carbonato de calcio tiene un contenido total de humedad de la
superficie entre 0,01 % en peso y 1,0% en peso, preferentemente entre 0,02% en
peso y peso y 0,9 % en peso y mas preferentemente entre 0,03 % en peso y
0,09% en peso, basado en el peso total del polvo mineral que contiene carbonato
de calcio, incluso luego de la exposicidén durante 48 horas a 23°C a una atmosfera
de humedad que tiene una humedad relativa del 50%.

Las particulas de polvo del polvo mineral que contiene carbonato de calcio
pueden presentar un valor dsp de 0,1 a 100 ym, de 0,3 a 50 um, o de 0,4 a 10 um.
Preferentemente, las particulas de polvo del polvo mineral que contiene carbonato

de calcio tienen un valor dso de alrededor de 0,5 a 5,0 um.

Paso b) del proceso: dicha por lo menos una solucion o emulsion o dispersion de

por lo menos un aglutinante

En el paso b) del proceso de la invencidn: se prepara por lo menos una
solucion o emulsion o dispersion de por lo menos un aglutinante. Los aglutinantes
adecuados son, por ejemplo, aglutinantes de origen natural, por ejemplo, almidon,
proteinas tales como caseina, la celulosa y derivados de celulosa tales como
etilhidroxietilcelulosa (EHEC) y/o carboximetilcelulosa (CMC), o aglutinantes
sintéticos, por ejemplo, acetato de polivinilo (PVA ), aglutinantes acrilicos tales
como aglutinantes de éster acrilico y/o aglutinantes de acrilonitrilo y/o aglutinantes
de estireno—acrilato, aglutinantes de estireno, aglutinantes de estireno—butadieno

y aglutinantes de butadieno, o mezclas de los mismos.
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De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencién, dicho por lo menos un aglutinante es un aglutinante sintético, por
ejemplo, un aglutinante polimérico.

De acuerdo con otra forma de realizacion de la presente invencién, dicho
por lo menos un aglutinante es un aglutinante polimérico seleccionado entre el
grupo integrado por copolimeros de acrilonitrilo, butadieno, acrilato, acrilato de
butilo, estireno, estireno—butadieno, y éster acrilico y mezclas de los mismos.
Algunos ejemplos de aglutinantes poliméricos adecuados incluyen poli(estireno—
co-butadieno), latex de poliuretano, latex de poliéster, poli(n—butilacrilato), poli(n—
butiimetacrilato), poli(2—etilhexilacrilato), copolimeros de n-butilacrilato y
etilacrilato, o copolimeros de vinilacetato y n—butilacrilato.

De acuerdo con una forma de realizacién de la presente invencion, dicho
por lo menos un aglutinante es un aglutinante aniénico polimérico. Los
aglutinantes poliméricos aniénicos adecuados incluyen, por ejemplo, polimeros
que contienen carboxilato tales como los copolimeros de acidos carboxilicos
olefinicamente insaturados como los acidos monocarboxilicos tales como los
acidos acrilicos y/o metacrilicos, o tales como los acidos dicarboxilicos como el
acido maleico o anhidrido maleico y/o los acidos fumaricos y/o itaconicos y/o
citraconicos, o tales como los acidos tricarboxilicos como el acido aconitico en
combinacion con acrilonitrilo, butadieno, mondémeros aromaticos de
monovinilideno tales como estireno y derivados de estireno como alfa—
metilestireno y/u orto—, meta—, parametilestireno, estireno—butadieno, ésteres
olefinicamente insaturados tales como el alquil éster acrilico y/o metacrilico como
acrilato de butilo, acrilato de etilo, acrilato de 2—etilhexilo, metacrilato de butilo y
mezclas de los mismos. Algunos ejemplos de aglutinantes poliméricos adecuados

incluyen poli(estireno—co—butadieno), latex de poliuretano, latex de poliéster,
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poli(n—butil acrilato), poli(n—butil metacrilato), poli(2—etilhexil acrilato), copolimeros
de n-butilacrilato y etilacrilato, o copolimeros de vinilacetato y n—butilacrilato.

De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencién, dicho por lo menos un aglutinante es un polimero termoplastico
seleccionado entre el grupo integrado por homo- y/o copolimeros de
etilenmetilacrilato, etileno y acido acrilico, poliacetato, polibutileno, tereftalato de
polibutileno, carbonato de poliftalato, tereftalato de polietileno, acido polilactico,
estireno acrilonitrilo, acrilonitrilo estireno acrilato, poliétersulfona, poliestireno,
polietileno, polietileno de alta densidad, polipropileno, vinil acetato de etileno
nylon, poliéster, cloruro de polivinilo, etileno y alcohol vinilico, policarbonato,
acrilonitrilo butadieno estireno, polioximetileno, polioximetil metacrilato, o mezclas
de los mismos. Los homo- y/o copolimeros pueden ser reticulables o no
reticulables. De acuerdo con una forma de realizacién ejemplar, dicho por lo
menos un aglutinante es un polimero termoplastico que comprende comondémeros
de o—olefinas C3—C2, preferentemente seleccionado entre el grupo integrado por
but—-1—eno, hex—1-eno, 4-metil-pent—1—eno, hept-1—eno, oct-1-eno, y dec-1-
eno, mas preferentemente seleccionado entre el grupo integrado por but-1-eno y
hex—1—eno.

De acuerdo con una forma de realizacion preferida, dicho por lo menos un
aglutinante se selecciona entre el grupo integrado por copolimero de estireno—
acrilato y copolimero de estireno—butadieno, y mezclas de los mismos.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, la
solucion o emulsion o dispersion de dicho por lo menos un aglutinante es una
solucion o emulsion o dispersién a base de agua, es decir, el disolvente utilizado

para preparar la solucién o emulsion o dispersién es agua.
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De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencién, dicho por lo menos un aglutinante se proporciona en forma de una
dispersién a base de agua. En el caso del aglutinante se proporcione en forma de
una dispersion, el tamafo de las particulas del aglutinante puede tener un valor
dso de 10 a 800 nm, preferentemente de 20 a 500, y mas preferentemente de 25 a
100 nm. Sin embargo, dicho por lo menos un aglutinante también se puede
proporcionar en forma de una solucién o una emulsién o en forma de una mezcla
de una solucion y/o una emulsion y/o una dispersion.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, la
cantidad de dicho por lo menos un aglutinante es menos de 10% en peso,
preferentemente menos de 7% en peso, mas preferentemente menos de 5% en
peso, y muy preferentemente entre 0,1 y 4% en peso, basado en el peso total del
polvo mineral que contiene carbonato de calcio.

De acuerdo con una forma de realizacién de la presente invencion, dicha
por lo menos una solucién o emulsion o dispersion de por lo menos un aglutinante
del paso b) contiene de 10 a 70% en peso de aglutinante, preferentemente de 40
a 65% en peso, y mas preferentemente de 45 a 55% en peso, basado en el peso
total de la solucion o emulsién o dispersion.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencién, la
cantidad de dicha por lo menos una solucién o emulsién o dispersién de dicho por
lo menos un aglutinante de dicho por lo menos un aglutinante del paso b) es
menos de 10% en peso, preferentemente menos de 7% en peso, mas
preferentemente menos de 5% en peso, y muy preferentemente entre 0,1y 4% en

peso, basado en el peso total del polvo mineral que contiene carbonato de calcio.



10

15

20

25

-19-

Paso c) del proceso: poner en contacto el polvo mineral que contiene carbonato

de calcio v el aglutinante

En el paso c) del proceso dicho por lo menos un polvo mineral que contiene
carbonato de calcio del paso a) se pone en contacto con dicha por lo menos una
solucion o emulsion o dispersion del aglutinante del paso b) en una cantidad para
formar particulas compuestas que contienen carbonato de calcio sélido.

Dicha por lo menos una soluciéon o emulsiéon o dispersion del aglutinante
del paso b), y opcionalmente otros componentes, se agregan(n) en cantidades
para formar particulas compuestas que contienen carbonato de calcio sdlido.
Cabe senalar que la solucion o emulsién o dispersion del aglutinante del paso b),
y opcionalmente otros componentes, se agregan(n) al polvo mineral que contiene
carbonato de calcio en una cantidad que asegura que se obtenga un producto
solido, es decir, un producto que tiene un contenido de sélidos final de por lo
menos 90% en peso, basado en el peso total del producto. En otras palabras se
debe evitar la formacién de una mezcla de reaccién liquida mediante la adiciéon de
grandes cantidades de solucidon o emulsién o dispersion del aglutinante del paso
b), y opcionalmente otros componentes, si es necesario por calor y/o vacio.

El contacto de dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato
de calcio con dicha por lo menos una solucion o emulsidon o dispersion del
aglutinante del paso b) se puede llevar a cabo en condiciones de mezcla y/u
homogenizacién. El experto en la materia adaptara dichas condiciones de mezcla
y/o homogenizacién tales como la velocidad de la mezcla y la temperatura de
acuerdo con su equipo de proceso.

