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(54) Title- MINERAL MATERIALS CONTAINING CARBONATE WITH REDUCED EMISSION OF COMBUSTIBLE FOS-
SIL CARBONACJ3OUS GAS ON DECOMPOSITION THEREOP AND METHOD FOR PRODUCTION AND USE THEREOF 
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(57) Abstract: The invention relates to a novel synthetic mineral material containing carbonate the decomposition of which reduces 
the level of emission of combustible fossil carbonaceous fuel. The invention further relates to batch, batch/continuous or continuous 
production thereof, and the uses thereof in pharmaceuticals, animal or human foodstuffs, or the paper industry, in particular (Cu’ the 
production of paper, bullring, coating or any other paper surface treatment and aqueous or non-aqueous paints, plastic materials such 
as breathable polyethylene films or printing Inks. 

(57) AbrØgd: L’hweution one nouvdile malibre minØrale synth6tique contenant do carbonate dent la decomposition r/duit Ia tans 
d’&nissf on de gas carbonique combustible fossile. Bile concerne /galement sa fabrication on batch, en batch-continu ou an continu 
ainsi que sea utilisations dans Ic domaine pharmaceutique, Ic domaine de l’alimentation humaine ou animale, on encore le domaine 
papetlet- avec notammenc la fabrication do papier, Ia masse ou In couchage ou encore tout autre traitemnent de surface do papier ainsi 
que lea domaines des puinluxas aqucuses ou non aqueuses ainsi que Ic domaine des matibres plastiques tels que celul des films de 
poly/thylône mspirablcs ou encore Ic domaine des cncrcs d’impression. 
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MATIERES MINERALES CONTENANT DU CARBONATE A EMISSION EN GAZ 

CARBONIQUE COMBUSTIBLE FOSSJLE REDUJTE LORS DE LEURS 

DECOMPOSITIONS AINSI QUE LEUR PROCEDE DE SYNTHESE ET LEURS 

UTILIATIONS 

5 

La prŒsente invention concome Ic domaine des xnatiŁres min&alcs (charges ci / on 

pigments niinraux) contenant du carbonate ainsi que leurs secteurs d’application4 

10 

Dana ces secteurs d’application quo son le domaine pharmaceutiquc avec notaniment 

des produits tels quo lea m&licaments, le domaine do I’afimentation buinaine .ou 

animate, on encore le domaine papetier ,avec notammeiit Ia fabrication du papier, is 

masse ou le couchage on encore tout autre traitement do surflcc du papier ainsi quo lea 

15 domaines des peintures aquouses on non aqueuses ainsi quo Ic domaine des matlØres 

plastiques coinnie nolamment lea charges pour film polyØthyiŁne respirables on encore 

le domaine des encres d3impression, ii eat courant d’utiliser avant, pendant on aprŒs la 

production do ces divers produits, des matiôres min6rales (óharges et I on pigments) 

20 

naturelles ou s.ynthtiques contenant du carbonate. 

Dana le souci du respect de Penvironnoment et de la lutte contre l’effet do serre et clans 

le cadre do la Convention sur to ebangement climatique do notro planet; flu protocole 

relatif aux emissions do gaz carbonique dons I’atmosphŒre a 06 signØ a Kyoto Ic 11 

decembre 1997 afin do reduire Is: quantitC do ens Øxissions do gaz carbonique clans 

25 l’atmosphŁre. 

Dana Ic but de reduire ens Cmissions de gaz carbonique dent approximativement 80 % 

sont issues de la combustion du charbon, du ptro1e on du gaz naturel et dont 43 % 

rsultent des emissions globales dii  secte.ui industriel, is Demanderesse a trouve, aprŁs 

30 de nombreuses recherches, cl’une part do nouvelles matiŁres minØrales (charges et / on 

pigments) qui n’6mettent, lors do leur dCcomposition, quo do faibles quan.titØs de gaz 

carbonique combustible fossile ci d’autre part leur procØd4 do synthŁse. 
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A cc stade, ii est a noter quo par gaz carbonique combustible fossile, la Demanderesse 

entend le gaz carbonique provenant pour l’essentiel do is combustion des energies 

fossiles telles quo 10 charbon, le petrole cm le gaz naturel on de la calcination des 

minØraux, 

S 

Aiesi l’inventicn conoeme uric nouvelle matire niinCrale synthØtiquc contenant du 

carbonate dont la decomposition rØcluit le taux d’Øznission de gaz carbonique 

combustible fossile. S S 

10 

Elle concerne dgaloment is fabrication do cete nouvelle matIre rninØrale on batch, on 

� cascades encore dit en Łontinu ou on mØlange continu4,atch ainsi quo sea utilisatlons 

dana los divers dornaines que sent le domaino pharmaceutiquc, le domaine do 

l’alimentation bumaune ou animal; ou encore Ic doniaine papetior avec notamnient la 

0 15 fabrication du papier, is masse cm le couchage ou encore tout üutrc Iraiteinent desurface 

� du papier ainsi quo lea domaines des peintures aqucuses eu non aqucuses ainsi quo Ic 

domaine des niatlØres plastiques tels quo notamment celul des films do poly4thylnc 

respirables on encore to domalne des encres d’impression. 

20 Le probiŁme qul so pose’  done 
a 

l’honimó du mØtier, ft savoir respecter to protocole do 

Kyoto on temie d’Ønission do gaz carbonique dana l’atmosph&o, n’s trouvØ aucune 

solution satisfaisante dana Part antØrleur comu ft ce jour par la Demanderesse. 

25 En effet ft ce our, la Demanderesse con alt plus do 100 brevets relatlfs ala synthse do 

carbonate do calcium synthØtique encore dØnoinniØ carbonate do calcium pr#.cipitØ, 

0 

couraniment dit "PCC". Cos brevets dØcrivent essentiellement soit des procØdØs de 

synthse de carbonate do calcium synthØtique, bases sur la calcination de carbonate do 

calcium natural et la rØntilisation dugaz carbonique dØgagØ, soit des procØdØs bases sur 

30 La reaction do is chaux et du gaz carbonique dont la source próvient  du charbon, du 

pØtrole ou du gaz naturel. Do plus, me grande inajoritØ indique quo is source du gaz 

carbonique n’a aucune influence sur to produit final obtenu. 

Co 
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Ainsi la Deinanderesse pout, parmi ca nombreux brevets, citer lea brevets am&icains 

US 6 251356, US 6666 953, US 6 579 410, US 6.540 870, US 6540 878, 

US 6475 459, US 6440 209, US 6 221146, US 6 416 727 au encore les documents 

WO 01/17905, BP 0 799 797, EP 1 222 146 on JP 08/252595 qui divu)gnent la syntlthe 

5 de PCC par mise on wuvro do gaz carboniquo provenant de la combustion d’ónergie 

fossile sans parlor do cªrbone 14 (14C). 

D’autre part une etude r6alis6c sur la reduction des emissions de Vz carbonique 

(Possibilities of reducing CO2 Emissions in the Finnish Forest Industry, S.Siitonen & P 

10 Abtila, Otaniexni 2002 published by Finnish Forest, industries Federation, Helsinki 

9/2002) conduit l’hommc du mØtier a àvlsager d’utiliser le gaz earbonique, issu des 

fours a chaux pour fabriquer Ic PCC et rØduirela quantitØ de gaz carbonique Ømis 

Ainsi, l’homme du mØtier qui dolt frouver tine solution pour diminuer l’Ømission’de gu 

15 carboniquo provenant do la combustion d’Ønergie fossile n’avait pas & cc. jour de 

solution le satisfaisant. . . 

Face a ce problØnie, la, Demanderesse a trouvØ do inaniare inattendue quo lea matiôres 

mindrales synthCtiques contenant du carbonate ayant un taux ØlevØ do carbone 14 (14C) 

pennettent do respecter le protocole de Kyoto grace a la reduction do VØmission do gaz ’ 

20 catbonique combustible fossile. : 

Ainsi, le premier but de l’invention eat tate nouvelle matlØre minØrale synthØtique 

contenant du carbonate ayant un taux ØlevØ do carbons 14 (’4C). 

25 Un mitre but do l’invention eat un procddØ do fabrication’ des matiôres mindrales 

synthØtiques contenant du carbonate àyant un taux ØlevØ de carbone 14 (14C). 

30 

Un but suppldmenjajre do 1iirvention eat l’utilisation des ivatiØres minrales 

synthØtiques scion l’invention dana lea domaines prdcitds. 

Dans toute la prdsente deinande, ii eat A noter quo par matiŁre minØrale, la 

Demanderesse entend pigment niinØra et / ou charge thinØraic. 

"-k 
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Ainsi, la matiôre min&ate synthØtique contenant du carbonate ayant un taux ØlevØ de 

4C selon I’invontion so caractØrisc en cc qu’elle a un taux do transformation nuclØaire 
on carbone de 1C on 12C d’au mains 450 transformations par heure et par gramme, 

prØfØrentiellement ccnnpris entre 700 et 890 transformations per home et par gramme, 

5 trØs prØfØrentiellement entre 850 at 890 transformations par heure at par gramme. 

Dana toute in prØsente demande et dana tea revendications, Ic taux do transformation 

nuclØaire on carbone do 14C en 12C do IamatiØre minØrale synthØtique s’etTectue scion 

une mØthode do dØtennination du taux do transformation nuclØafre dont l’originalitØ 

10 reside dans l’Øtape do preparation do I’Øchantillon. 

En effet, fes mØthodes classiques d’analyse du taux do transformation nuolØaire en 

carbonc le 14c on12Cconnues jusqu’à cc jour sont basØes sur nub Øtape do preparation 

constituCe d’une decomposition themiique 
a 

temperature elevee (environ 1000C) par 

combustion ou calcination do I’Øchautillon 
a 

analyser pups de la coUccte cia gaz 

0 15 carboniquc dØgagØ at pidgØ a basso temperature avant sa r&luction, pat hydrogenation 

catalytique, en atone de carb one ØlØmentalre dont in composition en isotope ’3C/’2C at 

’5N/4N ainsi qua 14C est mesurØc par un spectropbotomŒtre cIa masse. 

Cependant, ii s’avØre quo Cps mØthodes basØes ant In decomposition thenni quo do 

20 I’Øcbantillon 
a analyser no permanent pas do diffØrencier lessources du gaz carbonique, 

c’est-à-dire,  no permettent pas do diffØrencier Ic carbone provonant des phases 

organiques at des phases inorganiques ou min&ales. 

Aussi, In Demanderesse a mis au point uno mØthode de dØtennination du taux de 

25 transformation nuclØaire caractØrisØc par iine Ctape do preparation do l’ØchantiUon an 

mayan d’un donneur do 1130, tel que notarmnent l’acide chiorhydrique, ou d’autres 

donneurs 
cia H30 plus forts que I’akle carbonique comma notanunent l’acide 

phosphorique, et qui permot de no doser quo Ia carbone provenant cia In phase 

inorganique on minØrale do I’dchantillon 
a analyser. 

30 Ce procØdØ do determination du taux do transformation nucidaire do 14C on 12C do In 

matiØre minØrale synthCtique contenant to carbonate scion I’invention se caractCrise an 
ce qu’il comporte: 
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a) une Øtape do preparation do VØchantiflon constituØe d’une attaque do l’Øchantillon 

par un donneur do H3O, preferentiellement I’acicle ohiorhydrigue on tout donneur 

do H3O  plus fort quo l’acidc carbonique comme i’acide phosphorique, 

5 b) une Øtape do collecte du gaz eurbonique dØgagØ clans un piŁge a la tempØraturC do 

I’azotc * S 

liquide, 

c) une Øtape do reduction du gaz carbonictue, par hydrogenation sur catalyseur fer, en 

atome do carbone ØlØmentaire ("C/"C ,14 

10 

d) puts l’analyse par mesure radiologiquc, on particulier par spectroscopic do masse do 

la composition en isotope 3C/12C et 15N114N aiisi quo14C comparcic It un standard 

international do rØ%rence pormettant d’Ctablir Ic taux do transformation nuolØaire 

par heure et par gramme. 

15 

Une variante prØfØrentielle du procØdØ do determination du taux do transfdrmation 

nuclØaire, so caractØrise en ce qu’il eat ajoutØ, entre l’Øtape do l’attaque acide et cello de 

Ia collecte du gaz carbonique dØgagØ un piIge supplØmeitiatre ayant nab temperature do 

20°C  b 30°C an dessus du pige do I14tape b), an cl’Øviter toute contamination par 

20 d’autres ôomposØs volatiles provenant de I’Øcliantillon. 

La Demanderesse souligne quo lea tau do transformation nuclØaire do 450 

transformations par heure et par gramme, prØfØrentieflement compris entre 700 et 890 

transformations par heure et par gramme, tres prØfØrentiellement entre 850 et 890 

25 transformations par heure et par granunó, et qul sent la caractØristique essentielle du 

produit objet do l’invention, pci vent nØanmoins Œtre dØtermiæØs par tout autre mclthode 

appropriØe. 

L’Ccbantillon à analyser scion i’invention eat constituØ do la matire minCrale contetiant 

30 du carbonate selon I’invention, et pout Øtre one feuilie de papier contenant [a matiŁro 

minØrale, un carbonate do calcium traitØ par des composes organiques, Line composition 

do elilorure do polyvinyle (PVC), un carbonate do calcium ayant des impuretØs 

organiques on tout autro Øebantillon. 

CI( 



WO 2006/123235 

6 

PCT/1]32006/00 1321 

De maniŁre particulitre, les matires minØrales selon l’invention se caractØrisent on cc 

quo to carbonate est choisi parmi lea carbonates de cations nionovalents et I on bivalents 

elf on trivalents on leurs mØlanges. 

5 Do mani.Øre plus psrticuliØre, cos matiŒrcs minØrales scion l’invention se caractØrisent on 

ce lesdits cations monovaients et / on bivalents et I ou trivalents sont cboisis parmi les 

cations du premier on deuxiŁme groupe principal du tableau pØriodique de Mendeleiev. 

Dc manlØre tout 
a fait particuliØre, lesdits cations sent choisis panni 10 lithium, to 

10 sodium, to potassium, Ia niagnØsium, Ic calcium, Ic strontium on leurs mØlanges. 

La matiŁre minØrale synthØtique contenant un carbonate scion I’invention se caractØrise 

de manlØre prØfØrentielle en ce qu’elle est uii. carbonate de calcium ayant une structure. 

cristafline de type calcite ou aragoniteou vatØrite on en cc qu’elle eat un mØlange d’un 

15 carbonate de calcium de structure do type calólque avec un carbonate de calcium de 

structure de type aragonite Ct / on un,carbonate tie calcium tie structure tie type vatØrite, 

et plus prØfØrentleilement ence qu’elle eat un mØlange tie structure do type calcite et tie 

structure tie type aragonite. 

20 Dc maniŁre particuliŒre ledit carbonate tie caloiUm se1on -I’inventiou a structure 

cristalline prticitØc so caracttirise on cc qu’il a un degrØ de blancheur supØrieur a. 80  

prØfØrentieliement supØrieur a. 90 %, trØs prØftirentiellement suptirieur a. 93 % TAP)?! 

dØterminØ scion la nonne TAP)?! T452 ISO 2470. 

25 

Dam une autro van ante tie l’invention, la inatiØre minØrale synthØtique contenant tin 

16 carbonate scion !’invention cat àract isØc once qu’elle eat un mØlange at / ou une cc-

structure du carbonates prØcitØs aveo d’autrcs mati6res minØrales chOisies parmi lea 

silicea naturelles et / on synthótiques, tea sIicates tellea que notamment l’argile, to talc, 

30 to mica, on encore choisies parmi les’  hydroxydes d’aluminium, lea sulfates, lea biancs 

satins, lea phosphates tels que lea brushites, octa-calcium phosphates ou lea 

byciroxyapatites, on louts mØlanges. 
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Le procddd do fabrication des znatiŁres niinórales selon i’invention so caractØrise Ofl CO 

qu’il met en wuvre du gaz carbonique issu do la fermentation sØrobique au 

anaeorobiqu; prefØrentiellement anaerobique et plus partiouliØreinent issu de la, 

fermentation de sucres on do Is combustion d’alcool provenant do Is fermentation do 

5 composes organiques. 

Dons la, suite de la prØsonte cleinande, la DØposante precise quo le gaz catbonique issu 

do la fermentation aØrobique ou anadorobique, ou. de is fermentation do snores on do la 

combustion d’alcool provenant do la fermentation do composes organiques sera appelØ 

10 gaz carbonique frais A l’inverse du gal crbonique combustible fossile issu do la, 

combustion des energies fossiles telles quo le cbarbou, le pCtrole ou Ic gaz naturol, ou 

encore do gaz carbonique issu de Ii calcination du carbonate do calciwn naturel qut 

seront dØnommØ gaz carbonique vie=*. 

15 De meniŁre particuliØre le gaz carbonique frais est issu do Is fermentation do snores ou 

do Ia combustion d’aicool, en particulior d’Øthanol, do methanol, ou des alcanes conime 

le methane, 1’Ctbane, ou tout autre alcane, provenant do is fermentation do composØ 

organiques tots que des fruits, des alcools do fruit ou encore des dØchets des d4cbarges 

publiques ou eat issu do la fermentation ou do Ia decomposition thermique on de is 

20 degradation par oxydation des dØchets dos decharges sons pression supereritique. 

Une mitre maniCre particuflIre rCside on cc quo le gaz carbonique frais mis on omwc 

dans le procddØ selon l’invention eat un mØlange do gaz carbonique frais issu de la 

fermentation do snores aveodu gaz carbonique frais issu de la combustion de composes 

25 organiques. 

Una autre variante du procØdØ scion I’invention se earactØrise on ce qu’il met en omvre 

Un mØlange du gaz carbonique issu do la fermentation aØrobique ou anadorobique, 
30 prdfØrenticllement ansØrobique et plus particuliØrement issu de la fermentation de snores 

on do la combustion d’alcool provenant do is fermentation dc composes organiques, 

avec du gaz carbonique vieux. Solon cette varianto, Ic procØdØ solon l’invention cat 
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caractØrisØ on ce que Ic mØlange met en wuvro nioins de 50 % on poids de gaz 

carbonique vieux. 

De maniŁre plus particullŁre, Ic procdØ de fabrication de matirc minØrale synthØtique 

5 contenant du carbonate scion 1’ invention an caractØrise en cc que is mise en Couvre du 

gaz carbonique s’effectue a une tempØratare comprise entre 5°C et 100°C, 

prØfØrentidllement enlre 20°C et  30-C, 

Ce procØdØ scion l’invention an caractØrise on cc qu’il est nit procØclØ on batch, en 

10 cascades encore cit continu ou en mØlange continu-batch. 

Par procØdØ par batch, la Demanderesse entend un procddØ de fabrication clans lequel la 

reaction a lieu clans ’inc seule cuve ot tons les r&wtifs sont introduits. 

15 Par proeØ4Ø en cascades encore dit continu, la Demanderesse entend ’in procØdØ do 

fabrication clans lequel Ic gaz carbonique frais mis an emvre cat introduit clans une 

cascade de n rØacteurs installØs on sØrie et / ou on parallôle  dont le montage en. sØrie eat 

illustrC par le dessin n° i. 

20 Dana on dessin n° 1, la Demanderesse Osigne par "ii" le. noinbrc do rØacteurs on 

cascades clans lesquels sont introduits en continu le gaz carbonique et / on tout autre 

adclitif cc nombre ii allant de 1 à 50, prØfØrentiellement de I a tO, 
trØs 

prØfØrentieliement de I 15. ... . 

25 Par procØdC on m61anecontinu-batch, la Demanderesse entend un procØdØ dc synthôse 

en continu suM dune ou plusieurs Øtapcs on batch, cctte on ces derniØres Øtapes 

pouvant Œtre l’ajoitt do gaz carbonique an stockage on l’ajout do divers additifs on 

encore uric Øtape de traitement physique (comme un broyage, une centrifugation, une 

concentration thermique, uric concentration mØcanique) cu une Øtape de traiternent 

30 chimique comme un traitement avon du silicate de sodium suivi de l’ajout d’un acide tel 

que I’acide citrique ou I’acide phosphorique on Øventueliement an motes uiie Ctape 

d’introduction d’un dispersant. 
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Dons Ic dessin n° 2 illustrant cc procØdØ mØlange cozitinu-batch, la Demanderesse 

dØsigne par "rn" le nombre de traitŁment physique on cbifliique prØcitØ, cc OU ces 

traitements pouvant are en particulier un traitement par concentration inØcanique par 

misc on omvre d’une ccntiifugeuse. 

Ce nombre "m" vane de 1 a 5, prØfØrentiellenient do I A 2. 

Do niØnie dana cc dessin n° 2, la Demanderesse indique per "o" le nombre d’Øtapes 

correspondant A un ajout Øventuel do dispersant, cc dispersant dtant tout type do 

10 dispersant conilu do l’hoimnc du mØtier dont Ic choix eat adaptØ do maniŁre Øvidcnte par 

l’homme du mØtier on fonction do 1’ application envisagde. 

Cc nombre "o" vane do 0 a 3, pr6fentie11ethent do 0 A 1. 

SLe procddØ Wonl’invention eat enfin caractdrisØ en cc qu’il comporte ØvontuellŒment 

15 an moms une Øtape do dispersion et lou au moms une Øtape do broyage on milieu sec on 

en milieu humid; on presence d’Øventuellemont an mains un agent dispersant at / ou an 

nioins Un agent d’aido an broyage. L’homme du mØtier saura adapter Ic choix de sos 

Øventuels agents dispersants et / ou agents d’aide an broyage en fonction do I’application 

finale envisagØe. . S 

20 . . 

Enfin, lea matires minØrÆles selpn l’invention sont raises on couvre, dana le domaine 

pharmaceutique avec des prodults tels quo lea mCdicanients, Is domaine de 

l’alinientation hurnaine ou animate, ou encore Ic domaine papetier tel que la fabrication 

du papier, la masse at / ou le couchage sur un support papier on plastique on encore tout 

25 autre traitement do surface do papier et I on du plastique, to plastique Øtant 

prØfØrØntiellement choisiparmi lea polyälØfines du type polyØthylŁne ou po1ypropy1ne 

et lŁurs dØnivds, ainsi que los dornaines des peintures aquenses on non aqucuses ainsi 

que le domaine des matiôres plastiques on encore le domaine des encres d’impression. 

30 L’utilisation des matircs niinCrales . dana to couchage du papier se fait 

prØfØrentiellement ions d’opØrations do couchage per lame, transfert de film, par nideau 

d’eau on encore par "size-press". 

/ 3 
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L’utilisation des matiŁres minØrales cómme charge de masse du papier se fait 

prfdrentie1lement par ajout do la matiŁre minØrale solon I’invention a diffØrents 

endroits avant et / on pendant la formation do la feullie. 

Les matMres minØrales scion l9nvention utilisØes dana Ic domaine des encres 

5 d’impression sont inises on cnuvre dana lea encres pour impression a jet d’encre, pour 

impression offset ci / on rotogravure. 

La portØc et l’intØrØt do l’invention scront niteux percus gr&ee aux examples suivants, 

qul no sauralent Œtre limitatifs. 

10 

Bxenpi I 

15 

Cot exemple illustre diffØrents procØdØs dØ Part antØrieur mettant en ceuvreun gaz 

carbonique vieux. 

Bssain°j . ’S 

Cot essai, qui illustre l’art antØiieur, concerne un procddØ de fabrication do carbonate do 

calcium prØcipite par reaction de la chaux avec du gaz carbonique vieux issu .de la 

20 combustion d’Ønergie fossile telle quo le butane. 

Pour cc faire, aprØs avoir prodult de I’oxyde calcium CaO par calcination d’un carbonate 

de calcium natural broyØ (Omyapure1M de la soclØtØ ’Omya SAS) dans un four it moufle 

pendant 6 heures & 900°C, on met en suspension ioxyde do calcium CaO dana un 

25 container contenant do l’eau sans gaz carbonique pour former unŁ suspension 

d’hydroxyde do calcium Ca(OR)2. 

Une Lois cette suspension do chaux fonnØc avec une concentration pondØrale on iuiatiØre 

sØche Øgale a 10 %, on y introduit 
a temperature ambiante (22°C – 2°C) du gaz 

30 carbonique vieux, issu de La combustion do butane au moyen d’un brleur de camping 

gaz, jusqu’à cc quo Ic pH chute d’une valour fortement alcaline do l’ordre do 13 jusqu’& 

une valour comprise entro 8,0 et 8,5. 
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Le produit obtem*, qui eat un carbonate do calcium prØcipitô do l’art ant6rieur, est 

ensuite sdchó a 140°C. 

Essain°2 

Cot essai, qui illustre Fart antØrleur, concerne un procØdØ do fabrication do carbonate do 

calcium prØclpitØ par reaction do In chaux avec du gaz curbonique vi= issu de la 

calcination do carbonate do calcium nature!. 

10 Pour cc fire, avec le memo materiel et Ic memo mode opØratoire que dana I’essai 

prØcddent, on fait rØagfr du gaz carboniquevieux, issu de la calcination dam un four a 

moufic 
a 900°C d’nn carbonate do calcium naturel broyØ (Omyapurem do la soeiØtØ 

Omya SAS), avec uric suspension do chaux a to % on poids do matiØre sØche. 

15 Le produit obtenu, qui eat un carbonate do calcium prCcipitØ do Part antØricur, eat 

ensuite s6ch6 a 140°C. 

Bsain°3 

20 Cot essni, qui illustre Part antØrleur, concerne un procØdØ de fabrication do carbonate do 

strontium par reaction d’hydroxydO do strontium avec du gaz carbonique vicux issu de 

In calcination do carbonate do calcium nature!.. 

Pour cc faire, on met en suspension l’hydrdxydo de strontium Sr(OH)2 x 8 (H20), (Lot 

25 9329A do chez Riedel-de Han), clans un container contenant de l’eau sans gaz 

carbonique pour former une suspension d’hydroxyde do strontium 
a 

une concentration 

en matire sØche Øgale a 10 % en poids. 

Tine fois cette suspension formØe, on y introduit a temperature ambiante (22°C – 2°C) 

30 du gaz carbonique vicux, issu do la calcination dam un four a inoufle 
a 

900°C d’un 

carbonate de calcium nature! broyØ (OmyapureTu do in sociØtØ Omya SAS), juaqu’à cc 

quo le pH chute jusqu’a une valeur comprise ente 8,0 et 8,5. 
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Le prodult obtenu, qui eat un carbonate dc strontium do Part antØrleur, eat ensuite s666 

A 140°C. 

Exemnie if 2 

Cot example illustro Ic procdØ Won l’invention mettant on ceuvro du gaz carbonique 

frais. 

Essaij4 
,.. 

�io 

Cot cssai, qui illustre l’invention, conceme un prócØdØ de fabrication do carbonate do 

calcium pr6ciplt6 per reaction do La chaux aveo du gaz carbonique frals issu do Is 

combustion d’ethanol provenant do la fermentation d’un compose organique teL qua do 

kirach. 

15 
0 

Pour ce faire, aprIs avoir prodult do l’oxyde calcium CaO par calcination d’un carbonate 

de calcium naturel broyC (OmyapureN do la sociótÆ Omya SAS) dana un four a moufle 

Pendant 6 heuras 
a 

900°C, on met en suspension l’oxydo do calcium CaO dana un 

container contenant do Peau sans gaz carbonique pour former une suspension 

20 d’hydroxyde de calcium Ca(OH)2. . 

En mônie  temps, un alcool do kirsch achØó engrande surface a dtØ distillC de 37 % on 

volume It 65 % on volume puts a tC’trÆlt6 Ævcc do sulfate do sodium pour absorber Ic 

resin de l’eau et obtenir une concentration de .97 % en ethanol. 

25 

Une Lois cotta suspension do chaux formØe at cot alcool obtenu, on inttoduit dons is 

suspension do chaux et a temperature ainbiante (22°C – 2°C) le gaz carbonique frais, 

issu de la combustion de l’Øthanol prØcitØ flu moyen d’uti brOleur 
a nidtlianol jusqu’à Ce 

quo Ic pH chute jusqu’4 une valeui comprise entre8,0 pt 8,5. 

30 

La produit obtenu, qui eat un carbonate de calcium prdcipitØ selon l’invention, eat 

ensuite sdchd a 140°C. 
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Cot cssai, qui illustre l’invention, conceme nfl pro" de fabrication do carbonate de 

strontium par rdaction d’hydroxyde do strontium avee du gaz carbonique frais issu de la 

5 combustion d Æthanol provenant de La fermentation d’un compose organique tel quo do 

kirsch. 

Pour cc faire, on met en suspension l’hydroxyde do strontium Sr(0I-1)2 8 (H20), (lot 

9329A do chez Riedel-de Haºn), clans un container contenant de i’eau sans gaz 

10 carbonique pour former une suspension dhydrâxyde do  strontium A uric concentration 

en matiAre sŒche dgale 110 % en poids. S 

En memo temps, un alcool do kirsch achdh en granae siir.fiicc a etó distiflØ cle 37 % en 

volume 165 % on volume puis a ete trait6 avec du sulfate do sodium pour absorber 1. 

. reste do l’cau et obtenfr uric concentration do 97 % on dthanol. 

15 

Uric fois cotta suspension d’hydmxycle do strontium Sr(OH)2 x 8 (H2()) formØe et cot 

alcool obtenu, on introduit dans la suspension d’bydroxyde do strontium et I 

temperature ainbiante (22°C – 2°C) Ic gaz carbonique frai’, issu do Ia combustion do 

i’Øthanol prØcitØ an nioyen d’un brftlŁur I methanol jusqu’à cc quo le pH chute jusqu’A 

20 uric valour comprise entre 8,0 et 85. 

Le produit obtenu; qui est un carbonate do strontium scion l’invention, eat ensuite sØchC 

1140°C. 
0 

25 Essai n° 6 

Is Cet essal, qui illustre l’invcntion, conoerno un procØdd do fabrication par batch do 

carbonate de calcium prØcipitØ par reaction de la chaux avec du gaz carbonique frais 

issu do la fermentation d’un sucre. 

30 

Pour cc faire, aprªs avoir produit do l’oxyde calcium CaO par calcination d’un carbonate 

do calcium natural broyØ (OmyapureTM de ’la soeldtØ Omya SAS) dans un four I moufle 

IN 
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pendant 6 heures 
a 

900°C, on met en suspension 30 g de l’oxyde do calcium CaO dana 

un bcher contenant 200 g d’eau sans gaz carbonique pour former uno suspension 

d’hydroxyde de calcium Ca(OH)2. 

5 D’autre part, on introduit, dana in recipient do 5 litres, 1 kg do sucre m4nager rafln6 

(C12H2301 ) quo l’on dissent dans4 litres d’eau distiide auxqueis sont rajoutes 7 .g see 

do levure do boulanger afin do perniettre 10 dCgaement do gaz cÆrbonique issu do Ia 

fermentation du snore. 