Por ejemplo, la mezcla y homogenizacion se pueden llevar a cabo por
medio de un mezclador de reja de arado. Los mezcladores de reja de arado
actuan por el principio de un lecho fluidizado producido mecanicamente. Las

cuchillas de la reja de arado giran cerca de la pared interna de un tambor
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cilindrico horizontal y transportan los componentes de la mezcla del lecho del
producto y en el espacio abierto de mezcla. El lecho fluidizado producido
mecanicamente asegura una mezcla intensa de incluso grandes lotes, en un
periodo de tiempo muy corto. Los desmenuzadores y/o dispersantes se utilizan
para dispersar terrones en una operaciéon seca. El equipo que se puede utilizar en
el proceso de la invencion es comercializado, por ejemplo, por Gebrider Lodige
Maschinenbau GmbH, Alemania.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, el
proceso del paso c) se lleva a cabo utilizando un mezclador de lecho fluidizado o
un mezclador de reja de arado.

De acuerdo con otra forma de realizacion, el paso c) del proceso se lleva a
cabo en un dispositivo de molienda, preferentemente en un molino de bolas,
preferentemente en combinacidon con un dispositivo de ciclén que recircula
aglomerados y/o agregados formados durante el paso c) del proceso de regreso a
la entrada del dispositivo de molienda. Un dispositivo de ciclon permite la
separacion de material particulado tal como particulas, aglomerados o agregados,
en fracciones mas pequefias y mas grandes de material particulado sobre la base
de la gravedad.

De acuerdo con una forma de realizacion experimental, las particulas
compuestas que contienen carbonato de calcio formadas durante el paso c) del
proceso se dividen en particulas mas pequefas. El término "dividir", segun se
emplea en la presente invencion, significa que las particulas se dividen en
particulas mas pequefias. Esto se puede llevar a cabo por molienda, por ejemplo,
utilizando un molino de bolas, un molino de martillo, un molino de varillas, un
molino vibratorio, una trituradora de rodillos, un molino de impacto centrifugo, un
molino de bolas vertical, un molino de rozamiento, un molino de puas, un molino

de martillo, un pulverizador, una desmenuzadora, un de—extrusor, o una cuchilla.
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Sin embargo se puede utilizar cualquier otro dispositivo que pueda dividir las
particulas compuestas que contienen carbonato de calcio formadas durante el
paso c) del proceso en particulas mas pequenias.

El paso c) del proceso se puede llevar a cabo a temperatura ambiente, es
decir, a 20°C, o a otras temperaturas. De acuerdo con una forma de realizacion, el
paso c) del proceso se lleva a cabo a una temperatura de 5° a 140°C,
preferentemente de 10 a 110°C, y muy preferentemente de 20 a 105°C. Sin
limitarse a ninguna teoria, se cree que la adhesién del aglutinante a la superficie
del polvo mineral que contiene carbonato de calcio se puede mejorar mediante la
realizacién del paso c) del proceso a una temperatura superior a la temperatura
ambiente, por ejemplo, entre 40 y 105°C. Se puede introducir calor por corte
interno o por una fuente externa o una combinaciéon de ambos.

De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar de la invencion, dicho
por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio se precalienta
antes de ponerse en contacto con por lo menos una solucion o emulsién o
dispersién del aglutinante del paso b). Por ejemplo, el polvo mineral que contiene
carbonato de calcio se puede precalentar a una temperatura de 30 a 100°C, de 40
a 90°C, o preferentemente de 50 a 80°C.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, el paso
c) del proceso se lleva a cabo durante por lo menos 1 s, preferentemente durante
por lo menos 1 min, por ejemplo, durante por lo menos 15 min, 30 min, 1 hora, 2
horas, 4 horas, 6 horas, 8 horas o 10 horas.

De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar de la presente
invencion, el paso c) del proceso se lleva a cabo a 20°C durante por lo menos 30
min. De acuerdo con otra forma de realizacién ejemplar, el paso c) del proceso se

lleva a cabo a 80°C durante por lo menos 30 min.



10

15

20

25

22-

De acuerdo con otra forma de realizacion ejemplar de la presente
invencioén, el paso c) del proceso se lleva a cabo de manera continua en un
mezclador de rotor y estator a una temperatura de 80 a 150°C, preferentemente a
una temperatura de 120°C, durante 1 a 10 s, por ejemplo de 2 a 3 s, en el indice
de produccién industrial de 2 a 5 toneladas de particulas compuestas/hora.

De acuerdo con otra forma de realizacion ejemplar de la presente
invencion, el paso c) del proceso se divide en un paso de tratamiento y un paso
de calentamiento, en el cual el paso de tratamiento comprende poner en contacto
dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio del paso a)
con por lo menos una solucion o emulsion o dispersion del aglutinante del paso
b). Por ejemplo, el paso de tratamiento y el paso de calentamiento se pueden
llevar a cabo en paralelo o el paso de tratamiento puede ser seguido por el paso
de calentamiento.

De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar de la presente
invencién, un paso de homogenizacién se lleva a cabo luego de que dicho polvo
mineral que contiene carbonato de calcio se puso en contacto con dicha por lo
menos una solucién o emulsién o dispersién de dicho por lo menos un aglutinante
del paso b).

Para asegurar una mejor dispersion también se puede agregar un
dispersante a cualquiera de los componentes utilizados en el proceso de la
invencién, por ejemplo, en forma de una solucién acuosa y/o un polvo de un
dispersante. Un dispersante adecuado se selecciona preferentemente entre el
grupo integrado por homopolimeros o copolimeros de sales de acidos
policarboxilicos basados, por ejemplo, en acido acrilico, acido metacrilico, acido
maleico, acido fumarico o acido itaconico y acrilamida o mezclas de los mismos.
Se prefieren especialmente los homopolimeros o copolimeros de acido acrilico. El

peso molecular promedio en peso M,, de dichos productos se encuentra
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preferentemente en el rango de 2000 a 15000 g/mol, con un peso molecular
promedio en peso M,, de 3000 a 7000 g/mol o muy preferentemente de 3500 a
6000 g/mol. De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar, el dispersante es
poliacrilato de sodio que tiene un peso molecular promedio en peso M,, de 2000 a
15000 g/mol, preferentemente de 3000 a 7000 g/mol, y muy preferentemente de
3500 a 6000 g/mol.

Las particulas compuestas obtenidas que contienen carbonato de calcio soélido

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, el
contenido de sodlidos de las particulas compuestas obtenidas que contienen
carbonato de calcio sélido es de por lo menos 90% en peso, por ejemplo, por lo
menos 95% en peso, preferentemente por lo menos 99% en peso, mas
preferentemente por lo menos 99,5% en peso, o muy preferentemente por lo
menos 99,8% en peso o incluso > 99,9% en peso, basado en el peso total de las
particulas compuestas.

De acuerdo con una forma de realizacion opcional, el proceso de la
invencién comprende un paso d) adicional del proceso, en el cual las particulas
compuestas que contienen carbonato de calcio obtenidas en el paso c) se secan.

Las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio se pueden
secar, por ejemplo, térmicamente, por ejemplo, por medio de un pulverizador por
aspersion o un microondas o en un horno, o mecanicamente, por ejemplo, por
filtracion, o reduciendo el contenido de agua.

De acuerdo con una forma de realizacion opcional de la invencion, las
particulas compuestas que contienen carbonato de calcio se secan en un horno a
una temperatura de 50 a 150°C, preferentemente entre 80 y 120°C, y mas

preferentemente a una temperatura de 110°C.
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De acuerdo con otra forma de realizacion opcional de la presente
invencion, las particulas compuestas obtenidas que contienen carbonato de calcio
se secan hasta un contenido toral de humedad de la superficie de menos del 1%
en peso, menos del 0,8% en peso, menos del 0,5% en peso, preferentemente
menos del 0,2% en peso, y muy preferentemente menos de 0,1% en peso,
basado en el peso total de las particulas compuestas, preferentemente, incluso
luego de la exposicion durante 48 horas a 23°C a una atmodsfera de humedad que
tiene una humedad relativa del 50%.

Las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio seco con un
contenido total de humedad de la superficie de menos de 0,5% en peso, basado
en el peso total de las particulas compuestas, tienen mayor densidad aparente
con igual o mejor fluidez, en comparacién con el polvo mineral que contiene
carbonato de calcio proporcionado en el paso a).

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, la
densidad aparente de las particulas compuestas que contienen carbonato de
calcio seco con un contenido total de humedad de la superficie de menos de 0,5%
en peso, basado en el peso total de las particulas compuestas, aumenta de 5 a
80%, preferentemente de 8 a 60%, y mas preferentemente de 10 a 50%, en
comparacion con el polvo mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado
en el paso a). La densidad aparente de las particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio seco puede ser, por ejemplo, de 0,5 a 1,0 kg/dms, de 0,6 a
0,9 kg/dm*, o0 de 0,7 a 0,8 kg/dm?.

De acuerdo con otra forma de realizacién de la presente invencién, el
consumo de energia necesario para mover las particulas compuestas que
contienen carbonato de calcio seco con un contenido total de humedad de la

superficie de menos de 0,5% en peso, basado en el peso total de las particulas
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compuestas, disminuye en comparacién con el polvo mineral que contiene
carbonato de calcio proporcionado en el paso a).