Ce gaz carbonique frais qui so crec at qui eat continuollement fonn6 pendant 21 jours 

10 par is fermentation du snore eat alors introdult dana la suspension de chaux pendant ces 

21 jours 
a ternp&ature ambiante (22°C – 2°C) jusqu’à Ce quo to pH chute jusqu’à tine 

valour d’envlron 7–0,3. - 

. Cette introduction di gaz carbonique.* frais dons la suspension do chaux s’effóctUe an 

15* moyen d’un recipient de lavage a l’eau distillØe qui collecte l’Øventuel ethanol volatiiis& 

Le produit obtenu, qui eat un carbonate de calcium prCeipitó selon l’invention, eat 

ensuite 
seche 

1 140°C. 

20 Esai n°7 

Cet essal, qui ihustre l’ixvention concerne un procØdØ de fabrication on continu do 

carbonate do calcium prØcipitØ par reaction do la chaux avec du gaz carbonique frais 

issu de la fexmentatioii d’un snore. . 

25 

Pour cc faire, on introduit, dana une cascade de 4 rØacteurs rempils d’eau distillCc et 

SinstallØs on sØrie, conime l’illustre le dessin n0 1, tine suspension aquouse do chaux et du 

gaz carbonique frais issu do la fermentation d’un mØlange do 500 g do saccharose et 42 

g do levure do boulanger (saccharornycàs cerevisiac) dans 4 litres d’eau. 

30 Ainsi, on prepare tout d’abord irno suspension aquouse de chaux par mise en suspension 

do 1000 g d’bydroxyde do calcium dens un recipient contenant 50 litres cVeau sans gaz 

carbonique et agitØ par un agitateur mØcanique. 
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On dispose ertsuite de 4 flacons fennós de 5 litres, dons chacun desquels on dissout nfl 

m1ange do 500 grammes do sucre inØnager raffinØ (C12H2301 ) et 42 granunes de levure 

do boulanger dens 4 litres d’eau. distlilde afin do permettre le dØgagement do gaz 

carbonique issu do la fermentation hi sure pendant 5 jours. 

5 

Une fois ces operations effeotuØes, on dØmarre simultanØment I’introduction du gaz 

carbonique prØcØdemment formØ daiis obacun des flacons et 10 pompage do la 

suspension do chaux contenue dam le recipient agitØ par un agltateur mØcanique de 

maniØre continue dens los 4 rØacteurs munis d’un couvercie et relies entre eux au moyen 

10 d’untuyau. 

15 

Le debit d’introductlon do la suspension do chaux correspond a une introduction do 7,35 

g en poids see do chaux par heure jusqu’à cC quo 45 des 50 litres do suspension do chaux 

soieut passes dana lea 4 rØacteurs do corbonatation, 

Ainsi to gaz carbonique frais, qui so crØc et qui eat continuellement forinC pendarit 5 

jours par la fermentation du snore, eat introduit dons lea 4 rØacteurs agitds 1400 tours 

par minute et àune tempôrature egale 
a 

25°C – 3°C pendant 
lea 5 jours. 

20 Le pH dana 10 quufriŁme rdacteur anne valer comprise entre 6,7 et 7,3.. 

Cette introduction du gaz carbonique his laris la suspension do chaux s’effectue an 

moyen d’un recipient do lavage a l’eau distill qul collecte l’Øventuel ethanol volatilisØ. 

25 Le produit obtenu,rØcupØrØdans un rØseroir final eat un carbonate do calcium prdcipftd 

solon l’invention, qui eat ensuite sØchC 
a 

140°C. 

Cc carbonate do calcium prdcipitØ pbtemi eat une pure calcite comme le montre Ic 
30 spectre infrarouge et a la distribution granulomCtrique suivante, exprimØe on 

pourcentage en poids des particules et niesurde avec un granulomØtre do type 
SedigraphTM 5100: S 
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- 77%ontundlamŁtre<2pan, 

- 44%ontundiatn&e<lrun, 

- 6 % ont tin diamŁtre <0,2 sun. 

5 Essai n°J 

PCTflB2006/00 1321 

Cot essai, qui iliustre 1’invention concerne in procdØ de fabrication an continu d’un 

carbonate de calcium prcicipitó obtenu par róactlon  do la chaux avec du gas carbonique 

fral8 issu do la fermentation d’un sucre, pus traitó dana un oinquime rØactcur per in 

10 silicate de sodium. 

Pour cc faire, on dispose d’une cascade de S. r6cteurs dispos6s on sØrle comme l’lllustre 

iedesshnn°2. 

15 Dana la cascade des 4 premiers rØactàurs,.  Ic produit�obtenu avec Ic mnie mode 

opØratoire quo l’essai pr6c6dent, cat in carbonate do calcium prUpita scion l’invention, 

qui eat ensuite traitØ clAws Ic cinquime rØaoteur par dii silicate de sodium (Ihosil 4237 

do Van Berle), dhluØ clans I’oau i I % on poids, en quantitØ Øquivalente 14 % an poids. 

see par rapport au poids see de carbonate do calcium fomid. Le-dosage a M fixØ Ii 0.22 

20 g do silicate do soude par hourà, correspondent 122, ml par beuro d’une solution I % 

en poids. S S 

Le pH eat alors de 10,8 0,1 dana le ci iquiŁrne rØacteurà  la, fin de l’essai. 

25 Essal n  �

Cat essaf, qui illustre 11inveutiQu concerneun procd6 do fabrication an continu d’un 

carbonate do calcium prcipitØ obtenu pr rØactlon do la chaux avec du gaz carbonique 
frais issu de la fermentation d’un sucre, puis traitó clans I’avant-dornjvr rdacteur par tin 

30 silicate do sodium et clans le dernier rØacteur par unajout d’acide citrique. 
Pour cc faire, on dispose d’une cascade do 6 rØacteura disposes en sØrie coninue I’ihii8tre 

Ic dessin n° 2. 

�70 
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Dana Ia cascade des 4 premiers racteurs, le produit obtenu Me Ic mºme mode 

opdratoire quo l’essai prdc&Ient, eat tin carbonate do calcium pr6cipit6 salon l’invention, 

qui est ensuite trait6 dana le cinquiŒmc rØacteur par du silicate do sodium (Inosil 4237 

de Van Boric) en quantitd dquivalente 14 % en poids see par rapport au poicis sec do 

5 carbonate dc calcium fonnØ. LepH eat alors do 10,8.4:0,1. 

Dana Ic sixiŁme rØacteur qui permet le contrôle du pH et son ajustement, on procde It 

l’jout on continu do la quantit6 ndccssaire d’acide oltrique pour obtenir un pH d’une 

valour Øgale a 8,5 0,3. 

10 II eat It notor dana cot exemplc, quo I’ajout dens cc sixiŁine rØacteur aurait pu, do 

maniŁre equivalent; so rdaliser en batch. 

Essain° 10 

15 Cot essai, qui illusfre l’invention, conceme un procØdC do fabrication par batch dun 

carbonate de sodium par reaction do is soude avec do gaz carbonique frais issu do Ia 

fermentation dun sucre, puis tbrication d’un carbonate do calcium prØcipitd par 

reaction do carbonate do soude fonnØ selon l’invention avec un chiorure do calcium. 

20 Pour cc faire, on dissout 
tout d’abord 30 g d’hydroxydo dc sodium pour analyse vendu 

par Riedel-de HaØn dana 120 g d’eau sans gaz carbonique puis on introduit, dens un 

recipient do 2,5 litres, 500 g dc sucre ninager raffinØ (C12li2011) quo Pon dissout dens 

2 litres d’eau distillØc auxquels sont rajouts 21 g do levure de boulanger fratche 

correspondent It 7 g see do levure deboulanger afin do perrnettre Ic dØgagement do gaz 

25 carbonique issu do Ia fermentation du süre.. 

Ce gaz carbonique frais qui se erØc at qui eat continuellement formØ pendant 21 jours 

par la fermentation du sucre est alors Introduit dana la solution do soude pendant ces 21 

jours It temperature ambiante (22°C – 2°C) jusqu’i cc quo le pH arrive It uric valeur 

30 comprise entre 8,0 Ct 8,5. 

Cetto introduction du gaz o rbonique fràjs dana Ia solution do soude s’effectue au moyen 

d’un recipient do lavage It l’óau distilide qui collecte l’dveætuel ethanol volatilisØ. 
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Unc partie de in solution du carbonate do soude obtenu est alors filtrØ an moyen dun 

flitre de 0,45 nn pour en sparer los composants insolubles ci obtenir un filtrat qui est 

alors sdchØ a 140°C pour obtenir le carbonate do sodium solon l’invention. 

Dana une deuxfŁme Øtape, on mØlange 
a 

temperature ambiantc (22°C – 20C), Ic 

5 carbonate de soude selon 1’ invention avec une quantitØ stoechiomØtrique do eblorure de 

calcium pour obtonir un carbonate do calcium prØcipitØ dont les insoh2bles sent flitrØs 

conune prØcØdemment et dont le filtrat eat sØchØ i 140°C.. 

Kasai n°11  
10 � 

Cot essat, qui illustre l’invention, coneeme un mØlange see de carbonate do. calcium 

prØclpitØ obtenu par le mØlange dun carbonate de calcium sea solon l’invention (cssai 

n° 4) aveo un carbonate de calcium sec do Part antØrieur (essai n° 2) clans un rapport 

pondØral 55/45. 
w 15 

Cot essal, qui illustre l’inventlon, concerne un mØlange sec do carbonate de calcium 

prØcipitØ obtenu par le sØchage d’un mØlange d’une suspension de carbonate de calcium 

20 scion l’invention (essni n° 4) avec une suspension do carbonate do calcium do i’art. 

antØriour (easai no 2) dons un rapport ponclCral 51/49. 

25 Cet exemple illustre le precede scion l’lnvÆntion do determination du taux de 

transformation nueiØaire do 14C� en I12C d’une formulation ziiØdicamenthuse 

essenticilement constituØe de carbonate de calcium. 

______ 13 __ � � 

30 Cot essai, qui illustre Part äntØrieur, met on cnuvre uric formulation mØdicamenteuse 

sŁchc constitnØc d’une poudre de carbonate deaIcium naturel broyØ commercialisØ par 

Ia soeiØtØ Omya SAS sousie fern cI’OmyapureTM. 
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Pour cc faire, on met 30 mg de l’Øchantilion a tester clans une ampoule de 7 ml ØqiiipØe 

de 2 rdacteurs consdcutifs de 14,7 ml 
a 

une pression do 250 mbar, fonnant ainsi 2pi6ges 

cons6culif, dont Ic dernier eat un piŁge 
a 

azote liquide et Ic premier eat refroidi a tine 

temperature de 20°C 
a 

30°C au dessus du second afin cI’dviter toute contamination par 

5 d’autres composes volatiles provenant do l’chantilion. 

10 

On verse ensuite dana cette ainpoule, environ 0,4 ml d’acide ehloihydrique qui vont 

rØagir avec la formulation medicamentØuse et dØgager du gaz carbonique qni va ôtre 

piógª dans lea piŁges successifs. 

Le gaz carbonique ainsi piØgØ est ensuite rØduit par hydrogenation siir catalyaeur poudre 

de cobalt an atome de carbone 616mentaire, (13C/2C /i)
 

. On determine alors is composition on isotope 13C/2C et "NI MN du graphite.-ainsi 

15 obtenu ainsi quo cello du 14C comparec k un standard international dc rØfkence par Is 

technique do spectromØtrie accClØrateür de masse dite technique "AMS" pour 

"Accelerator Mass Spectrometry" a l’aidc cVun spectrophotoniôtrc couraimnent utilisØ 

par I’bomnie du mØtier.  
Le taux de transformation nuelØairó par heure et par gramme do la matiŁre minØrale 

20 synthØtique 
a analyser 

eat alors dØtenniØ par to rapport entre la valour en 14C mesurØc 

et la valeur du standard do rCfØrence reconmi internationalement at rØfØrencC dana lea 

mØthodes do datation per ’4C. 

Bssain°14 

25 

Cot essai, qul illustre l’unvcntion, met en ccuvre, awe le memo mode opØratoire et Ic 

memo materiel quo l’essai prØcØdent, une formulation niØdicamenteuse sCche constitnØc 

d’un carbonate de calcium solon I’essai n° 4. 

30 Exemple4 

Cot exeniple illustre l’utilisation des matires miüØralcs solon l’unvention dana le 

domaine papetior ainsi quo Ic procØde selon l’Invention de determination du taux do 

(7,7 
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transformation uucl6aire de 14C on ’2C d’unc formulation dana le domainc papetier, et 

plus particuliŁrement dana Ic domainO do l’enerc "offset’ 

Essain° 15 

Got essai illuatre Part ant6rleur et met en ceuvre, dana une application d’encre "offset", 

le carbonate do calcium prkipit6 do l’essai n° j 

Pour ce faire, au moyen d’un broyeur a disque vibrant do typo HSM 100-H 

10 conmiercialisØ par la socit6 Herzog Øquipó d’une chambre do broyage en carbure do 

tungstne dun diamŁtre intrieur do 95 nun remplie d’un corps broyant de 60 mm do 

diaintre, on broie b sec 20.g du carbonate do calchlm prØcipitØ do I’essai no 1 juSqu’à 

une finesse dont lea caractØristiques granulomØtriques dterminØes par mesure a I’aide. 

d’un granu1omtre SedigraphTM 5100 do Microrneriticsm sont : 

15 

- un cliamitrcnioyen d’environ 1,8 gin, 

- 91,9 % on poids des particules ont un diamŁthe infdricur a 5 

- 56,8 % en poids des particules ont un diamŁtre infØrieur a 2 run, 

- 25,9 % en poids des particules ont un diamtre infØrleur a i gm, 

20 - 9,7 % on poids des particules oætun dlainŁtre infdrieur a 0,5 p.m, 

- 4,0 % on poids des particules önt un diamôtre infØrleur 
a 

0,2 jim 

Puts au moyen d’un mortier &juipd d’un "pistil", on rajoute et disperse ces 20 g do 

carbonate do calcium prdàipitØ broyó daâs 200 g dune  enàre "offset?’ eommercialisØe 

25 par Is socidtØ Schaffner GF AG (uisse) sous Ic nom do Skinex Cyan 4X800. 

La composition alors rØslisde eat utilisde pour imprimer un papier IKONOPIXrh , 150 

g/m2, de MRea1TM Zanders GmbH, Bergisch-Glattbach (Aflemagne) a I’aide d’une 

machine d’impression "offset" do laboratoire commercialisde par Ia .sociØtØ SeGan 

30 (Grande-Bretagne) sous le nom do Ink/Surface Interaction Tester.. 

Ce test dØnommØ test d’iniprimabilltØ ISIT (Ink Surface Interaction Test), qui reprdsente 

la force do ddcoflenient d’encre en fonction du terps, eat uric courbo en trois phases: 



WO 2006/123235 PCT/102006/001321 

21 

tine phase ascendante awe une certaine pento do monte, tine valour maxirnale, puis tine 

phase descexadante avee une certaine pente do deseente, et est base stir tine installation 

d’inipression mimic d’un dispositif do cr6ation et do mesure de la force nCcessaire pour 

sØparer am disque do dCcollernent d’un film d’encre d’impression. Cette installation 

5 constitude d’une part par cc dispositif do creation et de mesure do forceet d’autre part 

par am disque encreur tournant an dessus de Is feuifle do papier b tester eat 

commercialisØe SOUS 10 atom "Ink Surface Interaction Tester" par la socidtØ SeGan Ltd. 

Pour co faire, on prepare tout d’abord lea difØrentes feuilles de papier a tester on 

10 appliquant lea diffØrentes sauces do couçbage 
a 

tester stir ces fcuilles do papier a I’aide 

de la coucheuse de laboratoireEricbsen1 ModŁle 624 do la soàiØtØ ErichsenvM GmbH 

+ Co. KG (Allcmagne) dquipØes do lames roulantes 6hangeables. 

Le papier ainsi couchØ a tine valour clØtermin&eti g/m2. It eat fixØ sur tin rouleaumuni 

15 d’une bande adhesive double face. L’application d’une encre offset eat effectuØe par la 

niise en contact du disque, encreur d’une largeur. do 25 mm bra d’une rotation do 1800. 

La vitesse et la pression d’impression sónt ajustables et iont do l’ordre do 0,5 m/s et. 

50 kg respectivement. Le volume dencre eat dana lea conditions standard do 03 em3 

resultant ainsi on une dpaisseur d’environ i g/2 d’encre stir la feullie do papier a tester. 

20 

Le procØdØ d’intpression est suivi d’une sequence do mesures rdpØtØes do la force do 

ddcolboinent, A des intervaUes de temps prØ-sØlectionnes dØpcndants de cc temps mis 

pour sdparer cc disque do dØcollement (demdnie dimension que le disque d’i.tnpression) 

du film d’encre. 

25 

Un rev&enient on caoutchouo nitrite do qualitd impression offset eat habituellement 

utiisØ pour le disque de dØcollement mais tout matdriau equivalent pent Øtre employC. 

La force do contact entru le disque do dØcolbement et l’oncre Æst mesurØc par un systCme 
30 gdndrant tine force diectre-magnØtique. On ajuste l’amplitude et la durØc do Ia force do 

dØcollenient pour aboutir 
a tine adhesion uniforino entre la surface du film et to disque 

do dØcolloment aubout de 3 secondes. Une faible rotation do la feulile do papier pendant 
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l’application do la force Ælectro-magnØtiqnc permet d’assurer un contact intiino et une 

continuitØ du film d’encre. A l’arrØt do la force magnØtique le disque de dØcolleinent se 

r&acte du film imprini par la force d’un ressort tondo, force suffisante pour sØparer to 

di sque du film d’encre. Unejauge deconfrainte, We entre Ic disque do dØcollement et 

5 le ressort, gØnre un signal qui est enregistrd comme is force do dØcoilement, 

La sequence eat a’utomatiquement rCpØtda pour 13 cycles. 

Au premier et au treiziØme cycle lea densitØs d’impression sent mesurØOs a l’aide d’un 

10 densitoniØtre Oretag 0’ 186. ’ 

Cette mesure Ctant effectuØe, on procde a la dØterniunatioii du taux de transformation 

nuclØaire do 14C on 12C de l’Cchantiflon do papier ainsi inVdm6 on unstailant l0 mg do 

l’Øchantillon do papier imprimØ chargØ 4.20 % dana une ampoule cle 7 nil ØquipØe do 2 

� rdacteurs cons6cutifs de 14,7 nil 
a 

tine pression de 250 mbar, formant ainsi.--2, piges 

15 consØcutifs, dont le dernier eat tin piŁge 
a 

azote liquide et Ic premier eat refroidi a tine 

temperature do 20 
a 

30°C au dessus du second atm d’dviter touto contamination par 

d’autres composes volatiles próvenant de i’Øcliantiflon. 

On verse ensuite dana äette ampoule, environ 0,4 ml d’acide chiorhydrique qui vont 

20 rØagir avec La feulije do ppier imprlin6 ot ddgager du gaz carbonique qul va Œtre pidgd. 

dana lea piIges successifs. S 

Le gaz carbonique ainsi piØgØ eat ensuite r&huit par hydrogenation stir catalyseur poucire 

de cobalt, en atome do =bone ØlØmentaire (’3C/2C /14C). 

25 . 

On determine slors la composition en isotope ’30C et "NI ’4N. du graphite ainsi 

obtenu ainsi que cello du 14C coniparØe 
a 

un standard international do rdf&enoe par Is 

technique do spectromdtrie accdlØrateur’ do masse dite technique "AMS" pour 

"Accelerator Mass Spectrometry" A t’aido d’un spectrophotomØtre couraniment utilisØ 

30 par l’hoznnio du mdtier. 

Le taux do transtbrniatioxi nuclØaire par beure et par gramme do La rnatiŒre mirLdrale 

synthØtique a analyser eat alors ddtemiinØ par le rapport entre la valour on 34C mesurØe 
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et la valeur du standard de r6f6rence reconnu jntemationaloment et r0renc6 dana los 

mtithodes do datation par 14C. 

ssai no 16 

Cot essai lustre l’invention ot met en uvre, dane me application d’enore "offset", le 

carbonate do calcium prticipit6 tie l’essai no 4 

Pour ce faire, an moyen d’un broyeur a disque vibrant do We, HSM 100-H 

10 commercialisØ par la. soclØtØ Herzog dquip6 d’uæe ohambre de broyage on earbure do 

tungstŁrie d’tm diamŁtre untØrleur do 95 mm roinpile d’un corps broyant do 60 mm do 

diamŁtre, on broie 
a 

sec 20 g du carbonate do calcium prØcipitØ do l’essal e 4jusqu’à 

iine finesse dent les caractØristiques ganulomØtriques dØtenninØes par mesure a l’aide 

. d’uii granulonitre StdigraphTm 5100 tic Wor6meriticsT11 sent: 

15 

- in diamtremoyen d’environ 1,7 .*m, 

- 93,2 % on poids des particules cut un d =66 infØricur a S I.LnI, 

- 58,5 % on poids tics particules ontun dlamØtre unf4rieur a 2 juu, 

- 26,8 % on poids des particules ontun dianiŁtre InfØrleur 
a 1 gm, 

20 - 10,1 % on poids desparticules ont uæ diamØtreinfØrleur a 0,5 pm, 

- 4,2 % en poids des particuics out mu diani8tre infØrieür a 0,2 pm. 

Pus an moyen d’nn mortier ØquipØ d’un "pistil", on rajoute et disperse ces 20 g (10 

carbonate de calcium prØcipitØ broyØ dons 200 g d’une encre "offset" comniercfalisØe 

25 par la socltitti SchaiTher GP AG (Suisse) sons le noun tie Sines Cyan 4X800 

. 

1 

La composition alors rØalisØe eat utilistie pour imprinuer in papier type 1KQNOFtX, 

150 g/m2, do M1:..ea1TM Zanders GnibH, Bergisch-Glattbach (Ailemagne) a l’aide d’une 

30 machine d’iunpression "offset" tie laboratoire ’cominercialisØe par la sOciØtØ SeGanM 

(Grande-Bretagne) SOUS le nom do InWSurface Interaction Tester, dens lea memos 

conditions quo cellos do I’essai prØcØdent.’ 
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Lea rsultats obtenus apparaissent sur is courbe 1 qul reprsente la force do dØcollement 

de l’encre an fonction du temps. Cette courbe âst repr4ont6e sur le dessin no 3. 

La courbe 1 permet do constater quo l’impression offset do i’encre, cbarg6e avec Ic 

carbonate de calcium salon l’invention do Ile," n° 16 (produit B do la courbe 1) eat 

5 identique a l’hnpression offset do l’enore, chargØe avec Ic carbonate do calcium scion 

l’art antØrleur do l’essai no 15 (produit A do la courbe 1). 

Exempie 5 ,, 

10 Cot exemple i]ustro Vutilisation des matiŒres miuórales scion l’invention dam 10 

domaine des matiôres piaatiques polymØres, et an particulier leur utilisation pour la 

pr6paration do compositions thorn oplastiques ohargØes telles quo notanunent lea 

compositions chlorure do polyvinyle (PVC) chargees. 

15 9ssain°17 

Cot essai illustre Part entdrieur at met an oeuvre le carbonate do calcium prØcipitØ do 

I’essain° I. 

La composition PVC chargØe cat produlte on mØlangeant la rØsine PVC non cbargee et 

20 to carbonate de calcium & disperser dens un broycur type Collin dqUipd do deux 

rouleaux de diamØtre Øgai 1150 mm,  çt do longueur Øgale a 400 mm do sorte It obtenir 

une teneur en pigment d’environ 20 % n poids. 

Dana tons lea cssais’de l’oxeniple, laformulation de. la composition do PVC cbargØe cat 

25 lasuivante: ’, 
S S 

�. 

- CorvicTM S 104 ’100 parts 

- DU)P (diisodecyl phthalato) 55 parts 

- Büropan  &292 4 parts 

- Carbonate It disperser 40 parts S 

30 , S 

La teneur exacte on carbonate do cdciunt dgale à19,7  % en poids a ØtØ ddterminde par 
calcination pendant 2 heures 

a 

650°C. 
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ssai n�* 19 

Cot essai illustro l’invention et met on oeuvre le carbonate do calcium prØcipitØ do 

l’essai n° 4 en utilisant Ic memo mode o$ratoire et le memo materiel quo l’essai 

5 pr6códent. 

La teneur exacte an carbonate do calcium 6gaie 
a 

19,5 % en poids a ØtØ determinee par 

calcination pendant 2 lieurcs 
a 

650T.-

10 Essain°1 

Cot essal illiistre l’invention et met en oeai*e un melange do 50 % on poids do carbonate 

do calcium prØcipitØ de l’essai n° 4 et 50 en poids do carbonate do calcium prØcipitØ 

de l’essai n° 5 an ulilisant conune couciiagó un support en polypropylene. 

� 15 
0 , 

5 g de carbonate do calcium prØcipitØ de I’cssai n° 4 et 5 g do carbonate de calcium 

prdcipitØ de l’essai 0 5 ont ØtØ mØlanges et dlispeiØs dana 40 g d’eau avec 0,1 % en 

masse par rapport an poids sec des charges d’un polyacrylate do soude (do poids 

molØculaire Mw Øgal 
a 3500 Daltons, ct d’indice de polydispersitC Øgal a 2.7) comme 

20 dispersant. 2 g d’un latex du type AcronalTM S 360 D, BASFI’M (50 % an masse do 

produit actif, ont ØtØ utilisØs comnic liant. S 

Diverses quantitØs par in2 do cette sauce do couchage out Øtd couchØes stir un him do 

25 polypropylØnŁ, blanc, semi - transparent, do tyipØ SynteapeTM, Fischer PapiŁr, St. 

Gallen-Rotkreuz (Suisse). La blaiiohourt t’opcitØ ont ØtØdCtermlnØes. 

L’opacitØ eat mesurØe selon la none DIN 53146  et la raise en muvre d’un 

spectrophotometre Elnepho 2000 de DataôoIorrI  AG (Suisse). 

La blancheur dite blancheur Tappi R 457 est’cldterminØe sel9n la norme TAN’I T452 

30 180247. 

Lea rØsultats figurent dana le tableau 2. 
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Poids do. 
couche 

-. 
Opacite 

brute 
OpacitØ 

nette 

Blancheur 
TAPPI 

R. 457 brute 

Blancheur 
TAPPI 

R457 nette _) 
0 87,79 0 89,44 - 0 

1169 87,97 0,18 
-- 

91205 1,61 
88,96 1,17 91,16 - 1,72 

91,37 1,93  
_ 

15 
_90,16 
90,87 

_1,31  
3,08 

-- 
91253 2,09 

91,97 1 4,18 91,81 2237 - 
23,22 92,42 4,63 - -’9197______ 2253 - 

Tableau 2: poids do couche at valeurs des opacitds et des blancheurs TAPPI R 457 

5 mesürØes respectivethcnt scion los nomies DIN 53146 et TAPPI T452 ISO 247 

. Lea valcurs nettea dØtermlnØes A un poids de couche donnØ correspondent ala diff6renoe 

entre la valeur brute mesurØe pour cc poids do couche et la valeur brute mesur4e It un 

poids do couche 4al & 0 g/nlz. 

10 Ces rØsultats dØmontrent qu’on gape plus do 1,5 points en blancheur avec un poids do 

couche Øgale a 1.7 g/m2. 

On gagno plus de 1,5 points on blanchŁur et en opacit6 avec un poids do couche Øgale 
a 

4W in2 
15 Avec un poids de couche do 20 g/m2 on gape plus do 4 points en ópacitØ. 

Essain°20 

A partir du carbonate do calcium do 1’ sat n710, on realise une suspension dudit 

20 carbonate dana l’cau tune teneur de 10 % eripoids d matiôre sŒcbe et cc, en presence 

de 1 % on poids de po1yacrylate de soude par rapport an poids sec de carbonate de 

calcium comine dispersant. Aprs 5 minutes d’agitation mØcanique on a obauffØ Ia 

suspension 
a 65°C sous agitation et introduit 25 % on masse d’acide phosphorique par 

rapport au poids sec do carbonate de calcium. L’aoide phosphoriquc a dtd dose pendant 

25 20 ruin sons une forme de solution do 10 % active. La temperature pendant la rdaetion 
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Øtait dgale & 65°C 5°C. AprŁs to dosge, la rdaction s’est poursuivie pendant 5 heures. 

Le pH final mesurØ a 23°C Øtait ógal a 7.6. 

� Lea structures inicroscopiques des produits obtenus avant et aprs traitement a l’acido 

5 phosphorique ont tØ photographlØes au moycn d’un microscope Ølectroniquc, et 

apparaissent respectivement sur lea dessins no 4 et n° S. 

Le produit finalement obtenu prØsente une surface spdcifique BET Øgalc a 52 in2 / g. 

Cette mesure do surface spcifique BET eat ddterminde scion la inØthode BET do la, 

norme ISO 9277 a savofr quo la inesure s’effectue sons refroidissement A l’azote liquide 

10 et sons courant d’azote sur i’dchantiilon s6c6jusqu% poids constant et therrnostatØ 

250°C pendant une heure anus almósphŒre d’aoto. 

Enfin, on a dóterxnind lea taux de transformation nuclóaire do 14C en 12C pour chacune . des matiŁres minórales exemplifiØsprØqdonment. 

15 

Pour ce faire, on utilise la mØme mØthode et to m&ne materiel quo ceux utilisds dens 

l’exemple 3, A l’exception d’un des deux l’essais comparatifs relatif an papier cJ1UPW 

Sohongan, pour lequel ii n’y a qu’un seul pige, ccliii a az*oti liquide. 

Lea rØsultats obtenus pour los diffØrents prôdnits ont dtØ rassemblØs dana le tableau n° 2 

20 ci-desseus, qui rassemble Øgalement lea rdsultats des essais comparatifs effrctuØs avec 

des pigments bien connus de l’homme du mØtier. 

Ces essais comparatils motto nt ei couvre to PCC SocatM P2 conunercialisØ par 
SolvayTM, le PCC Type A càmmerclaUsØ  par SchaeferTM, Is rCC SyncarbrM P0474-GO 

25 d’UnikristallThl ainsi qu’un papier doIJPMTM Schongan. 

30 

35 

r?( 



C 

5 

10 

15 

WO 2006/123235 
S PCT(IB2006/001321 

/7) 

Tableau no 2 

Mt antØriour - / 

Invention 
Artantórieur 

ssai n° - - 

1_ 

Taux do transformation nuclØaire 
par heureet par gramme 
 do matire minØrale - 

33–1 

Art antØrleur 
Mt ant6rieur 

-. 2 - 25–1 

 28–1 
- 

Art antrie’ur Comparatif: FCC SocalTm 
P22olvayTM  

15 –1 

Art antdrieur Comparatif: FCC type A 
_de 8chaof&M  

8.5 –1 

Art ant.Ørleur Compatatif: PCC 
SyncarbTM F0474-00 

d’UMkdsWITx

27.5–1 

Art antØrieur Comparatif papier UPMTM 
Schongau. 