De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar de la presente
invencién, el consumo de energia de las particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio seco con un contenido total de humedad de la superficie de
menos de 0,5% en peso, basado en el peso total de las particulas compuestas,
disminuye de 0 a 40%, preferentemente de 5 a 30%, y mas preferentemente de
10 a 20%, en comparacion con el polvo mineral que contiene carbonato de calcio
proporcionado en el paso a). El consumo de energia de las particulas compuestas
que contienen carbonato de calcio seco puede ser, por ejemplo, de 1 a 20 kJ/t, de
4 a 16 kJ/t, o de 6 a 14 kJ/t.

Las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio seco de la
presente invencién se pueden utilizar en aplicaciones de papel, en pinturas o en

plasticos.

Paso opcional del proceso: poner en contacto dicho por lo menos un polvo

mineral que contiene carbonato de calcio con por lo menos un polimero catidonico

De acuerdo con otra forma de realizacién opcional de la presente
invencion, dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
proporcionado en el paso a) se pone en contacto antes, durante o después del
paso c) con por lo menos una solucion o emulsion o dispersion de por lo menos
un polimero catidénico. Sin limitarse a ninguna teoria, se cree que el polimero
cationico puede mejorar la adhesién de dicho por lo menos un aglutinante sobre el
polvo mineral que contiene carbonato de calcio.

De acuerdo con una forma de realizacién de la presente invencion, dicho
por lo menos un polimero catidnico consiste de un copolimero que comprende

como mondémero uno 0 mas acidos dicarboxilicos y uno o mas monomeros del
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grupo de diaminas, triaminas, dialcanolaminas o trialcanolaminas y
epiclorohidrina.

Preferentemente los acidos dicarboxilicos C,—C1g, saturados o insaturados,
ramificados o no ramificados, especialmente acidos dicarboxilicos C3;—Cg, acidos
dicarboxilicos C4—Cs, acidos dicarboxilicos Cs—Cy7, acido adipico en particular, se
utilizan como mondmeros del acido dicarboxilico.

Las diaminas y triaminas lineales o ramificadas, sustituidas y no sustituidas,
en particular N—(2—aminoetil)-1,2—etano—diamina, son especialmente adecuadas
como el segundo mondmero del polimero aglutinante.

Las dialcanolaminas y trialcanolaminas preferidas incluyen, por ejemplo,
dietanolamina,  Nalquildialcanolaminas, por ejemplo, N-metil-y Netil-
dietanolamina y trietanolamina.

Para monitorear y controlar el peso molecular y/o la longitud de la cadena
del copolimero se pueden utilizar una o0 mas aminas monovalentes tales como las
monoalcanolaminas durante la policondensacion. De acuerdo con una forma de
realizacién preferida se utiliza monoetanolamina.

De acuerdo con una forma de realizacion preferida de la invencién, el
copolimero intermedio resultante se hace reaccionar posteriormente con
epiclorohidrina. De acuerdo con otra forma de realizacion preferida, el copolimero
intermedio resultante tiene un peso molecular promedio en peso M,, de 800 a
1200 g/mol, preferentemente de 900 a 1100 g/mol o de 950 a 1050 g/mol, antes
de hacerlo reaccionar con epiclorohidrina.

De acuerdo con otra forma de realizacion de la presente invencién, dicho
por lo menos un polimero cationico es una polietilenimina (PEI) que se selecciona
entre el grupo integrado por polietileniminas ramificadas, polietileniminas lineales
y mezclas de las anteriores. Preferentemente, la relacion de las funciones de

amina primaria, secundaria y terciaria en las polietileniminas ramificadas de la
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invencion esta en el rango de 1:0,86:0,42 a 1:1,20:0,76, antes de una posible
modificacion de las polietileniminas ramificadas.

De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencién, dicha por lo menos una polietilenimina se selecciona entre el grupo de
polietileniminas modificadas y no modificadas.

Algunos ejemplos de polietileniminas adecuadas incluyen homopolimeros
de etilenimina (aziridina) o sus homodlogos mas altos y también los polimeros de
injerto de poliamidoaminas o polivinilaminas con etilenimina o sus homodlogos
superiores. Las polietileniminas pueden ser reticuladas o no reticuladas,
cuaternizadas y/o modificadas por reaccion con éxidos de alquileno, carbonatos
de dialquilo o alquileno o acidos carboxilicos C1—Cg. Las polietileniminas pueden
ser modificadas por reaccién con é6xidos de alquileno tales como 6xido de etileno,
6xido de propileno u 6xido de butileno, carbonatos de dialquilo tales como
carbonato de dimetilo y carbonato de dietilo, carbonatos de alquileno tales como
carbonato de etileno o carbonato de propileno, o acidos carboxilicos C1—Cg. Las
PEIs modificadas pueden incluir polietileniminas alcoxiladas tales como
polietileniminas propoxiladas (PPEIs) y polietileniminas etoxiladas (EPEIs). Otras
polietileniminas modificadas preferidas se pueden obtener haciendo reaccionar
las PEIs sin modificar con uno o mas acidos grasos C1—Cys, preferentemente con
uno o mas de los acidos grasos Cs—C1s y en especial preferentemente con los
acidos grasos C1—C14 como, por ejemplo, el acido graso de coco. Un método
para preparar un polimero catiénico que comprende PEls esta basado en la
reaccion de etilendiamina (EDA) y etilenimina (El) bajo catdlisis acida, en
disolventes tales como el agua. Un ejemplo de una etilenimina comun es aziridina.
Las polietileniminas resultantes (PEls) en la composicién tienen funcionalidades
de amina primaria, secundaria y terciaria que estan disponibles para la conversion

quimica adicional, por ejemplo, alcoxilaciéon con 6xidos de alquileno tales como el
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oxido de etileno para formar APEI. Las PEIls también se pueden preparar a partir
de una di— o poliamina tal como etilendiamina (EDA), etilenimina (El) tal como
aziridina, agua y un catalizador &cido.

De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencion, dicho por lo menos un polimero catibnico comprende una
polietilenimina modificada, preferentemente modificada con un grupo de acido
carboxilico, mas preferentemente con uno o mas &acidos grasos C4—Cgs, Uno o
mas acidos grasos Ces—C4g 0 con uno o mas acidos grasos C10—C+4, 0 modificada
por alcoxilacion, preferentemente por etoxilacién, mas preferentemente por
etoxilacién con 10 a 50 grupos de oxido de etileno.

En una forma de realizacion preferida de la presente invencion, la
polietilenimina tiene un peso molecular promedio en peso My, en el rango de 100
g/mol y 10000 g/mol. En otra forma de realizacion preferida de la presente
invencién, la polietilenimina se selecciona entre el grupo de polietileniminas
lineales que tienen un peso molecular promedio en peso M,, de 100 a 700 g/mol, y
preferentemente de 146 a 232 g/mol, y preferentemente se selecciona entre
trietilentetramina, pentaetilenhexamina y tetraetilenpentamina. De acuerdo con
otra forma de realizacion preferida, la polietilenimina se selecciona entre el grupo
de polietileniminas ramificadas que tienen un peso molecular promedio en peso
M,, de 500 a 8000 g/mol, preferentemente de 800 a 1200 g/mol.

De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar de la presente
invencién, un copolimero de acido adipico con N—(2—aminoetil}-1,2—etanodiamina
y epiclorohidrina se utiliza como dicho por lo menos un polimero catidnico. De
acuerdo con una forma de realizacion preferida de la presente invencion, dicho
por lo menos un polimero catidnico se selecciona entre una polietilenimina lineal,

0 una poliamina epiclorohidrina amida, o mezclas de las mismas.
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Preferentemente, una amida poliamina epiclorohidrina se utiliza como dicho
por lo menos un polimero catiénico.

De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencion, dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
proporcionado en el paso a) se pone en contacto antes, durante o después del
paso c) con por lo menos una solucidon o emulsion o dispersion de un polimero
catidnico, en el cual dicho por lo menos un aglutinante es un aglutinante anionico.
Sin limitarse a ninguna teoria, se cree que la combinacion de un polimero
cationico con un aglutinante anidnico también puede mejorar la adhesién de dicho
por lo menos un aglutinante sobre el polvo mineral que contiene carbonato de
calcio.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, la
cantidad de dicho por lo menos un polimero catiénico utilizado en el proceso de la
invencion es menos de 1,0% en peso, preferentemente menos de 0,8 % en peso,
mas preferentemente menos de 0,5% en peso, y muy preferentemente menos de
0,2% en peso, basado en el peso total del polvo mineral que contiene carbonato
de calcio.

De acuerdo con una forma de realizacién de la presente invencion, dicho
por lo menos un polimero catiénico es proporcionado en forma acuosa, por
ejemplo, en forma de una solucion o emulsién o dispersion a base de agua.

En caso que dicho por lo menos un polimero catiénico se proporcione en
forma de una dispersion, el tamafo de particula del polimero catidénico puede
tener un valor dsp de 10 a 500 nm, preferentemente de 20 a 100, y mas
preferentemente de 25 a 80 nm.

De acuerdo con una forma de realizacién de la presente invencion, dicha
por lo menos una solucion o emulsion o dispersion del polimero catiénico

comprende 5 a 70% en peso de dicho por lo menos un polimero catiénico,
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preferentemente de 10 a 50% en peso, y mas preferentemente de 12 a 17% en
peso, basado en el peso total de la solucién o emulsién o dispersion.

De acuerdo con una forma de realizacién preferida de la presente
invencion, dicho por lo menos un polimero catiénico es proporcionado en forma
de una solucion a base de agua, que comprende preferentemente de 10 a 50% en
peso, mas preferentemente de 11 a 30% en peso, y muy preferentemente de 12 a
17% en peso de dicho por lo menos un polimero catidnico, basado en el peso
total de la solucion.

Sin embargo, dicho por lo menos un polimero catidénico también puede
estar proporcionado en forma de una emulsién o una dispersién o en forma de
una mezcla de una solucién y/o una emulsion y/o una dispersion.

De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencion, la
cantidad de dicha por lo menos una solucién o emulsién o dispersién de dicho por
lo menos un polimero catidénico utilizado en el proceso de la invencién es menos
de 1,0% en peso, preferentemente menos de 0,8 % en peso, mas
preferentemente menos de 0,5% en peso, y muy preferentemente menos de 0,2%
en peso, basado en el peso total del polvo mineral que contiene carbonato de
calcio.

El contacto de dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato
de calcio con dicha por lo menos una solucion o emulsiéon o dispersion del
polimero catiénico se puede llevar a cabo en condiciones de mezcla y/u
homogenizacién. Las condiciones de mezclado y/u homogenizacion pueden ser
las mismas condiciones descriptas anteriormente para el paso c) del proceso.

De acuerdo con una forma de realizacion, dicho por lo menos un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio se precalienta antes de ponerse en
contacto con por lo menos una solucion o emulsién o dispersién del polimero

cationico.
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De acuerdo con una forma de realizacion de la presente invencién, dicho
por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio se pone en
contacto con dicha por lo menos una solucion o emulsion o dispersién de dicho
por lo menos un polimero catidnico antes del paso c) del proceso. De acuerdo con
otra forma de realizacién de la presente invencion, dicho por lo menos un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio se pone en contacto con dicha por lo
menos una solucion o emulsién o dispersion de dicho por lo menos un polimero
cationico durante el paso c) del proceso. De acuerdo con incluso otra forma de
realizacién de la presente invencion, dicho por lo menos un polvo mineral que
contiene carbonato de calcio se pone en contacto con dicha por lo menos una
solucién o emulsién o dispersion de dicho por lo menos un polimero catidnico
luego del paso c) del proceso. Preferentemente, dicho por lo menos un polvo
mineral que contiene carbonato de calcio se pone en contacto con dicha por lo
menos una solucion o emulsién o dispersién de dicho por lo menos un polimero
cationico antes del paso c) del proceso.

De acuerdo con una forma de realizacion ejemplar de la presente
invencién, un paso de homogenizacion se lleva a cabo luego de que dicho por lo
menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio se pone en contacto
con dicha por lo menos una solucidn o emulsion o dispersion del polimero
cationico y antes de ponerse en contacto con dicha por lo menos una solucion o
emulsién o dispersion del aglutinante del paso b). De acuerdo con otra forma de
realizacién ejemplar de la presente invencién, un paso de homogenizacion se
lleva a cabo luego de que dicho por lo menos un polvo mineral que contiene
carbonato de calcio se pone en contacto con dicha por lo menos una solucién o
emulsion o dispersion del aglutinante del paso b) y antes de ponerse en contacto
con dicha por lo menos una solucién o emulsion o dispersion del polimero

cationico.
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Otros pasos opcionales del proceso

De acuerdo con otra forma de realizacién opcional, el proceso de la
invencién comprende un paso e) adicional del proceso, en el cual las particulas
compuestas que contienen carbonato de calcio seco son seleccionadas y/o
clasificadas por aire para eliminar las particulas grandes no deseadas. La
seleccion se puede llevar a cabo utilizando una maquina de seleccion, por
ejemplo, un equipo vibratorio de seleccién a través de circulos, un equipo
vibratorio de alta frecuencia o un equipo giratorio. La clasificacion por aire se
puede llevar a cabo utilizando un clasificador por aire que clasifica materiales por
combinacion de tamafio, forma y densidad y funciona inyectando la corriente de
material a clasificar en una camara que contiene una columna de aire ascendente.
Debido a la dependencia de la resistencia del aire sobre el tamafio y la forma del
objeto, las particulas de material en la columna de aire en movimiento se
clasifican verticalmente y se pueden separar de esta manera.

De acuerdo con una forma de realizacion opcional de la presente
invencion, las particulas que son mayores de 100 um, preferentemente mayores
de 50 pm, y mas preferentemente mayores de 20 um se eliminan.
Preferentemente, las particulas grandes no deseadas se eliminan en las
particulas compuestas obtenidas que contienen carbonato de calcio seco que
contienen particulas compuestas hasta una cantidad inferior a 1000 ppm, mas
preferentemente hasta una cantidad inferior a 100 ppm, por ejemplo, inferior a 50
y 80 ppm 0 60 y 70 ppm.

De acuerdo con otra forma de realizacién opcional se prepara una lechada
a partir de particulas compuestas que contienen carbonato de calcio obtenidas en

el paso ¢) mediante la adicion de agua.
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Opcionalmente se puede utilizar un dispersante para preparar la lechada.
El dispersante se puede utilizar en una cantidad de 0,01-10% en peso, de 0,05 a
8% en peso, de 0,5 a 5% en peso, de 0,8 a 3% en peso, o de 1,0 a 1,5% en peso,
basado en el peso total de las particulas compuestas que contienen carbonato de
calcio. En una forma de realizacion preferida, el pigmento se dispersa con una
cantidad de 0,05 a 5% en peso y, preferentemente con una cantidad de 0,5 a 5%
en peso de un dispersante, basado en el peso total de las particulas compuestas.
Un dispersante adecuado se selecciona preferentemente entre el grupo integrado
por homopolimeros o copolimeros de sales de acidos policarboxilicos basados,
por ejemplo, en acido acrilico, acido metacrilico, acido maleico, acido fumarico o
acido itaconico y acrilamida o mezclas de los mismos. Se prefieren especialmente
los homopolimeros o copolimeros de acido acrilico. El peso molecular promedio
en peso My, de dichos productos se encuentra preferentemente en el rango de
2000 a 15000 g/mol, con un peso molecular promedio en peso M,, de 3000 a 7000
g/mol o muy preferentemente de 3500 a 6000 g/mol. De acuerdo con una forma
de realizacion ejemplar, el dispersante es poliacrilato de sodio que tiene un peso
molecular promedio en peso M,, de 2000 a 15000 g/mol, preferentemente de 3000
a 7000 g/mol, y muy preferentemente de 3500 a 6000 g/mol.

La lechada preparada a partir de las particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio puede tener un contenido de sdlidos de 10 a 82% en peso,
preferentemente de 50 a 81% en peso, y mas preferentemente de 60 a 70% en

peso o de 70 a 78% en peso, basado en el peso total de la lechada.

Ejemplos
Los siguientes ejemplos ilustran particulas compuestas que contienen
carbonato de calcio las cuales se prepararon de acuerdo con el proceso de la

invencion.
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A. Materiales

Polvos minerales que contienen carbonato de calcio:

Carbonato de calcio 1: A 25% en peso, basado en el peso total de la
lechada, marmol molido y secado por aspersion de la region de Carrara, Italia,
tamario de particula (dsp): 1,8 um.

Carbonato de calcio 2: Marmol molido seco de la region de Carrara, Italia,
tamafo de particula (dsp): 3,4 um.

Carbonato de calcio 3: Marmol molido seco de la region de Carrara, ltalia,
tamario de particula (dsp): 5,3 um.

Carbonato de calcio 4: Marmol molido seco de la region de Villach, Austria,
tamario de particula (dso): 2,6 ym.

Carbonato de calcio 5: Yeso molido seco de la region de Dinamarca,

tamarfio de particula (dso): 2,4 pm.

Polimeros cationicos:

Polimero catioénico 1: Polietilenimina lineal, concentracion: > 99%
Polimero catidénico 2: Epiclorohidrina poliamina amida disuelta en agua,

concentracién: 15% en peso basado en el peso total de la solucidn.

Aglutinantes:

Aglutinante 1: Copolimero de estireno—acrilato dispersado en agua,
concentracién: 50% en peso basado en el peso total de la dispersion.
Aglutinante 2: Copolimero de estireno—butadieno dispersado en agua,

concentraciéon: 50% en peso basado en el peso total de la dispersion.
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Dispersante 1:

Poliacrilato de sodio, M,, = 3500 g/mol

B. Métodos:

Proceso de tratamiento 1

3000 g de polvo CaCOs3 se colocaron en un mezclador Lédige (Gebruder
Lédige Maschinenbau GmbH, Alemania) y la solucion de polimero cationico se
agregé mientras el mezclador estaba funcionando. Luego de una etapa de
homogenizacion de 5 min se agrego la dispersion de aglutinante y la mezcla se
homogenizé durante 30 minutos adicionales. Si no se utilizé polimero cationico, la
dispersién de aglutinante se agreg6 al comienzo en lugar del polimero catidnico.

El producto obtenido se templé en un horno de secado a 110°C durante 15

horas.