431 –4  

436–4 
Invention 4 866–5 
Invention 5 869–5 - 
Invention - 6 879–5. 
Invention 10: Carbonate do Na 885–5 
Invention 10: Carbonate do Ca 885 –5 

- Invention 11 
- - 

476–5 
Invention 

- 

-. 12 454–5 
Art antdrie 13 33–1 
Invention 14 

: 

866–5 

* avec me mØthode avec un soul piØgi a azote liqulde 
** avec uno naØtliode mettant en muvre lea deux pigcs 
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Example  

Essai n° 21 

5 Cot essai, qui illustre l’invention, conceme irn procede tie fabrication en continu do 

carbonate de calcium precipite par reaction tie Ia chaux avec tin gaz carbonique frais, 

ledit gaz ótant issu do la decomposition tic source tie carbons organique sans condition 

supereritique. 

� Do plus, cot essni illustre l’utilisation d’un on plusieurs traitements ahirnique at / on 

10 physique, dans ]a fabrication do carbonate de calcium precipite scion l’invcntion. 

Pour cc faire, on prepare tine suspension aqususe ayant uric concentration ógale  & 15 % 

on poids Sec de chaux, agitØe au moyon.d’uri agitateur niØcanique. 

15 Cette suspension a 60 pompØc a 238 kg/h on conthiu, passant deux Øchangeurs de. 

ehaleur clans tine premiere partie du r4actcur du tube, avec tin dieniŁtre tie 10 a 12 mm et 

’tine deuxiŁme partic du rdacteur du tube avec tin diamŁtre tie 6 
a 8 mm 

Dana la premiere pa’txie du rØacteur, on a’utilise tin debit do 29.0 kg/h d’oxygene. 

20 Dans la deuxiŁme partic do rØacteur on a utilisØ tin debit do 11.0 kg/h d’oxygŒne et do 

12.4 kg/h d’huile de coiza, comme source do carbone organique frais. 

Lo r6acteur mis en oeuvre pour l’essal eat commercialisØ par la societe "Supercritical 

Fluid Technology Sweden AR" (Kariskoga, SuCtie). 

25 Apres la phase supercritiquc Łt do ’.refroidissement, 500 ppm active d’acide 

forinamidinesuufinique (CAS 1758-73-2), on suspension acueuse a 10 %, par rapport au 

Scarbonate de calcium out ØtØ introduits dans le produit a 90°C. 

Parametres tie Ia procedure: 

30 Debit d’alimentation do suspension Ca(OH)z: 238 kg/h 

Temperature / pression dans le bac d.’alimentation 20°C I 1 bar 

Temp6rature / pression dans lea Øcbangeurs do chaleur 255-367°C 1237 bars 
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Temperature / pression dana la premiere partie du r6acteur 

Temperature / pression dana la deuxiŁme partie du rØactcur 

Temp6rathrc I pression dam lea Øchangeurs do chaleur 

Temperature i pression en sortie des ØchangŁurs do clialeur I 

5 Temp6rature / pression en sortie des Øcbangeurs do chalcur 2 

PCT/1B2006/001321 

473-569°C  / 23 5 bars 

534-567°C / 231 bars 

364-380°C / 229 bars 

271°C I 229 bars 

59°C / 226 bars 

La Demanderesse indique quo to dispositif dispose en fait do 2 Cchangeurs de ehaleur, 

notes 1 et 2. S 

10 Le produit a ensuite 6t4 refroidi 
a 

16°C etlapressionreduitc àpression aimosphØriquc 

I.e produit obtemi, r6cui&6 dana in r6servoir final, eat un carbonate dc’ calcium 

pr6cipit6 scion l’invention, dànt Ic taux dc transformation micleairc do carbonc 14C en 

12C eat supØricur a 850 transformations par heure et par grÆminc. 

W 15 Une partie do cc produit eat ensuite sCchdł a 120°C en vue d’&e analysee. Le 

carbonate de calcium precipite obtenu eat do structure calcite pure, aprs analyse 

infrarouge et XRD. 

Le dessin rt’6 correspond 
a inc photo prise par microscope 61 ctronique a balayage du 

20 produit obtenu.  

Une deuxiEme partie d’6chantillon sousfomie do susiensiou aqueuse a 6t6 traitØc avec 

un almant magu6tique permanent couvert avec du Teflon. 

25 AprŁs 5 minutes do traitement par s6pâratior :magnØtique, I’aimant 6tait convert 

d’impuretes magnetiques et / ou paramagn8tiques noires et colorØe, visibics a la surface. 

Ledessin n°7 correspond 
a inc photo pio’ par microscope electroniqiie 

a 

balayage de 

l’airnant aprŁs los 5 minutes do traitement 

30 Une troisiôme partie do 1’6cbantilion a4tó broy6e en milieu aqucux, It inc concentration 

Øgale a 18 % en poids sec de carbonate de calcium, sans dispersant, avec des blUes 

d’oxyde do zirconium et cc, pendant 1 heire. 
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1- Mature minØralc synthØtique contenant du carbonate caractÆisØe en ce qu’elle a un 

taux de transformation nuclaire en carbone de 14C en 12C d’au moms 450 

5 transformations par heure et par gramme, prØfØrentiellement comnpris caIro 700 at 890 

transformations par heure et par gramme, trØs pØferentiellement entre 850 et 890 

transformations par heure at par granime. 

10 2- Matuìre minØrale synthØtique contenant dim carbonate scion la revendicatiçn 1, 

earactØi’isØe en ce quo Ic carbonate eat ehoisi pänni las carbonates de. catlons 

monovalents at lou bivalents et / ou trivalents on leurs mØlanges. 

. 3- Matiìre minØrale synthØtique contenant du carbonate scion la revendication 2, 

15 caraetØrisØe once quo lesdits cations monovalents at on bivalents et / ou trivalents soflt 

choisis parmi lea catlons du premier ou deuxirne on troisiŁnie groupe principal du 

tableau pdriodique de Mendeleiev. 

4- Matiìre minØrale synthØlique contenant du carbonate’ salon la revcndication 3, 

20 caractØrisØe on cc quo leaclits cations ,sont choisis parmi Ia lithium, le sodium, le 

Potassium, Ia magnesium, Ia calcium, le strontium ou leurs mØlanges. 

5- MatiCre minØrale synthØtique’.eóntóhant du earlonate salon l’une ijuelconque dos 
revendicalions 1 

a 

4, caractØrisØe ’en cc ciue to. carbonate est un carbonate do calcium 

25 ayant une structure cristalline do type calcite ou aragonite ou vatØrite on en cc quo le 

carbonate est un mØlange d’un carbonate do calcium de ’structure cia type calcique avec 
un carbonate do calcium do structure do type aragonite at / on un carbonate de calcium 

de structure do type vatØrite, et plus prØt’Ørenttellement en cc qu’elle est un mØlange de 

carbonate de calcium de structure do type calcite Ot do structure do type aragonite. 

I.] 

6- MatiŁre minCrale synthØtique cthmtenant du carbonate salon l’uno dos rovendications 

1 a 5, caractØrisØe en cc que le carbonate 
a tin der6 de blancheur supØricur 

a 

80 % 
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prØfØrenUellement supØricur i 90 %, tres prfrentiellernent sup6ricur a 93 % TAPPI 

ddtomW scion la norme TAPPI T452 ISO 2470. 

7- MatiŁre minrale synthtique contenant du carbonate scion l’une quelconque des 

5 revendications I 16, caractØ–ise en cc qu’elle eat in MØlange at I on inc co-structure 

avec d.’autres matires minraIes choisies parmi lea silices naturelles et I on 

synthØtiques, lea silicates telles que l’argile, le talc, le mica, on encore choisies panni lea 

hydroxydcs d’aluminium, lea sulfates, lea blanca satins, lea phosphates tels que lea 

brushites, lea octa-calciuni phosphates on los hydroxyapatites, on leurs mØlanges. 

10  

8- Proc6d6 do fabrication de matire min610 synthtique contenant di carbonate 

caract&isØ on cc qu’iI met en rmve du gaz carbonique issu de la fermentation 

arobique ou anaØrobique et prØfØrentieflement anaØrobique. 

15 .� 

9- ProcØdØ do fabrication de matiŁre minra1e synthØtique contenant du carbonate 

caractØrlsØ en cc qu’iI met on ceuvre in mØlange di gaz carbonique issu de Ia 

fermentation aØrobique on anaØorobique, avec di gaz carbonique d’une autre source, 

prØfØrablement vieux, trØs prØfØrablernent d’une decomposition, thermique de carbonate. 

20 de calcium. 

10- ProcØdØ de fabrication de mattŒre mindrale synthØlique scion la revendication 9, 

caractØrisØ en cc que le mØlange met on muvre moms de 50 % on poids de gaz 

carbonique vicux. . . . .. 
25  

� 11- Proc&IØ de fabrication de znatirØ minØrale synthØtique contenant di carbonate 

scion l’une des revendications 8 a 10, caiactØrisØ en ceque le gaz carbonique frais eat 

issu de Ia fermentation de sucres oi de la combustion d’alcool, on particuuier d’Øthanoi, 

30 de methanol, on des aleanes comnie le methane, l’Øthane, on tout autre alcane, 

provenant do hi fermentation do composes organiques tels quo des fruits, des alcools de 
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fruit on encore des dØchets des dØcharges publigues. 

12- ProcØdØ do fabrication dc inatiŒre ininØrale synthŒtique contenant du carbonate 

scion l’une des revenclicÆtions 81* 10, caractØrisØ on cc quo lo gaz oarbonique frais est un 

5 mØlange de gaz carbonique frais issil de la fermentation de sucres avec du gaz 

carbonique frais issu de la combustion do composes organiques, on en cc qu’il ost issu 

do la fermentation des dØchets des d6 charges sous prcssion supercritique. 

10 13- ProcØdØ de fabrication do matike minØrale synthØtique contenant du carbonate, 

caractØrisØ en cc qu’il met on omvre du gaz carbonique fraisissu do la’  decomposition 

therniique on de la degradation par olydation des ddchets des dØcharges sons pression 

superoritique. S 

V 

15 
�’...... 

14- ProcØdØ do fabrication de matiŁro minØrale synthØtique contenant du carbonate 

scion l’une des revendications 8 1* 13, caractØrisC en cc quo la misc on ctuvre du gaz V 

earbonique s’effectue 1* mc temperature comprise entre 5°C et 100°C, 

prØfØrentiellement entre 20°C et 30°C. 
V 

20 V V 

15- ProcØdC do fabrication do matiØre nilnCrale synthdtique contenant du carbonate 

Solon l’une quelconque des revendications 8 14, caractØrisØ on ce qu’il cat mu procØdC 

on batch, en cascades encore cit continu ou en mØlange continu-batch.. 

25  
16- ProcddØ dc fabrication do matlØrominerale synthCtique contenant du darbonate 

scion la revendication 15, cara&órisd on cc qu’f I eat un proc&lØ on continu, 

prØfdrablement avec me ou plusleurs Øtapes do tritement chimique comme mu 

traitemeæt avec du silicate de sodium ou un traitement avec du silicate do sodium suivi 
30 d’un ajout d’acide, comme l’acide citrique, ou l’aoide phosphorique ou d’antres 

donneurs d’H304, les traitements chimk ica intervenant tres prØfØrablement on continu 

aprØs Ic traiternent &acide carbonique. 
V 

C? ? 
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17- Procddd de fabrication de matlØre minØrale synthtique contenant du carbonate 

scion la revendication 15, caractdrisØ on cc quo 1c procØdØ en batch eat flu proc&Id dana 

lequel is reaction a lien dana tine seuleuve oti tous lea rdactifs said introduits. 

5 18- ProcddØ do fabrication do matiØre inindrale synthØtiqte contenant du carbonate 

salon la revondication 15, caracterisØ on cc quo le procØdd an continu cat un procddØ 

dans lequel le gaz carbonique frais uris on couvre ou le mØlange do gaz carbonique frais 

avec Ic gaz carbonique vieux mis an couvre.est introduit dana uiio cascade den rØacteurs 

Installds en sØrle at / ou an parailŁle, 11 dØsignant un nombre allant do 1 it 50, 

10 prdfdrentiellement 1 A 10, trØs prØtrentieJ1Øment là 5. 

19- ProcØdØ do fabrication de matire minØrale synthØtiquo contenant du carbonate 

solon La revendication 15, caractØrisC an cc que le procØdØ enniØlange continu-batch est 

un procddC de synthØse on contimi suM d’un nombre m d’Ctapes on batch, lesdites 

15 ótapes Øtant l’ajout do gaz carbonique an stockage Cu une Øtape do traitement physique 

on fine Ctape do traitement chimique tel qu’nn traitement avec du silicate de sodium’. 

suivi do l’ajout d’un acide tel quo l’aoide citrique ou l’acide phosphorlque, ou o Øtapes. 

correspondant 
a l’introduetion d’un dispersant, in dØsignant un nombre variant do 1 a s, 

et prCfdrentiellement do I a 2, et o dØsignant un nombre variant do 0 1 3, 

20 prCfdrentiellement do 0 It 1 

20- ProcddC do fabrication do matiØre inindrale’ synthØtlqtie contenant du carbonate 

salon l’une des revendications 8.A 19, caractdrisØ on, cc quo làdit procØdØ coinprend 

Cventuellement ati moms the Øtape de dispersion at / óu u rnins unc Øtape do broyage, 

25 Cventuellement an prdsØnce d’au moms un agentdispersant at / on d’aurnoins un agent 

d’aideaubroyage, 

21- Utilisation des rnatiØres mindrales salon 1"unc quelconque’des revçndications 1 A 7 

dana le domaino pharmaceutique avec des prpduits tel’s qua Lea mddicaments, le doinaine 

30 do l’alimentatjon humaine on anithale, pu encore le domalne papetier tel quo is 

fabrication du papier, Is maise at I on là co’ucbage sur m support papier on plastique on 

encore tout autre traitement de surface du papier et./ on du plastique, le plastique dtant 

3A 
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MATERIAS MINERALES QUE CONTIENEN CARBONATO CON EMISION DE " 

GAS CARBONICO COMBUSTIBLE FOSIL REDUCIDA DURANTE SUS 

DESCOMPOSICIONES AS! COMO SU PROCESO DE SfNTESIS Y SUS 

UTILIZACIONES 

La presente invención concieme al Æmbito de las materias minerales (cargas y / o 

pigmentos minerales) que contienen carbonato asi como sus sectores de aplicación. 

En estos sectores de aplicación, que son el Æmbito faxmacØutico en particular con 

productos tales como los fÆrmacos, el Æxnbito de la alixnentación bumana o animal, o 

incluso el Æmbito papelero en particular con Ia fabricación del papel, Ia masa o ci 

estucado o incluso cualquier otro tratamiento de superflcie del papel asi como los 

15 Æmbitos de las pinturas acuosas o no acuosas asi como el Æmbito de las materias 

20 

plÆsticas como en particular las cargas para pelicula de polietileno respirables o incluso 

el Æmbito de las tintas de impresión, es habitual que se utilicen antes, durante o despuØs 

de la producción de estos diversos productos, materias minerales (cargas y / o 

pigmentos) naturales o sintØticos que contienen carbonato. 

Con el fin de respetar ci media ambiente y de luchar contra el efecto de invemadero y 

en ci marco de la Convención sobre el canibio climÆtico de nuestro planeta, se ha 

firmando un protocolo relativo a las emisiones de gas carbónico a la atmósfera en Kyoto 

clii de diciembre de 1997 con ci fin de reducir la cantidad de estas emisiones de gas 

25 carbónico a la atmósfera. 