Proceso de tratamiento 2

3000 g de polvo CaCOs3; se precalentaron en un horno de secado a 80°C
durante 2 horas. Posteriormente, el polvo CaCO3; se colocé en un mezclador
Lodige (Gebruder Lodige Maschinenbau GmbH, Alemania), el cual se precalentd
hasta 80°C y la solucion de polimero catidénico se agregdé mientras el mezclador
estaba funcionando. Luego de una etapa de homogenizacién de 5 min se agrego
la dispersiéon de aglutinante y la mezcla se homogenizé durante 30 minutos
adicionales. Durante todo el proceso de tratamiento, la temperatura en el
mezclador Lodige se mantuvo a 80°C. El polimero cationico y el aglutinante no se
precalentaron. Si no se utilizd polimero cationico, la dispersion de aglutinante se

agrego al comienzo en lugar del polimero catiénico.
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El producto obtenido se templé en un horno de secado a 110°C durante 15

horas.

Proceso de tratamiento 3

500 g de polvo CaCO3 se colocaron en un mezclador de tipo M3/1.5 (MTI
Mischtechnik International GmbH, Alemania) y la mezcla se activo a 500 rpm.
Posteriormente, la solucidén de polimero catidnico y la dispersion de aglutinante se
introdujeron en el polvo CaCO; a temperatura ambiente. Los contenidos del
mezclador se mezclaron a una velocidad de agitacion de 500 rpm durante un
periodo de 10 o 20 min.

El producto obtenido se templé en un horno de secado a 110°C durante 15

horas.

Medicidon de la densidad aparente acondicionada (CBD, sequn sus siglas en
inglés)

La densidad aparente acondicionada se midié con el Sistema de Redmetro

para Polvo FT4 (Freeman Technology Ltd., Reino Unido), el cual permite que el
polvo se acondicione para establecer un estado de embalaje homogéneo de baja
tension.

El proceso de acondicionamiento consistié en el desplazamiento suave de
toda la muestra con el fin de aflojar y airear el polvo levemente con el fin de
formar un lecho de polvo envasado en forma homogénea. Un ciclo de
acondicionamiento consistié en una inclinacion de la cuchilla hacia abajo y luego
una inclinacién hacia arriba. La inclinacién hacia abajo utilizé una hélice positiva
de 5° con el fin de que la accién de la cuchilla fuera mas de seccionamiento que
de compactacién. La inclinacidén hacia arriba utilizé una hélice negativa de 5° que

levanté suavemente el polvo y lo dejo caer sobre la cuchilla, en donde cada
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particula se apoyé detras de la cuchilla. Luego del ciclo de acondicionamiento, la
muestra de polvo estaba libre de tension localizada y de cualquier exceso de aire.

Posteriormente, una muestra correspondiente a un volumen de 160 ml se
pes6 utilizando el equilibrio incorporado del Sistema de Redmetro para Polvo FT4
y la densidad aparente acondicionada se calculé automaticamente por el

redmetro.

Medicion del consumo de energia para el movimiento del polvo

La energia necesaria para mover una tonelada métrica de polvo se
determind utilizando el Sistema de Redmetro para Polvo FT4 (Freeman
Technology Ltd., Reino Unido) y una secuencia especifica de la estabilidad (Rep)
y secuencias de prueba de caudal variable (VFR, segun sus siglas en inglés), las
cuales son proporcionadas por el Sistema de Redmetro para Polvo FT4.

La estructura de la prueba de Rep +VFR fue una combinacion de siete
ciclos de acondicionamiento y prueba de la prueba de estabilidad y cuatro ciclos
de acondicionamiento y prueba de la prueba de caudal variable, segun se ilustra a

continuacion:
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en donde C = ciclo de acondicionamiento, T = ciclo de prueba, (x)

velocidad de la punta de la cuchilla durante el ciclo de prueba (mm/s), y Division

division del recipiente para proporcionar un volumen preciso del polvo para la
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medicion. La masa de polvo se recalcul6 automaticamente luego de la divisiéon. La
velocidad de la punta de la cuchilla fue de 100 mm/s cuando no se definid entre
paréntesis (durante la secuencia de Rep).

Un promedio de "consumo total de energia" en mJ se obtuvo a partir de los
numeros de prueba 4 a 8 y se convirti6 en un consumo de energia en kJ/t
dividiendo el promedio de consumo total de energia por el peso de la muestra

medida.

Medicion de la viscosidad Brookfield

La viscosidad Brookfield se midié utilizando un viscosimetro Brookfield

DVII+ a 100 rpm y 23°C.

Medicion del tamarfo de particula

Para la determinacion del tamano promedio de particula en peso dsy se
utilizé un dispositivo Sedigraph 5100 del dispositivo de la compafiia Micromeritics,
EE.UU. La medicion se llevd a cabo en una solucion acuosa de 0,1% en peso de
NasP207. Las muestras se dispersaron con un agitador de alta velocidad y

ultrasonido.

Medicion del contenido total de humedad de la superficie

Se determiné el contenido total de humedad de la superficie de acuerdo
con el método Coulométrico de medicién de Karl Fischer, en el cual la particula
compuesta que contiene carbonato de calcio seco se calenté hasta 220°C, y el
contenido de agua liberado en forma de vapor y aislado utilizando una corriente
de gas nitrégeno (a 100 ml/min) se determiné en una unidad Coulométrica de Karl

Fischer.
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C. Resultados
Ejemplo 1

2000 g de carbonato de calcio se trataron utilizando el proceso de
tratamiento 2, en el cual se agregaron 0,5% en peso del polimero cationico 1y 8%
en peso del aglutinante 2, en donde el porcentaje en peso esta basado en el peso
total del carbonato de calcio.

El producto de la invencidn demostré una mayor densidad aparente y una
menor energia necesaria para mover el producto en comparacion con el

carbonato de calcio sin tratamiento:

composicion Densidad | Consumo de energia
aparente (kJ/t)
(kg/dm’)
técnica 99,8% en peso del carbonato 0,50 14,2
previa de calcio 1

0,2% en peso de humedad

invencion | 91,3% en peso del carbonato 0,80 12,2
de calcio 1 (+ 60%) (- 14,1%)
0,5% en peso del polimero
cationico 1

8,0% en peso del aglutinante 2

0,2% en peso de humedad

Ejemplo 2

2000 g del carbonato de calcio 2 se trataron en la superficie utilizando el
proceso de tratamiento 1, al cual se agregaron 0,2% en peso del polimero
cationico 2 y 3% en peso del aglutinante 1, en donde el porcentaje en peso esta

basado en el peso total del carbonato de calcio.
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El producto de la invencidén demostré una mayor densidad aparente y una
menor energia necesaria para mover el producto en comparacion con el

carbonato de calcio sin tratamiento:

composicion Densidad | Consumo de energia
aparente (kJ/t)
(kg/dm”)
técnica 99,8% en peso del carbonato de 0,76 7,0
previa calcio 2

0,2% en peso de humedad

invencion | 96,6% en peso del carbonato de 0,82 4,6
calcio 2 (+7,9%) (—34,4%)
0,2% en peso del polimero
cationico 2

3,0% en peso del aglutinante 1

0,2% en peso de humedad

Ejemplo 3
Producto A:

3000 g del carbonato de calcio 3 se trataron en la superficie utilizando el
proceso de tratamiento 1, al cual se agregaron 0,2% en peso del polimero
cationico 2 y 3% en peso del aglutinante 1, en donde el porcentaje en peso esta

basado en el peso total del carbonato de calcio.

Producto B:
500 g del carbonato de calcio 3 se trataron en la superficie utilizando el
proceso de tratamiento 3, al cual se agregd 3% en peso del aglutinante 1, en

donde el porcentaje en peso esta basado en el peso total del carbonato de calcio.
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Los productos de la invencion demostraron una mayor densidad aparente y
una menor energia necesaria para mover el producto en comparacién con el

carbonato de calcio sin tratamiento:

composicion Densidad Consumo de energia
aparente (kJ/t)
(kg/dm?)
técnica 99,8% en peso del carbonato de 0,85 5,6
previa calcio 3

0,2% en peso de humedad

producto 96,6% en peso del carbonato de 0,92 49
Adela calcio 3 (+ 8,2%) (- 12,5%)
invencion | 0,2% en peso del polimero
cationico 2

3,0% en peso del aglutinante 1

0,2% en peso de humedad

producto 96,6% en peso del carbonato de 0,94 3,6
B dela calcio 3 (+10,6%) (= 35,7%)
invencion | 3,0% en peso del aglutinante 1

0,2% en peso de humedad

Ejemplo 4

3000 g del carbonato de calcio 5 se trataron en la superficie utilizando el
proceso de tratamiento 1, al cual se agregaron 0,2% en peso del polimero
catidnico 2 y 3% en peso del aglutinante 1, en donde el porcentaje en peso esta
basado en el peso total del carbonato de calcio.