Con ci fin de reducir estas emisiones de gas carbónico que proceden, en un 80% 

aproximadamente, de la combustion del carbOn, del petrOleo a del gas natural y que 

resultan, en un 43 %, de las emisiones globales del sector industrial, la. Solicitante ha 

30 deseubierto, despuØs de numerosas investigaciones, por una parte nuevas materias 

minerales (cargas y / o pigmentos) que sOlo emiten, durante su descornposiciOn, 

pequefias cantidades de gas carbónico combustible fOsil y por otra parte su procesd de 

sintesis. 



2 

A este nivel, cabe destacar que por gas carbónico combustible fósil, la Solicitante 

entiende el gas carbónico proceclente principalmente de la combustion de las energias 

fósiles tales como el carb6n, ci petróleo o el gas natural o de la calcinaciOn de los 

5 minerales. 

10 

Por lo que la invención concierne a una nueva materia mineral sintØtica que contiene 

carbonato cuya descomposiciOn reduce el porcentaje de emisiOn de gas carbOnico 

combustible fósil. 

TambiØn hace referencia a la fabricación de esta nueva materia mineral en batch, en 

cascadas incluso denominada en continuo o en mezcla continua-batch asi como sus 

utilizaciones en los diversos Æmbitos que son el Æmbito farmacØutico, el Ænibito de la 

alimentación humana o animal, o incluso el Æmbito papelero en particular con la 

15 fabrieaciOn del papel, la masa o el estucado o incluso cualquier otro tratamiento de 

superficie del papel asI como los Æmbitos de las pinturas acuosas o no acuosas asi como 

el Æmbito de las materias plÆsticas como en particular el de las pelkulas de polietileno 

respirables o incluso el Æinbito de Las tintas de impresión. 

20 El problema que se plantea por lo tanto al profesional, para respetar el protocolo de 

Kyoto en tØrmino de emisiOn de gas carbOnico a la atmósfera, no ha descubierto 

ninguna soluciOn satisfactoria en el arte anterior conocida a dia de hoy por la 

Solicitante. 

25 En efecto a dia de hoy, la Solicitante conoce mÆs de 100 patentes relativas a la sintesis 

. de carbonato de calcio sintØtica aCm denominado carbonato de calcio precipitado, 

habitualmente denominado "PCC". Estas patentes describen principalmente o bien 

procesos de sintesis de carbonato de calcio sintØtico, basados en la calcinaciOn de 

carbonato de calcio natural y la reutilización del gas carbónico liberado, o bien procesos 

30 basados en la reacciOn de la cal y del gas carbónico cuya fuente procede del carbOn del 

petróleo o del gas natural. AdemÆs, una gran mayorf a indica que la fuente del gas 

carbOnico no influye sobre ci producto final obtenido. 
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Por lo que la Solicitante puede, entre estas numerosas. patentes, mencionar las patentes 

americanas US 6 251356, US 6 666 953, US 6 579 410, US 6 540 870, US 6 540 878, 

US 6475 459, US 6 440 209, US 6 221146, US 6 416 727 o incluso los documentos 

WO 01/17905, EP 0 799 797, EP 1 222 146 o JP 08/252595 que divuigan la slntesis de 

5 PCC mediante el uso de gas carbómco procedente de la combustion de energia fOsil sin 

hablar del carbono14 (14C). 

Por atm parte, un estudio realizado sobre la reducción de las emisiones de gas carbOnico 

(Possibilities of reducing CO2 Emissions in the Finnish Forest Industry, S.Siitouen & P. 

10 Ahtila, Otaniemi 2002 published by Finnish Forest, Industries Federation, Helsinki 

9/2002) conduce al profesional a contemplar ci uso del gas carbOnico procedente de los 

hornos de cal para fabricar ci PCC y reducir la cantidad de gas carbônico eniitido. 

Asi, ci profesional que debe encontrar una soluciOn para reducir la emisiOn de gas 

15 carbónico procedente de la combustion de energia fósil no tenia a dIa de boy ninguna 

soluciOn satisfactoria. 

Frente a este problema, la Solicitante ha descubierto de manera inesperada que las 

- materias minerales sint&icas que contienen carbonato con un porcentaje elevado de 

carbono 14 (14C) periniten respetar ci protocolo de Kyoto gracias a la reducciOn de la 

20 EmisiOn de gas carbOnico combustible fOsiL 

Por consiguiente, el primer objetivo de la invenciOn es una nueva materia mineral 

sintØtica que contiene carbonato con un porcentaje elevado de carbono 14 (14C). 

25 Otro objetivo de la invención es un proceso de fabricación de las materias minerales 

sintØticas que contienen carbonato con un porcentaje elevado de carbono 14 (14C) 

30 

Un objetivo adicional de la invenciOn es ci uso de las materias mineraies sintØticas 

segOn la invenciOn en los Ambitos indicados anteriorinente. 

En toda la presente solicitud, cabe destacar que por materia mineral, la Solicitante 

entiende pigmento mineral y / o carga mineral. 



4 
91 

De este modo, la materia mineral sintØtica que contiene carbonato con un porcentaje 

elevado de 14C segCin la invención se caracteriza en que tiene un porcentaje de 

transformación nuclear en carbono de ’4C en ’2C de al menos 450 transformaciones por 

hora y por gramo, preferentemente incluido entre 700 y 890 transformaciones por hora 

5 y por gramo, y muy preferentemente entre 850 y 890 transformaciones por hora y por 

gramo. 

En toda la presente solicitud y en las reivindicaciones, ci porcentaje de transformación 

nuclear en carbono de ’4C en ’2C de la materia mineral sintØtica se efectüa segØn un 

10 mØtodo de determinación del porcentaje de transformación nuclear cuya originalidad 

radica en la etapa de preparación de la muestra. 

En efecto, los mØtodos clÆsicos de anÆlisis del porcentaje de transformación nuclear en 

carbono de ’4C en 12C conocidos hasta dia de hoy estÆn basados en una etapa de 

15 preparación constituida de una descomposición tØrmica a temperatura elevada 

(aproximadamente 1000°C) mediante combustion o calcinaciOn de la muestra a analizar 

y luego de la recolecta del gas carbónico liberado y retenido a baja temperatura antes de 

su reducción, mediante hidrogenaciOn catalItica, en Ætomos de carbono elemental cuya 

composición en isótopo ’3C/12C y "N/’4N asI como 14C estÆ medida por un 

20 espectrofotómetro de masa. 

Sin embargo, se revela que estos mØtodos basados en la descomposiciOn tØrniica de la 

muestra a analizar no permiten diferenciar las fuentes del gas carbónico, es decir no 

permiten diferenciar el carbono procedente de las fases orgÆnicas y de las fases 

25 inorgÆnicas o minerales. 

40 Por tanto, la Solicitante ha puesto a punto un mØtodo de determinación del porcentaje 

de transformaciOn nuclear caracterizado por una etapa de preparación de la muestra 

mediante un donante de H30, tal como en particular el Æcido clorhidrico, u otros 

30 donantes de H30 mÆs fuertes como ci Æcido carbónico como en particular el Æcido 

fosfórico, y que penniten dosificar solamente el carbono procedente de la fase 

inorgÆnica o mineral de la muestra a analizar. 
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Este proceso de determinación del poreentaje de transfonnaeión nuclear de ’4C en 12C 

de la materia mineral sinttica que contiene el carbonato segn la invención se 

caracteriza en que incluye: 

5 a) una etapa de preparación de  la muestra constituida por tin ataque de La muestra por 

un donante de H304, preferentemente el Æcido clorhidrico o cualquier donante de 

H30 mÆs fuerte que ci Æcido carbónico come el Æcido fosfórico, 

b) una etapa de recolecta del gas carbónico liberada en una trampa a Ia temperatura del 

10 nitrógeno liquido, 

c) una etapa de reducción del gas carbónico, mediante hidrogenación sobre catalizador 

de bierro, en Ætomo de carbono elemental (13C/12C /14C) 

15 d) luego el anÆlisis per medición radiologica, en particular per espectroscopia de masa 

de la composición en isótopo 13CP2C y ’5N/14N asi como 14C comparada a on 

estÆndar internacional de referencia que permite establecer el porcentaje de 

transformación nuclear per hora y par gramo. 

20 Una variante preferencial del proceso de determinación del porcentaje de 

25 

transforinaciôn nuclear, se caracteriza en que se aflade, entre la etapa del ataque Æcido y 

la de la recolecta del gas carbónico liberado, una trampa adicional que tiene una 

teniperatura de 20°C a 30°C por encima de  la trampa de la etapa b), con ci fin de evitar 

cualquier contan3inaci6n per otros compuestos voiÆtiles procedentes de la muestra. 

La Solicitante subraya que los porcentajes de transformación nuclear de 450 

transformaciones per hora y por gramo, preferentemente incluido entre 700 y 890 

transformaciones por hora y par gramo, muy preferentemente entre 850 y 890 

transformaciones por born y por gramo, y que son la caracteristica esencial del producto 

30 objeto de la invención, pueden sin embargo ser determinados por cualquier otro mØtodo 

apropiado. 

?3 



6 

4? 
La muestra a anahzar segun la mvencion esta constituida de La materia mineral que 

contiene carbonato segin la invención, y puede ser una hoja de papel que contiene la 

materia mineral, un carbonato de calcio tratado por compuestos orgÆnicos, una 

composición de cloruro de polivinilo (PVC), un carbonato de calcio con impurezas 

5 orgÆnicas o cualquier otra muestra. 

Dc manera particular, las materias minerales segün la invención se caracterizan en que 

el carbonato estÆ elegido entre los carbonatos de cationes monovalentes y / o bivalentes 

yI o trivalentes o sus mezclas. 

10 De manera mÆs particular, estas materias minerales segin la invención se caracterizan 

en que dichos cationes monovalentes y I o bivalentes y/ o trivalentes Se eligen entre los 

cationes del primer o segundo grupo principal de la tabla periódica de Mendeleiev. 

Dc manera muy particular, dichos cationes se eligen entre ci litio, ci sodio, ci potasio, el 

15 magnesio, el calcio, el estroncio o sus mezclas. 

La materia mineral sintØtica que contiene un carbonato segi’m la invención se 

caracteriza de manera preferencial en que es un carbonato de calcio que tiene una 

estructura cristalina de tipo calcita o aragonita o vaterita o en que es una mezcla de un 

20 carbonato de calcio de estructura de tipo cÆlcico con un carbonato de calcio de 

estructura de tipo aragonita y /0 Ufl carbonato de calcio de estructura de tipo vaterita, y 

mÆs preferentemente en que es una mezcla de estructura de tipo calcita y de estructura 

de tipo aragonita. 

25 De manera particular dicho carbonato de calcio segcin la invención de estructura 

cristalina mencionada anteriormente se caracteriza en que tiene un grado de blancura 

superior a! 80 %, preferentemente superior a! 90 %, muy preferentemente superior al 93 

% TAPPI determinado segiin la norma TAPP1 T452 ISO 2470. 

30 En otra variante de la invención, La materia mineral sintØtica que contiene carbonato-

seguin la invención se caracteriza en que es una mezcJa y / o una coestructura del 

carbonatos indicados anteriormente con otras materias minerales elegidas entre los 

silices naturales y / 0 sintØticos, los silicatos tales como en particular la arcilla, ci talco, 



o 

la mica, o incluso elegidas entre los hidróxidos de aluminio, los sulfatos, los blancos 

satenes, los fosfatos como las brushitas, octacalcio de fosfato o las hidro*iapatitas, o sus 

rnezclas. 

5 El proceso de fabricación de las materias minerales segün la invención se caracteriza en 

que utiliza gas carbónico procedente de la fermentación aeróbica o anaeróbica, 

preferentemente anaeróbica y mÆs en particular procedente de la fnnentación de 

athcares o de la combustion de alcohol procedente de la fermentaciOn, de compuestos 

orgÆnicos. 

10 

En Ia continuaciOn de la presente solicitud, la Depositante precisa que el gas carbónico 

procedente de la fermentaciOn aeróbica o anaerObica, o de Ia fermentaci4n de azÆcares o 

de la combustiOn de alcohol procedente de la fermentación de compuestos orgÆnicos 

seth ilamado gas carbOnico fresco al contrario que el gas carbOnico combustible fOsil 

15 procedente de la combustion de las energias fósiles tales como ci carbon, el petróleo o 

el gas natural, o incluso del gas carbOnico procedente de la calcinación del carbonato de 

calcio natural que serÆ denominado gas carbónico viejo. 

De manera particular el gas carbOnico fresco procede de la fermentación de azücares o 

20 de la combustiOn de alcohol, en particular de etanol, de metanol, o de los aicanos como 

ci metano, el etano, o cualquier otro alcano, procedente de La fermcntaciOn de 

compuestos orgÆnicos como frutas, alcoholes de fruta o incluso residuos de los 

vertederos püblicos o procede de la fermentaciOn o de la descomposiclOn tØrmica o de 

la degradaciOn por oxidaciOn de los resicluos de los vertederos bajo presOn supercrItica. 

25 

Otra forma particular radica en que el gas carbOnico fresco utilizado en 
ci 

proceso segin 

la invención es una mezcla de gas carbOnico fresco procedente de la fermentación de 

azizcares con gas carbOnico fresco procedente de la combustion de compuestos 

orgÆnicos. 

30 

Otra variante del proceso segOn la invenciOn se caracteriza en que utlliza una mezcla 

del gas carbónico procedente de la fermentaciOn aeróbica o anaerObica, preferentemente 

anaerObica y mÆs en particular procedente de la fermentaciOn de athcares o de la 
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combustion de alcohol procedente de la fermentación de compuestos orgÆnicos, con gas 

carbónico viejo. Seg(in esta variante, el proceso segCin la invención estÆ caracterizado 

en que la mezcla utiliza menos del 50 % en peso de gas carbOnico viejo. 

5 De manera mÆs particular, el proceso de fabricaciOn de materia mineral sintdtica que 

contiene carbonato segin la invenciOn se caracteriza en que el uso del gas carbónico se 

efectia a una temperatura incluida entre 5°C y 100°C, preferentemente entre 20°C y 

30°C. 

10 Este proceso segin la invenciOn se caracteriza en que es un proceso en batch, en 

cascadas incluso denominado continuo, o en mezcla continua-batch. 

Por proceso por batch, la, Solicitante entiende un proceso de fabricaciOn en ci cual la 

reacción se produce en una (mica cuba donde se introducen todos los reactivos. 

. 15 

.Por proceso en cascadas incluso denominado continuo, la Solicitante entiende un 

proceso de fabricación en ci cual el gas carbOnico fresco utilizado es introducido en una 

cascada de n reactores instalados en serie y / o en paralelo cuyo montaje en serie estÆ 

ilustrado por el dibujo no 1. 

20 

En este dibujo n° 1, la Solicitante designa por "n" el nhunero de reactores en cascadas en 

los cuales se introducen en continuo ci gas carbóthco y/ o cuaiquier otro aditivo, siendo 

este niimero n incluido entre 1 y 50, preferentemente entre 1 y 10, y muy 

preferentemente entre I y 5. 

25 

. Por proceso en mezcla continua-batch, la Solicitante entiende un proceso de sintesis en 

continuo seguido por una o varias etapas en batch, pudiendo ser esta o estas üitimas 

etapas la introducciOn de gas carbónico en ci almacenamiento o la introducción de 

diversos aditivos o incluso una etapa de tratamiento fisico (como una molienda, una 

30 centriftigación, una concentraciOn tØrmica, una concentración mecÆnica) o una etapa de 

tratamiento qulmico como un tratamiento con silicato de sodio seguido por la 

introducciOn de un Æcido tat como ci Æcido cItrico o ci Æcido fosfOrico o eventualmente 

al menos una etapa de introducción de un dispersante. 
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En el dibujo n° 2 quo  ilustra este proceso inezcla continua-batch, la Solicitante designa 

par "rn" ci rnmero de tratamientos fisicos a qulmicos precitados, este o estos 

tratamientos que pueden ser en particular un tratamiento por concentración mecÆnica 

5 mediante ci usa de una centrifugadora. 