El producto de la invencion demostré una mayor densidad aparente y una
menor energia necesaria para mover el producto en comparacion con el

carbonato de calcio sin tratamiento:
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composicion Densidad | Consumo de energia
aparente (kJ/t)
(kg/dm”)
técnica 99,6% en peso del carbonato de 0,46 13,9
previa calcio 5
0,4% en peso de humedad
invencion | 96,4% en peso del carbonato de 0,62 10,9
calcio 5 (+34,8%) (+21,6%)
0,2% en peso del polimero
cationico 2
3,0% en peso del aglutinante 1
0,4% en peso de humedad

Ejemplo 5
Producto C

2000 g del carbonato de calcio 4 se trataron en la superficie utilizando el
proceso de tratamiento 2, al cual se agregaron 0,2% en peso del polimero
cationico 2 y 2% en peso del aglutinante 1, en donde el porcentaje en peso esta

basado en el peso total del carbonato de calcio.

Producto D

2000 g del carbonato de calcio 4 se trataron en la superficie utilizando el
proceso de tratamiento 1, al cual se agregaron 0,2% en peso del polimero
cationico 1y 2% en peso del aglutinante 1, en donde el porcentaje en peso esta

basado en el peso total del carbonato de calcio.

Producto E
2000 g del carbonato de calcio 4 se trataron en la superficie utilizando el

proceso de tratamiento 1, al cual se agregaron 0,2% en peso del polimero
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cationico 2 y 5% en peso del aglutinante 1, en donde el porcentaje en peso esta
basado en el peso total del carbonato de calcio.
Los productos de la invencion demostraron una mayor densidad aparente y

una energia menor o similar necesaria para mover el producto en comparacion

con el carbonato de calcio sin tratamiento:

Composicion Densidad | Consumo de energia
aparente (kJ/ton)
(kg/dm’)

técnica 99,8% en peso del carbonato de 0,72 6.4
previa calcio 4

0,3% en peso de humedad
Producto C | 97,5% en peso del carbonato de 0,79 6,4
dela calcio 4 (+9,7%) (- 0%)
invencion 0,2% en peso del polimero

cationico 2

2,0% en peso del aglutinante 1

0,3% en peso de humedad
Producto D | 97,5% en peso del carbonato de 0,78 5,4
de la calcio 4 (+ 8,3%) (- 15,6%)
invencion 0,2% en peso del polimero

catidnico 1

2,0% en peso del aglutinante 1

0,3% en peso de humedad
Producto E | 94,5% en peso del carbonato de 0,90 6,0
de la calcio 4 (+25,0%) (- 6,3%)
invencion 0,2% en peso del polimero

cationico 2

5,0% en peso del aglutinante 1

0,3% en peso de humedad
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Ejemplo 6

Una lechada que tenia 65% en peso de sdlidos se prepard utilizando 2000
g del producto del ejemplo 2 y 0,03% en peso del dispersante 1, basado en el
peso del CaCOj3; seco.

La viscosidad Brookfield de la lechada obtenida fue de 620 mPas.

Ejemplo 7

Una lechada que tenia 65% en peso de solidos se preparé utilizando 2000
g del producto A del ejemplo 3 y 0,03% en peso del dispersante 1, basado en el
peso del CaCOj; seco.

La viscosidad Brookfield de la lechada obtenida fue de 510 mPas.



10

15

20

25

-45-

REIVINDICACIONES

1. Un proceso para preparar particulas compuestas que contienen carbonato
de calcio, el cual comprende los siguientes pasos:

a) proporcionar por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato
de calcio,

b) preparar por lo menos una solucién o emulsion o dispersién de por lo
menos un aglutinante,

c) poner en contacto dicho por lo menos un polvo mineral que contiene
carbonato de calcio del paso a) con dicha por lo menos una solucion o emulsién o
dispersién del aglutinante del paso b) en una cantidad para formar particulas
compuestas que contienen carbonato de calcio sdlido,

en el cual las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio
seco con un contenido total de humedad de la superficie de menos de 0,5% en
peso, basado en el peso total de las particulas compuestas, tienen mayor
densidad aparente con igual o mejor fluidez en comparacion con el polvo mineral

que contiene carbonato de calcio proporcionado en el paso a).

2. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual la densidad
aparente de las particulas que contienen carbonato de calcio seco con un
contenido total de humedad de la superficie de menos de 0,5% en peso, basado
en el peso total de las particulas compuestas, aumenta de 5 a 80%,
preferentemente de 8 a 60%, y mas preferentemente de 10 a 50%, en
comparacion con el polvo mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado

en el paso a).
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3. El proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 1 o 2, en el cual dicho por lo
menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio proporcionado en el
paso a) se selecciona entre el grupo integrado por GCC y PCC, y mezclas de los

mismos.

4, El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
proporcionado en el paso a) tiene un valor dspde 0,1 a 100 ym, de 0,3 a 50 uym, o

de 0,4 a 10 ym, preferentemente de 0,5 a 5,0 ym.

5. El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
proporcionado en el paso a) tiene un contenido total de humedad de la superficie
de menos de 10% en peso, menos de 5% en peso, menos de 2% en peso, menos
de 1% en peso, preferentemente menos de 0,5% en peso, mas preferentemente
menos de 0,2% en peso, y muy preferentemente menos de 0,1% en peso, basado

en el peso total del polvo mineral.

6. El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual dicho por lo menos un aglutinante proporcionado en el paso b) se
selecciona entre un aglutinante polimérico seleccionado entre el grupo integrado
por copolimeros de acrilonitrilo, butadieno, acrilato, acrilato de butilo, estireno,
estireno—butadieno, y éster acrilico y las mezclas de los mismos v,
preferentemente, dicho por lo menos un aglutinante proporcionado en el paso b)
se selecciona entre el grupo integrado por copolimero de estireno—acrilato y

copolimero de estireno—butadieno, y las mezclas de los mismos.
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7. El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual la cantidad de dicho por lo menos un aglutinante proporcionado en el
paso b) es menos de 10% en peso, preferentemente menos de 7% en peso, mas
preferentemente menos de 5% en peso, y muy preferentemente entre 0,1y 4% en

peso, basado en el peso total del polvo mineral que contiene carbonato de calcio.

8. El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual dicho por lo menos un polvo mineral que contiene carbonato de calcio
proporcionado en el paso a) se pone en contacto antes, durante o después del
paso c) con por lo menos una solucidon o emulsion o dispersion de por lo menos

un polimero catiénico.

9. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 8, en el cual dicho por lo
menos un polimero catidnico se selecciona entre polietilenimina lineal, o poliamina

epiclorohidrina amida, o mezclas de las mismas.

10. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 8 0 9, en el cual la cantidad de
dicho por lo menos un polimero cationico es menos de 1,0% en peso,
preferentemente menos de 0,8 % en peso, mas preferentemente menos de 0,5%
en peso, y muy preferentemente menos de 0,2% en peso, basado en el peso total

del polvo mineral que contiene carbonato de calcio.

11.  El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual el paso c) del proceso se lleva a cabo a una temperatura de 5°C a
140°C, preferentemente de 10 a 110°C, y muy preferentemente de 20°C a 105°C
o desde 40 a 105°C.
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12.  El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio obtenidas
en el paso c) se secan, preferentemente hasta un contenido total de humedad de
la superficie de menos de 1% en peso, menos de 0,8% en peso, menos de 0,5%
en peso, preferentemente menos de 0,2% en peso, y muy preferentemente

menos de 0,1% en peso, basado en el peso total de las particulas compuestas.

13. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual el proceso
comprende un paso e) adicional, en el cual las particulas compuestas que
contienen carbonato de calcio seco obtenidas en el paso d) son seleccionadas y/o
clasificadas por aire para eliminar particulas mas grandes no deseadas,
preferentemente para eliminar particulas que son mayores de 100 pm,

preferentemente mayores de 50 um, y mas preferentemente mayores de 20 ym.

14. El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual se prepara una lechada a partir de particulas compuestas que
contienen carbonato de calcio obtenidas en el paso c) mediante la adiciéon de

agua y, opcionalmente, un dispersante.

15.  El proceso de acuerdo con la reivindicacién 14, en el cual el dispersante es
poliacrilato de sodio que tiene un peso molecular promedio en peso M,, de 2000 a
15000 g/mol, preferentemente de 3000 a 7000 g/mol, y muy preferentemente de
3500 a 6000 g/mol.

16. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 14 o 15, en el cual la lechada

tiene un contenido de sdlidos de 10 a 82% en peso, preferentemente de 50 a 81%
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en peso, y muy preferentemente de 60 a 70% en peso o de 70 a 78% en peso,

basado en el peso total de la lechada.

17.  El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
en el cual el paso c) del proceso se lleva a cabo en un dispositivo de molienda,
preferentemente en un molino de bolas, preferentemente en combinacién con un
dispositivo de ciclén que recircula aglomerados y/o agregados formados durante

el paso c) del proceso de regreso a la entrada del dispositivo de molienda.

18.  El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en
el cual las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio formadas

durante el paso c) del proceso se dividen en particulas mas pequenas.

19. Las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio que tienen
mayor densidad aparente con igual o mejor fluidez, las cuales se pueden obtener

por un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 18.

20. El uso de un aglutinante para aumentar la densidad aparente de un polvo

mineral que contiene carbonato de calcio con igual o mejor fluidez.

21.  El uso de las particulas compuestas que contienen carbonato de calcio de
acuerdo con la reivindicacion 19 en aplicaciones de papel, en pinturas o en

plasticos.
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ANEXO

El documento que acredita la calidad de REPRESENTANTES
LEGALES en Bogota de los doctores ALICIA LLOREDA y/o
GUSTAVO TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA vy/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 él contenida.