Estenüinero "m" van a de I a 5, preferentemente de 1 a 2. 

Asimismo en este dibujo n° 2, la Solicitante indica par "a" ci nimero de etapas 

10 correspondiente a la eventual introducción de un dispersante, siendo este dispersante de 

cualquier tipo de dispersante conocido par ci profesional cuya eiecciOn sea adaptada de 

mancra evidente par ci profesional en función de la aplicación contemplada. 

Este rnhnero "a" varia de 0 a 3, preferentemente de 0 a 1. 

15 Par 61timo, ci proceso segün la invención se caracteriza en quo incluye eventualmente al 

menos una etapa de dispersion y/ a al menos una etapade molienda on media seco a on 

medo hüniedo, en presencia de eventualnicnte al menos un agente dispersante y / a al 

metos un agente de ayuda a la molienda. El profesional sabrÆ adaptar la elecciOn de sus 

evenituales agentes dispersantes y I a agentes de ayuda a la molienda on fbnciOn de la 

20 aplicaciOn final contemplada. 

Por £tlthno, las materias minerales segün  la invenciOn se utilizan on ci Æmbito 

farrriacdutico con productos coma las fÆrmacos, ci Æmbito de la alimentaciOn humana a 

animal, o incluso ci Æmbito papelero tal coma la fabricaciOn del papel, la masa y / a ci 

25 estucado sobre un soparte papel a piÆstico a incluso cualquier otra tratamiento de 

superficie del papel y / a del plÆstico, siendo ci piÆstico preferentemente elegido entre 

las poliolefinas del tipo polietiieno a polipropileno y sus derivados, asi coma las 

Æmbitos de las pinturas acuosas a no acuosas asi coma ci Æmbito de las materias 

piÆstieas a incluso ci Æmbito de las tintas de impresiOn. 

30 

El uso de las materias minerales en ci estucado del papel se realiza preferentemente 

durante operaciones de estucado par boja, transferencia de peilcula, par cortina de agua 

a incluso par "size-press". 



El use de las materias minerales como carga de masa del papel se realiza 

preferentemente per introducción de la materia mineral segum la invención a diferentes 

sitios antes y / o durante la formación de la hoja. 

Las materias minerales segÆn la invención utilizadas en el Æmbito de las tintas de 

5 impresión se utilizan on las tintas para impresión de chorro de tinta, para impresión 

offset yb o rotograbado. 

£1 alcance y ci interØs de la invención serÆn mejor entendidos gracias a los siguientes 

ejemplos, quo no son Jimitativos. 

10 Elemplol 

Este ejemplo ilusira diferentes procesos del arte anterior que utiliza un gas carbónico 

viejo. 

15 Ensavon°1 

20 

Este ensayo, que ilustra el arte anterior, concierne a tin proceso de fabricación de 

carbonate de calcio precipitado mediante reacción de la cal con gas carbónico viejo 

procedente de la combustión de energia tósil come el butane. 

Para ello, despuØs de haber producido Oxide calcio CaO mediante calcinaciOn de tin 

carbonato do calcio natural triturado (OmyapureTM de la sociedad Omya SAS) en tin 

home de mufla durante 6 horas a 900°C, se pone en suspension el Oxido de calcio CaO 

on tin contenedor que contiene agua sin gas carbOnico para formar una suspensiOn de 

25 hidrOxido de calcio Ca(OH)2-

Una vez formada esta suspension de cal con una concentración ponderal en materia seca 

igual al 10 %, so introduce a temperatura ambiente (22°C – 2°C) gas carbónico viejo, 

procedente do la combustion de butano mediante un quemador do camping gas, hasta 

30 que ci pH caiga de tin valor fuertemente alcalino del orden de 13 hasta tin valor incluido 

entre 8,0y 8,5. 
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El producto obtenido, que es un carbonato de calcio precipitado del arte anterior, es 

luego secado a 140°C. 

Ensayo n° 2 

Este ensayo, que ilustra el arte anterior, concierne a un proceso de fabricación de 

carbonato de calcio precipitado mediante reacción de la cal con gas carbónico viejo 

procedente de la calcinación de carbonato de calcio natural. 

10 Para ello, con el mismo material y el mismo modo operatorio que en el ensayo anterior, 

se hace reaccionar gas carbónico viejo, procedente de la calcinación  en un horno de 

mufla a 900°C de un carbonato de calcio natural triturado (OmyapureTM de la sociedad 

Omya SAS), con una suspension de cal al 10 % en peso de materia seca. 

15 El producto obtenido, que es un carbonato de calcio precipitado del arte anterior, es 

luego secado a 140°C. 

Ensayo no 3 

20 Este ensayo, que ilustra el arte anterior, concieme a un proceso de fabricaciOn de 

carbonato de estroncio por reacción de hidróxido de estroncio con gas carbónico viejo 

procedente de la calcinaciOn de carbonato de calcio natural. 

Para ello, se pone en suspension el hidrOxido de estroncio Sr(OH)2 x 8 (H20), (Lote 

25 9329A de Riedel-de Han), en un contenedor que contiene agua sin gas carbOnico para 

formar una suspensiOn de hidróxido de estroncio a una concentración en materia seca 

igual al 10 % en peso. 

Una vez formada esta suspension, se introduce a temperatura ambiente (22°C – 2°C) 

30 gas carbOnico viejo, procedente de la calcinación en un horno de mufla a 900°C de un 

carbonato de calcio natural triturado (OmyapureTM de la sociedad Omya SAS), hasta que 

el pH caiga hasta un valor incluido entre 8,0 y 8,5. 
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El producto obtenido, que es un carbonato de estroncio del arte anterior, es luego 

secado a 140°C. 

Ejemplo n° 2 

Este ejemplo ilustra el proceso segin la invención que utiliza gas carbónico fresco. 

Ensayo 1104 

10 Este ensayo, que ilustra la inveneión, concieme a tin proceso de fabricación de 

carbonato de calcio precipitado mediante reacción de la cal con gas carbónico fresco 

procedente de la combustion de etanol procedente de la fermentación de un compuesto 

orgÆxnco tat coma kirsch. 

15 Para ello, despus de haber producido del Oxido calcio CaO por calcinaciOn de un 

20 

carbonato de calcio natural triturado (OmyapureTM de la sociedad Omya SAS) en un 

horno de mufla durante 6 horas a 900°C, se pane en suspension el Oxiclo de calcio CaO 

en un contenedor que contiene agua sin gas carbOnico para formar una suspensiOn de 

hidróxido de calcio Ca(OH)2. 

Al mismo tiempo, un alcohol de kirsch comprado en urn supermercado ha sido destilado 

del 37 % en volumen a! 65 % en voiwnen, y posteriormente ha sido tratado con sulfato 

de sodio para absorber el resto del agua y obtener twa concentraciOn del 97 % en etanol. 

25 Una vez formada esta suspensiOn de cat y obtenido este alcohol, se introduce en la 

suspensiOn de cal y a temperatura ambiente (22°C – 2°C) el gas carbónico fresco, 

procedente de la combustion del etanol precitado mediante un quemador de metanol 

basta que el pH caiga hasta un valor incluido entre 8,0 y 8,5. 

30 El producto obtenido, que es un carbonato de calcio precipitado seg6n la invenciOn, es 

luego secado a 140°C. 

Ensayo n° 5 



Este ensayo, que ilustra la invención, concierne a un proceso de fabricación de 

carbonato de estroncio por reacción de hidrØxido de estroncio con gas carbónico fresco 

procedente de la combustion de etanol procedente de la fermentaciOn de un compuesto 

5 orgÆnico tal como kirsch. 

Para ello, se pone en suspension el hidróxido de estroncio Sr(OH)2 x 8 (H20), (lote 

9329A de Riedel-de Haft), en un contenedor que contiene agua sin gas carbOnieo para 

formar una suspension de Iiidróxido de estroncio a una concentraciOn en materia seca 

10 igual al 10% en peso. 

Al mismo tiempo, un alcohol de kirsch comprado en un supermercadó ha sido destilado 

del 37 % en voiwnen at 65 % en volurnen, y postcriormente ha sido tratado con sulfato 

de sodio para absorber el resto del agua y obtener una concentraciOn del 97 % en etanol. 

15 Una vez formada esta suspensiOn de hidrOxido de estroncio, Si(OH)2 x 8 (H20) y 

abtemdo este alcohol, se introduce en la suspensiOn de bidrOxido tie estroncio y a 

20 

temperatura ambiente (22°C – 2°C) el gas carbónico fresco, procedente de la 

combustiOn del etanol precitado mediante un quen3ador de metanol hasta que ci pH 

caiga hasta un valor incluido entre 8,0 y 8,5. 

El producto obtenido, que es un carbonato de estroncio segOn la invenciOn, es luego 

secado a 140°C. 

Ensavo n’.6 

25 
.Este ensayo, que ilustra la invenciOn, concierne a un proceso de fabricaciOn par batch 

� de carbonato de calcio precipitado mediante reacción de la cal con gas carbOnico fresco 

procedente de la fermentaciOn de un athcar. 

30 Para ello, despuds tie haber producido Oxido calcio CaO mediante calcinaciOn de un 

carbonato de calcio natural triturado (OmyapureTM de la sociedad Oniya SAS) en un 

horno de mufla durante 6 boras a 900°C, se pone en suspension 30 g del óxido de calcio 
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CaO en tin vaso que contiene 200 g de agua sin gas carbónico para formar una 

suspension de hidrOxido de calcio Ca(OH)2. 

Por otra parte, se introduce, en tin recipiente de 5 litros, 1 kg de azCicar domØstico 

5 refinado (C12H2301 i) que se disuelve en 4 litros de agua destilada a los cuales se afiaden 

7 g secos de levadura de pan con el tin de perrnitir la liberación de gas carbOnico 

procedente de la fermentación del azücar. 

Este gas carbOnico fresco que se crea y que es formado continuamente durante 21 dIas 

por la fermentaciOn del az(icar es entonces introducido en la suspensiOn de cal durante 

10 estos 21 dias a temperatura ambiente (22°C – 2°C) hasta que el pH caiga basta tin valor 

de aproximadamente 7 – 0,3. 

Esta introducciOn del gas carbOnico fresco en La suspensiOn de cal se efectOa mediante 

. un recipiente de lavado con agua destilada que recolecta el eventual etanol volatilizado. 

15 

20 

El producto obtenido, que es un carbonato de calcio precipitado segiin la invención, es 

luego secado a 140°C. 

Ensaçj!i 

Este ensayo, que ilustra la invenciOn, concierne a un proceso de fabricaciOn en continuo 

de carbonato de calcio precipitado por reacciOn de la cal con gas carbOnico fresco 

procedente de la fermentación de tin azücar. 

25 Para ello, se introduce, en una cascada de 4 reactores lienados con agua destilada e 

instalados en serie, como se ilustra en ci dibujo n° 1, una suspensiOn acuosa de cal y de 

gas carbOnico fresco procedente de la fermentaciOn de una mezcla de 500 g de sacarosa 

y42 g de levadura de pan (saccharomyces cerevisiae) en 4 litros de agua. 

30 AsI, se prepara en primer lugar una suspensiOn acuosa de cal por puesta en suspensiOn 

de 1000 g de bidróxido de calcio en un recipiente que contiene 50 litros de agua sin gas 

carbOnico y agitada por un agitador mecÆnico. 



Posteriormente, se dispone de 4 frascos cerrados de 5 litros, en cada uno de los cuales se 

disuelve una mezcla de 500 gramos de azücar domØstico refinado (C121423011) y 42 

gramos de levadura de pan en 4 litros de agua destilada con el fin de permitir la 

liberación de gas carbónico procedente de La fermentacidn del azicar durante 5 dIas. 

5 

Una vez efectuadas estas operaciones, se inicia simuitÆneamente La introciucción del gas 

carbónico anteriormente formado en cada uno de los frascos y el bombeo de la 

suspension de cal contenida en ci recipiente agitado por un agitador mecÆnico de 

manera continua a los 4 reactores equipados con una tapa y unidos entre ellos mediante 

10 untubo. 

15 

El caudal tie introducciOn tie la suspensiOn tie cal corresponde a una introducciOn de 

7,35 g en peso seco de cal por hora hasta que 45 de los 50 litros de suspensiOn de cal 

hayan pasado a los 4 reactores de carbonataciOn. 

AM ci gas carbOnico fresco, que se crea y que es formado de fonna continua durante 5 

dias por la fermentaciOn del athcar, es introducido en los 4 reactores agitados a 400 

vueltas por minuto y a una temperatura igual a 25°C – 3°C durante los 5 dias. 

20 EL pH en ci cuarto reactor tiene on valor incluido entre 6,7 y 7,3. 

Esta introducciOn del gas carbOnico fresco en la suspensiOn de cal se efectOa mediante 

on recipiente de lavado con agua destilada que recolecta ci eventual etanol volatilizado. 

25 El producto obtenido, recuperado en on depOsito final es on carbonato de calcio 

precipitado segOn la invención, que es luego secado a 140°C. 

Este carbonato de calcio precipitado obtenido es una pura caicita como lo muestra ci 

espectro infrarrojo y con la distribución granulomdtrica siguiente, expresada en 

30 porcentaje en peso de las partIculas y medida con un granulOmetro tie tipo SedigrapbTM 

5100: 

- 77 % tienen un diÆmetro <2 gm, 

- 44 % tienen on diÆmetro < 1 gm, 



- 6 % tienen tin diÆmetro < 0,2 Rm. coo\s. 

Ensayo no 8 

5 Este ensayo, que ilustra la invención, concierne a un proceso de fabricación on continuo 

de un carbonato de calcio precipitado obtenido por reacción de 1a cal con gas carbónico 

fresco procedente de la fermentación de un athcar, y posteriormente tratado on un 

quinto reactor por un silicato de sodio. 

10 Para ello, se dispone de una cascada de 5 reactores dispuestos on serie como se ilustra 

en ci dibujo n° 2. 

En la cascada de los 4 primeros reactores, ci producto obtenido con el mismo modo 

operatorio que el ensayo anterior, es un carbonato de calcio precipitado segn la 

15 invención, que es luego tratado en el quinto reactor por silicato de sodio (inosil 4237 de 

Van Berle), diluido en agua a! 1 % on peso, on cantidad equivalente al 4 % on peso seco 

con respecto al peso seco de carbonato de calcio formado. La dosificación ha sido fijada 

a 0,22 g de silicato de sosa por hora, lo que corresponde a 22 ml por hora de una 

20 

solución al I % en peso. 

El pH es entonces de 10,8 – 0,1 en ci quinto reactor al final del ensayo. 

Ensayo no 9 

25 Este ensayo, que ilustra la invención concierne a un proceso de fabricación en continuo 

de un carbonato de calcio precipitado obtenido por reacción de la cal con gas carbönico 

fresco procedente de la fermentaeión de un az6car, y posteriormente tratado en el 

peniItimo reactor por un silicato de sodio y en ci ültimo reactor por introducción de 

Æcido citr.ico. 

30 

Para ello, se disperne de una cascada de 6 reactores dispuestos on serie como so ilustra 

en ci dibujo n° 2. 



En La cascada de los 4 primeros reactores, el produeto obtenido con el mismo modo 

operatorio que ci ensayo anterior, es un carbonato de calcio precipitado segin la 

invención, que es luego tratado on el quinto reactor por silicato de sodio (Inosil 4237 de 

Van Berle) on cantidad equivalente at 4 % en peso secÔ con respecto  at peso seco de 

5 carbonato de calcio formado. E1pH es entonees de 10,8 – 0,1. 