Qi AL
AICIA

LLOREDA 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 continuacion de un documento de poder conferido en
inglés y espanol por OMYA DEVELOPMENT AG, domiciliada en 42, Baslerstrasse, CH-
4665 Oftringen, Suiza y otorgado a los Doctores ALICIA LLOREDA y/o GUSTAVO
TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA y/o ENRIQUE ALVAREZ, todos domiciliados en

Bogota, 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.

Legalizacién de la firma del Sefor 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) —

Republica Francesa.

CERTIFICADO NOTARIAL (SOCIEDAD)

En Suiza, Canton de AArgau el 02 de mayo de 2005, se presentd el Senor Eric Hessant
quien declaré ser el Jefe del Departamento de Propiedad Industrial de OMYA
DEVELOPMENT AG, una comparia constituida y existente segun las leyes de Suiza,

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

st v ro /4 3] 05

IEAN » JACQUES H. TURPIN
Traducior & Intérprete Oficial
Res. Minjusticia No. 2680/



el signatario, segun las leyes de Suiza, tiene facultad para otorgar el presente

documento. Los hechos anteriores le constan por haber examinado los estatutos de la

compania, 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.

9.

10. -

APOSTILLA

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

Colombia
Republica Francesa

El presente documento publico
ha sido firmado por el Sefior MOLLARD Daniel
obrando en calidad de Notario
con sello de su Notaria en Neuville-sur-Saéne (69)
CERTIFICADO
En Lyon 6. - EI 06 de mayo de 2005
Por el Procurador General ante el Tribunal Supérior
Bajo el numero 2693 (2 paginas)
Sello: Tribunal Superior de Lyon - Procurador General — Republica Francesa.

Firma ilegible.

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

Traduccion oficial No. 149/05. / -
Traductor: Jean-Jacques Turpin. Jﬁéim O“C‘t:' n”;m/%ﬁ 05
Bogota, D.C., el 31 de mayo de 2005 et

Traducior o InMprete Oficial
FRANCES - ESPANIOL
Ras. Minjusticia No. 2680/9
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Los abajo firmados,

UMYA DEVELOPMENT AG
Una compania organizada y existente bajo
las leyes de Suiza.

con domicilio en

haslerstrasse 42
CH-4665 OFTRINGEN

Suiza.

nombramas por el presente @ ALICIA LLOREDA y/o
GUSTAVO TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA
y/lo ENRIQUE ALVAREZ, domiciliados en Bogota,
Colombia, con oficinas en dicha ciudad, Calle 72 No.
5-83, piso 60., nuestros representantes legales y
verdaderos en Bogota, con facultades para recibir
notificaciones y naombrar apoderados judiciales o
extrajudiciales, con el fin de dar cumplimiento al

‘pardagrafa 10. del articulo 543 del decreto 410 de
1971.

Los doctorses ALICIA LLOREDA y/a GUSTAVQ
TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA y/o ENRIQUE
ALVAREZ, o los apoderados que cualquiera de ellos
designe, quedan especialmente facultados para
representarmas ante las autaridades colombianas,
administrativas, judiciales o de policla, en todos los
tramites relativos a la propiedad industrial, a cuya
efecto les facultamos para dar ante dichas
autoridades todos los pasos necesarios al aobjeto
indicado; elevar solicitudes, declaraciones, reclamos,
recursos y presentar desistimientos; formular
descripciones, enmiendas, limitar el alcance de las
solicitudes, presentar oposiciones y apelaciones;
instaurar cancelaciones, renunciar tatal o
parcialmente a los registros, abonar todos los
impuestos y cuotas y efectuar todo otro pago
determinado por la ley; recibir todos los dacumentos
y valores, dando el descargo respectivo, llenar
cualesquiera otros requisitos y tomar, en fin, todas
las medidas que creyeren conducentes al resguarda
-de nuestras intereses; y @n caso de praducirse
oposicién, pasando los antecedentes a los tribunales,
quedan facultados para tomar intervencién como
demandantes o demandados ante los jueces que
sean competantes, pudiendo transar, someter a
“arbitros, desistir, percibir y apelar, con todas las
deméas facultades que resulten necesarias, y por el
presente declaramos desde ahora vélido y buena
cuanto dichos representantes y/o los apoderados que
cualquiera de ellos nombre hicieren en nuestro
beneficio.

Asimismo, facultamos a los doctores ALICIA
LLOREDA y/o GUSTAVO TAMAYQO y/a IGNACIO
SANTAMARIA y/o ENRIQUE ALVAREZ, para
solicitar en la Oficina de Propiedad Industrial la
pratocolizacién da este documenta y de cualquier
poder que cualquiera de ellos otorgue a nombre
nuestro.

Dado yfirmado  Genay, Francia
a los 2 dias de Mayo_de 200
NOUS SOUSSICNES,=—3CRs
Notaires assogiés @ NEUVILLE-SUR¥A

apposée ci-tlessus. .
A NEUVILLE-/SAONE, le 3

\

The undersigned,

OMYA DEVELOPMENT AG

A Corporation organized and existing under
the laws of Switzerland,

domiciled at

Baslerstrasse 42

CH-4665 OFTRINGEN
SWITZERLAND

hereby appoint, ALICIA. LLOREDA and/ar
GUSTAVO TAMAYQ and/or IGNACIO SANTAMARIA
and/or ENRIQUE ALVAREZ, of Bogota, Colombia,
with offices in said town, Calle 72 No. 5-83, Sixth
Floaar, our true and legal representatives in Bogota,
with power to receive notifications and to -appoint
judicial or extrajudicial agents, so as to comply with
paragraph 10. of article 543 of decree 410 of 1971.

Doctors ALICIA LLOREDA and/or GUSTAVO
TAMAYQO and/or IGNACIO SANTAMARIA and/or
ENRIQUE ALVAREZ, or the agents by any one of
them appointed, are especially empowered to
represent us before the administrative, judicial or
police autharities of Colombia, in all proceedings
pertaining to industrial property, for which purpose we
authorize them to take before the said authorities all
the necessary steps for the said end; to file petitions,
declarations, claims, racourses and withdrawals, to
draw up specifications; to file amendments, to limit
the scope of applications, flle oppositions; fie
cancellations tatal or partially waive registrations, to
pay all installments and effect all other payments
prescribed by law, to receive proper receipts, to
comply with all other requirements and, in shart, t
take all those measures which they may deem fit for
the protection of our interests; and in case of
opposition, where the proceedings be passed over to
the courts, we authorize said agents to act on our
behalf, as complainants as well as defendants, before
the competent judges, with full powers to make
arrangements, ta submit to arbitrators, to desist, to
collect, to appeal and, in short, with all such further
powers as may be required, and we hereby declare
from now on as valid and good all that said
representatives and/or the agents by any one of them
appointed may do for our benefit.

We also authorize doctors ALICIA LLOREDA
and/or GUSTAVO TAMAYQ and/or IGNACIO
SANTAMARIA and/or ENRIQUE ALVAREZ, to apply
for protocalization of this document and of any power
of attorney by any one of them conferred in our name,
before the Office of Industrial Property.

Given and signed this
Genay, FRANCE

M o.n.l A8 2005
NOTA RY SHOULD EXECUTE OTHER SIDE

Eric HESSANT ‘
Industripl Peoperty Department

s



CERTIFICADO NOTARIAL (SOCIEDAD)

Estado de Suiza {ss

Condado de Aargau

Hoy 2 de Mayo de 200° , comparecid
Eric Hessant , aquien conozco
Yy

de quien me consta que firméd el anterior documento,
y quien debidamente juramentado declaré y dijo que
éles Jefe del Departamento de Propiedad

Industrial de OMYA DEVELOPMENT AG

la compania 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 Suilza , ,
legalmente constituida para un periodo de duracion
que aun no ha terminado, que ejerce su objeto social;
conforme a las leyes del Estado de Suiza

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

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

Estadode suiza
certifica que de conformidad con la legislacion de
dicho Estado la anterior declaraciéon juramentada es
prueba suficiente de que los hechos sobre que ella
versa son ciertos o verdaderos, de lo cual da fe.

Notary Public (Notario Publico).

,confecha 11 Diciembry, 2003

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

State of S tzen\ond
County of AR p g
Onthis ¢z dayof ™Mooy , 2005,
personally appocicd MR Ernc
HESOANT ;
to me known, and known to me to be the person wh
signed the foregoing instrument, who being by me
duly sworn did depose and say that he is the lccaa
Thtebechal ﬁcvfbs\'\i biapanimzwl' c’ c_:M\! A
DENELOHHENT AG- , the company named
within, a Corporation organized and existing under
the laws of the State of Suwoibzealaact
domiciled at the City of S{tainzen. |
County of AAnco~ , Stateof Suo.feesdand,
, legally constituted for a period
of tenure not yet expired, which exercises its
corporate purposes according to the laws of the State
of S feealnd, ; 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 thereof; 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
Shinsga , State of  S¥eesladd, under date of
Necembes. M, 2803 , and hereby
certifies that under the laws of said State the
foregoing acknowledgment is sufficient proof that the
facts therein contained are true, which he attests.

1
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Resumen.-
La presente invencién se refiere a un material que contiene carbonato de calcio que tiene mayor densidad aparente con igual o mejor
fluidez, y un método para producir dicho material. EI proceso de la invencién comprende el paso de poner en contacto un polvo mineral que contiene

carbonato de calcio con una solucion o emulsion o dispersion de un aglutinante.

Sector: Tratamiento de materiales inorganicos, particularmente, un proceso para preparar particulas compuestas que contienen carbonato de calcio y
un agente aglutinante, util para mejorar la manipulacién de materiales que contienen carbonato de calcio.
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TRADUCCION OFICIAL No. 2013-04-22-235
DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN INGLES

Expediente No. 68219/167

TRASPASO DE INVENCION

En consideraciéon del pago por parte del CESIONARIO al CEDENTE de una
contraprestacion buena y valiosa, el recibo de la cual se reconoce por el presente,
CEDENTES:

(1) Nombre Completo del Inventor: Patrick A.C. Gane
Residencia: Stundenweg 8, 4852 Rothrist, Suiza
Ciudadania: Britanica

(2) Nombre Completo del Inventor: Matthias Buri
Residencia: Matteliweg 20, CH-4852 Rothrist, Suiza
Ciudadania: Suiza

(3) Nombre Completo del Inventor: René Vinzenz Blum
Residencia: Sagiacher 3, 4915 St. Urban, Suiza
Ciudadania: Suiza

(4) Nombre Completo del Inventor: Samuel Rentsch
Residencia: Hoheweg 1, 4663 Aarburg, Suiza
Ciudadania: Suiza

por el presente vendemos, traspasamos y transferimos al CESIONARIO:

Omya Development AG

Baslerstrasse 42

CH-4665 Oftringen

Suiza
y a los sucesores, cesionarios y representantes legales del CESIONARIO todo el derecho, titulo e
interés para los Estados Unidos y sus posesiones territoriales y en todos los paises y regiones

extranjeras, incluyendo todos los derechos para reivindicar prioridad, en y de la invencion llamada:
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METODO PARA MEJORAR LA CAPACIDAD DE MANIPULACION
DE MATERIALES QUE CONTIENEN CARBONATO DE CALCIO

que fue inventada por los CEDENTES vy la cual se encuentra en la Solicitud de Patente Provisional
de los EE.UU. No. 61/410.389, presentada el 5 de noviembre de 2010, y cualquier equivalente legal
de la misma en cualquier pais o regiéon extranjera, incluyendo el derecho a reivindicar prioridad,
incluyendo cualquiera y todas las mejoras reveladas en el presente, y en y para todas las Patentes
de Invencion que se obtengan para dicha invencion por la solicitud anteriormente mencionada o
cualquiera continuacion, divisional, renovaciéon o sustituto de la misma, y en cuanto a Patente de
Invencion cualquier reexpedicion o re-examen de la misma.

Los CEDENTES por el presente convienen que ningun traspaso, venta, acuerdo o
gravamen ha sido, o se hard, o se celebrara que entre en conflicto con este traspaso.

Los CEDENTES autorizan al CESIONARIO para hacer solicitudes para, y a recibir, Patente
de Invencion para dicha invencién en cualquiera de dichos paises o regiones, en nombre del
CESIONARIO, o en nombre de los CEDENTES, a elecciéon del CEDENTE.

Los CEDENTES convienen y acuerdan ejecutar o procurar cualquier aseguramiento
adicional necesario del titulo a dicha invencién y, cualquier Patente de Invencion que pueda
expedirse por lo tanto y, en cualquier momento, a solicitud y a expensas del CESIONARIO,
entregar cualquier testimonio en cualquier interferencia, litigio o procedimiento relacionado con ello,
y ejecutar todos los documentos que sean necesarios o deseables para perfeccionar el titulo a
dicha invenciéon, o cualquier Patente de Invencidon que pudiese otorgarse por lo tanto al
CESIONARIO, sus sucesores, cesionarios u otros representantes legales, y a, en cualquier
momento, a solicitud y a expensas del CESIONARIO ejecutar cualquier continuacién, continuacion
en parte, divisional, renovacion o sustituto de la misma, y en cuanto a Patentes de Invencién,
cualquier reemision o re-examen de la misma, o cualquier solicitud adicional de Patente de
Invencion para dicha invencién o cualquier parte de la misma, en cualquiera de dichos paises o
regiones, todas las solicitudes y cualquier Patente de Invencién que se expida sobre ella por el
presente se traspasa al CESIONARIO, har4 todos los juramentos o declaraciones legitimas, y hara
todos los actos legales requeridos para procurar las mismas, sin compensacion adicional, pero a
expensas del CESIONARIO, sus sucesores, cesionarios u otros representantes legales.

Los CEDENTES autorizan y le solicitan al Comisionado de Patentes que expida cualquiera
y toda Patente de Invencion de los Estados Unidos para dicha invencién, que resulte de la solicitud
anteriormente mencionada, a Omya Development AG, como su CESIONARIO.

TESTIFICAN nuestras firmas y sellos:
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(firma: ilegible)
Patrick A.C. Gane
(firma: ilegible)
Matthias Buri
(firma: ilegible)
René Vinzenz Blum
(firma: ilegible)

Samuel Rentsch

1771272010
Fecha
16/12/2010
Fecha
15/12/2010
Fecha
21/12 /2010

Fecha

Traducido segun mi mejor saber y entender, este dia 22 de abril de 2013, en la ciudad de

Bogota, D.C., por Anita Escobar de Tamayo, Traductora Oficial, Res. 2177 de 1989, Ministerio de

Justicia, Republica de Colombia.

{432601.D0C v.1}3



Docket No. 68219/167

ASSIGNMENT OF INVENTION

In consideration of the payment by ASSIGNEE to ASSIGNORS of good and

valuable consideration, the receipt of which is hereby acknowledged,

ASSIGNORS:

(1)  Full Name of Inventor: Patrick A.C. Gane
Residence: Studenweg 8, 4852 Rothrist, Switzerland
Citizenship: British

(2)  Full Name of Inventor: Matthias Buri

Residence: Matteliweg 20, 4852 Rothrist, Switzerland
Citizenship: Swiss

(3)  Full Name of Inventor: René Vinzenz Blum

Residence: Sagiacher 3, 4915 St. Urban, Switzerland
Citizenship: Swiss

(4)  Full Name of Inventor: Samuel Rentsch

Residence: Hoéheweg 1, 4663 Aarburg, Switzerland
Citizenship: Swiss

hereby sell, assign, and transfer to ASSIGNEE:

Omya Development AG

Baslerstrasse 42

CH-4665 Oftringen

switzerfand
and the successors, assigns, and legal representatives of the ASSIGNEE, the entire right, title,
and interest for the United States and its territorial possessions, and in all foreign countries and

regions, including all rights to claim priority, in and to the invention entitled:

METHOD FOR IMPROVING HANDLEABILITY OF
CALCIUM CARBONATE CONTAINING MATERIALS
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Docket No. 68219/167

that was invented by ASSIGNORS, and which is found in U.S. Provisional Patent Application
No. 61/410,389, filed November 5, 2010, and any legal equivalent thereof in any foreign country
or region, including the right to claim priority, including any and all improvements disclosed
therein, and in and to all Letters Patent to be obtained for said invention by the above
application, or any continuation, divisional, renewal, or substitute thereof, and, as to Letters

Patent, any reissue or re-examination thereof.

ASSIGNORS hereby covenant that no assignment, sale, agreement, or
encumbrance has been, or will be, made or entered into which would conflict with this

Assignment.

ASSIGNORS authorize ASSIGNEE to make applications for, and to receive,
Letters Patent for said invention in any of said countries or regions, in ASSIGNEE’S name, or in

ASSIGNORS names, at ASSIGNEFE’S election.

ASSIGNORS covenant and agree to execute or procure any further necessary
assurance of the title to said invention, and any Letters Patent which may issue therefor, and to,
at any time, upon the request and at the expense of ASSIGNEE, deliver any testimony in any
interference, litigation, or proceeding related thereto, and to execute all papers that may be
necessary or desirable to perfect the title to said invention, or any Letters Patent which may be
granted therefor in ASSIGNEE, its successors, assigns, or other legal representatives, and to, at
any time, upon the request and at the expense of ASSIGNEE, execute any continuation,
confinuation-in-part, divisional, renewal, or substitute thereof, and, as to Letters Patent, any
reissue or re-examination thereof, or any other additional applications for Letters Patent for said
invention or any part thereof, in any of said countries or regions, all of which applications and
any Letters Patent issuing thereon are hereby assigned to ASSIGNER, will malke all rightful
oaths or declarations, and do all lawful acts requisite for procuring the same therein, without
turther compensation, but at the expense of ASSIGNEE, its successors, assigns, or other legal

representatives.
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Docket No. 68219/167

ASSIGNORS authorize and request the Commissioner of Patents to issue any and
all Letters Patent of the United States for said invention, resulting from the aforesaid application,

to said Omya Development AG, as its ASSIGNEE.

WITNESS our hands and seals on:

Patrick A.C. Gane Date

Matthias Buri Date

René Vinzenz Blum Date

sSamuel Rentsch Pate
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