10 

En el sexto reactor que permite ci control del pH y Sn ajuste, se procede a la 

introducción on continuo de la cantidad necesaria de Æcido cItrico para obtener un pH de 

un valor igual a 8,5 – 0,3. 

Cabe destacar en este ejexnplo, que la introducción en este sexto reactor habria podido, 

de manera equivalente, realizarse en batch. 

Ensayon° 10 

15 

20 

Este ensayo, que ilustra la invención, concierne a un proceso de fabricación por batch 

de un carbonato de sodio por reacciôn de la sosa con gas carbónico fresco procedente de 

la fermentación de un azücar, y luego fabricación de un carbonato de calcio precipitado 

por reacción del carbonato de sosa fonnado segÆn la invención con wi cloruro de calcio. 

Para ello, se disuelven on primer lugar 30 g de hidróxido de sod.io para anÆlisis venclido 

por Riedel-de Haºn on 120 g de agua sin gas carbØnico, y luego se introducen, on un 

recipiente de 2,5 litros, 500 g de athcar domØstico refinado (C12H23011) que se 

disuelven en 2 litros de agua destilada a los cuales se afladen 21 g de levadura de pan 

25 fresca correspondiente a 7 g secos de levadura de pan con ci fin de pemiitir la liberación 

de gas carbónico procedente de la fermentación del azücar. 

Este gas carbónico fresco que se crea y que se forma de forma continua durante 21 dias 

por la fermentaciôn del athcar es entonces introducido en la solución de sosa durante 

30 estos 21 dIas a temperatura ambiente (22°C – 2°C) hasta que el pH llegue a un valor 

incluido entre 8,0 y 8,5. 

70 
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Esta introducción del gas carbónico fresco en la solución de sosa se efectüa mediante un 

recipiente de lavado con agua destilada que recoge ci eventual etanol volatilizado. 

Una parte de la solución del carbonato de sosa obtenido es entonces filtrada mediante 

un filtro de 0,45 gm para separar los componentes insolubles y obtener un filtrado que 

5 es entonces secado a 140°C para obtener ci carbonato de sodio seg4n La invención. 

En una segunda etapa, se mezcla a temperatura ambiente (22°C – 20C), el carbonato de 

sosa segn la invención con una cantidad estequiomdtrica de cloruro de calcio para 

obtener un carbonato de calcio precipitado cuyos insolubles son filtrados como 

10 anteriormente y cuyo filtrado es secado a 140°C. 

Ensayo no 11 

Este ensayo, que ilustra la invención, concierne a una mezcla seca de carbonato de 

15 calcio precipitado obtenido por la mezcla de un carbonato de calcio seco segin la 

invención (ensayo no 4) con un carbonato de calcio seco del arte anterior (ensayo no 2) 

20 

25 

en una relación ponderal 55/45. 

Ensayo no 12 

Este ensayo, que ilustra la invención, concierne a una mezcla seca de carbonato de 

calcio precipitado obtenido por ci secado de una mezela de una suspension de carbonato 

de calcio segOn la inveneiOn (ensayo no 4) con una suspension de carbonato de calcio 

del arte anterior (ensayo no 2) en una relaciOn ponderal 51/49. 

Ejemplo 3 

Este ejemplo ilustra el proceso segOn la invención de determinacidn del porcentaje de 

transformaciOn nuclear de 14C on 12C de una formulacidn medicamentosa 

30 principalmente constituida por carbonato de calcio. 

Ensayo n° 13 



Este ensayo, que ilustra el arte anterior, utiliza una formulación medicamentosa seca 

constituida por tin polvo de carbonato de calcio natural triturado comercializado por la 

sociedad Omya SAS con el nombre de OmyapureTM. 

5 Para ello, se ponen 30 mg de la muestra a probar en una ampolla de 7 ml equipada con 2 

reactores consecutivos de 14,7 ml a una presión de 250 mbar, que forman asi 2 trampas 

consecutivas, siendo la i’iltima una trampa de nitrØgeno liquido y Ia primera estÆ 

refrigerada a una temperatura de 20°C a 30°C por encima del segundo con el fin de 

evitar cualquier contaminaciOn por otros compuestos volÆtiles procedentes de la 

10 muestra. 

15 

Sc vierte luego en esta ampolla, aproximadamente 0,4 ml de Æcido clorhicirico que van a 

reaccionar con la formulación medicamentosa y liberar gas carbónico que va a ser 

retenido en las trampas sucesivas. 

El gas carbónico asi retenido, es reducido posterionnente mediante hidrogenación sobre 

catalizador de polvo de cobalto en Ætomos de carbono elemental (13C/12C /14C). 

Sc determina entonces la composición en isótopo  13C/12C y "N/’4N del graflto asi 

20 obtenido asi coino la del 14C comparada a tin estÆndar internacional de referencia por la 

tºcnica de espectrometrIa aceleradora de masa denorninada tØcnica "AMS" para 

"Accelerator Mass Spectrometry" inediante tin espectrofotómetro liabitualmente 

utilizado por el profesionaL 

25 El porcentaje de transforrnación nuclear por hora y por gramo de la materia mineral 

40sint6tica a analizar es entonces determinado por la relación entre ci valor en 14C medido 

y el valor del estÆndar de referencia reconocido intemacionahnente y referenciado en 

Los mØtodos de datación por 14C. 

30 Ensavou°14 

q I 



Este ensayo, que ilustra la invención, utiliza, con el mismo modo operatorio y el mismo 

material que el ensayo anterior, una formulación medicamentosa seca constituida por un 

carbonato de calcio seg6n ci ensayo n° 4. 

5 Ejemplo 4 

10 

� 15 

Este ejemplo ilustra ci uso de las materias minerales segin la invención en el Æmbito 

papelero asi como el proceso segCrn La invención do determinación del porcentaje de 

transformación nuclear de ’4C en ’2C de una formulación en el Æmbito papelero, y mÆs 

en particular en ci Æmbito de La tinta "offset". 

Ensayo no 15 

Este ensayo ilustra ci arte anterior y utiliza, en una apiicación de tinta "offset", ci 

carbonato de calcio precipitado del ensayo n° 1. 

Para ello, mediante un molino de disco vibrante de tipo HSM 100-H comerciaiizado por 

la sociedad Herzog equipado con una cÆmara de molienda de carburo de tungsteno de 

un diÆmefro interior de 95 mm ilenado con un cuerpo moledor de 60 mm de diÆmetro, 

se muele en seco 20 g del carbonato de calcio precipitado del ensayo if i hasta una 

20 fmura cuyas caracterIsticas granuiomtricas determinadas por medición mediante un 

granulómetro  SedigraphTm 5100 de Micromeritics scan: 

- un diÆmetro medio de aproximadamente 1,8 pm, 

- 91,9 % en peso de las particulas tienen un diÆmetro inferior a 5 ILm, 

25 - 56,8 % en peso de las particulas tienen un diÆmetro inferior a 2 jnn, 

- 25,9 % en peso de las particulas tienen un d:iÆmetro inferior a 1 gm, 

- 9,7 % en peso de las particulas tienen un diÆmetro inferior a 0,5 gm, 

- 4,0 % en peso de las partIculas tienen un diÆmetro inferior a 0,2 gm. 

30 Luego gracias a un mortero equipado con un "pistilo", se aæaden y dispersan estos 20 g 

do carbonato de calcio precipitado molido en 200 g de i.ma tinta "offset" comercializada 

por la sociedad Schaffner GF AG (Suiza) con el nombre de Skinex Cyan 4X800. 

*5 
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La composición entonces realizada se utiliza para imprimir un papel tipo TX 

IK0NOFIXTM, 150 g/m2, de MRealTM Zanders GmbI-1, Bergisch-Glattbach (Alemania) 

mediante una mÆquina de impresión "offset" de laboratorio comercializada por Ia 

sociedad SeGan (Gran Bretafia) con el nombre de Ink/Superficie Interaction Tester. 

Este test denominado test de imprimabilidad 1SIT (Ink Superficie Interaction Test), que 

Tepresenta la fuerza de desprendimiento de tinta en función del tiempo, es una curva en 

tres fases: una fase ascendente con una cierta pendiente de subida, un valor mÆximo, 

luego una fase descendente con una cierta pendiente de bajada, y es basada en una 

10 instalación de impresión equipada con un dispositivo de creación y de medición de la 

fuerza necesaria para separar un disco de desprendimiento, de una pelfeula de tinta de 

impresión. Esta instalación constituida por una parte por este dispositivo de creación y 

de medición de fuerza y por otra parte por un disco entintaclor girando por encima de la 

hoja de papel a probar es comercializada con el nombre "Ink Superficie Interaction 

-� 15 Tester" por la sociedad SeGan Ltd. 

Para ello, se preparan en primer lugar las diferentes hojas de papel a probar aplicando 

las diferentes salsas de estucado a probar sobre estas hojas de papel mediante la 

estucadora de laboratorio ErichsenTM Modelo 624 de la sociedad ErichsenTM GmbH + 

20 Co. KG (Alemania) equipadas de hojas rodantes intercambiables. 

El papel asi estucado tiene un valor determinado en g/m2. Es fij ado sobre un rodillo 

equipado con una cinta adhesiva de doble cara. La aplicación de una tinta offset es 

efectuada por la puesta en contacto del disco entintador de una anchura de 25 mm 

25 durante una rotación de 1800. La velocidad y la presión de impresión son ajustables y 

. son del orden de 0,5 m/s y 50 kg respectivamente. El volumen de. tinta es en las 

coridiciones estÆndar de 0,3 cm 3, lo que corresponde a un espesor de aproximadamente 

1 g/m2 de tinta sobre Ia hoja dc papel a probar. 

30 El proceso de impresión es seguido por una secuencia de mediciones repetidas de la 

fuerza de desprendimiento, a intervalos de tiempo preseleccionados que dependen de 

este tiempo requerido para separar este disco de desprendimiento (de igual dimension 

que ci disco de impresión) de la pelicula de tinta. 
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Un revestimiento de caucho nitrilo de calidad impresión offset es utilizado 

habituahnente para el disco de desprendimiento pero se puede utilizar cualquier 

material equivalente. 

5 

La fuerza de contacto entre el disco de desprendimiento y la tinta es medida con un 

sistema que genera una fuerza electromagndtica. Se ajusta la amplitud y la, duración de 

la fuerza de desprendimiento para conseguir una adhesion uniforme entre la superficie 

de la peilcula y el disco de desprendimiento, al cabo de 3 segundos. Una pequefia 

10 rotaciOn de la hoja de papel durante la aplicaciOn de la fuerza electromagnØtica pennite 

asegurar un contacto intimo y una continuidad de la, pelicula de tinta. Al parar la fuerza 

magndfica, el disco de desprendimiento se retracta de la pelicula impresa por la fuerza 

de un muelle tenso, fuerza suflciente para separar ci disco de la pelicula de tinta. Una 

galga de esfuerzo, fijada entre el disco de desprendimiento y el muelle, genera una seal 

15 que es registrada como la fuerza de desprendimiento. 

La secuencia es automÆticamente repetida durante 13 ciclos. 

20 En ci primer y decimotercero ciclo, las densidades de impresiOn estÆn medidas 

mediante un densitOmetro C3retag D 186. 

Una vez efectuada esta medición, se procede a la determinación del porcentaje de 

transformaciOn nuclear de ’4C en 12C de la muestra de papel asi impreso instalando 150 

25 mg de la muestra de papel impreso cargado al 20 % en una ampoila de 7 ml equipada 

. con 2 reactores consecutivos de 14,7 ml a una presión de 250 mbar, que fonnan asI 2 

trampas consecutivas, siendo la ültima una trampa de nitrógcno liquido y la primera estÆ 

refrigerada a una temperatura de 20 a 30°C por encima del segundo con el fin de evitar 

cualquier contaminaciOn por otros compuestos volÆtiles procedentes de la muestra. 

30 

Se vierte luego en esta ampolla, aproxirnadamente 0,4 ml de Æcido clorhidrico que van a 

reaccionar con la hoja de papel impreso y liberar gas carbOnico que va a ser retenido en 

]as trampas sucesivas. 
1( 
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El gas carbónico asI retenido, es reducido posteriormente mediante hidrogenación sobre 

catalizador de polvo de cobalto, en Ætomo de carbono elemental (13C/12C /14C). 

5 Se determina entonces la composición en isotope 13C/12C y "N/’4N del grafito asI 

obtenido asi come la del 14C comparada a un estÆndar internacional de referencia por la 

tØcnica de espectrometria aceleradora de masa denominada tØcnica "AMS" para. 

10 

20 

"Accelerator Mass Spectrometry" mediante un espectrofotOmetro habitualmente 

utilizado per el profesional. 

El porcentaje de transformaciOn nuclear per bora y per gramo de la materia mineral 

sintØtica a analizar es entonces determinado por la relación enfre el valor en 14C medido 

y el valor del estÆndar de referencia reconocido internacionalmente y referenciado en 

los mØtodos de datacidn per ’4C. 

Ensayon° 16 

Este ensayo ilustra la invencidn y utiliza, en una aplicaciOn de tinta "offset", ci 

carbonato de calcio precipitado del ensayo no 4. 

Para cue, mediante un molino de disco vibrante de tipo HSM 100-H comercializado per 

la. sociedad Herzog equipado con una cÆmara de molienda de carburo de tungsteno de 

un diÆinetro interior de 95 mm Ilenado con un cuerpo moledor de 60 mm de diÆmetro, 

se muele en seco 20 g del carbonate de calcio precipitado del ensayo n° 4 hasta una 

25 fmura cuyas caracteristicas granulomØtricas determinadas por mediciOn mediante un 

granulOmetro SedigraphTm 5100 de MicromeriticsrM sean: 

- in diÆmetro media, de aproximadamente 1,7 pin, 

- 93,2 % en peso de las particulas tienen un diÆmetro inferior a 5 pin, 

30 - 58,5 % en peso de las partleulas tienen un diÆmetro inferior a 2 .tm, 

- 26,8 % en peso de las partIculas tienen un diÆmetro inferior a 1 l.Lm, 

- 10,1 % en peso de las partIculas tienen un diÆmetro inferior a 0,5 gm, 

- 4,2 % en peso de las partleulas tienen un diÆmetro inferior a 0,2 urn. 

RG 
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Luego gracias a un mortero equipado con un "pistilo", se afiaden y dispersan estos 20 g 

de carbonato de calcio precipitado molido en 200 g de una tinta "offset" comercializada 

por la sociedad Schaffner GF AG (Suiza) con ci nombre de Skinex Cyan 4X800. 

5 

La composición entonces realizada se utiliza para imprimir un pape] tipo 

IKONOFIX, 150 gun2, de MRealTM Zanders GmbH, Bergisch-Glattbach (Alemania) 

mediante una mÆquina de impresión "offset" de laboratorio comercializada por la 

sociedad SeGan’ (Gran Bretaæa) con el nombre de Ink/Superficie Interaction Tester, 

10 en las mismas condiciones que las del ensayo anterior. 

Los resultados obtenidos aparecen en la curva I que representa la fuerza de 

desprendimiento de la tinta en funciOn del tiempo. Esta curva se representa en el dibujo 

n03. 

is 

15 La curva 1 pernrite constatar que la impresión offset de la tinta, cargada con el 

carbonato de calcio segn la invención del ensayo n° 16 (producto B de la curva 1) es 

idØntica a la impresión offset de La tinta, cargada con el carbonato de calcio segi’tn el 

arte anterior del ensayo n° 15 (producto A de la curva I). 

20 Ejempp5 

Este ejemplo ilustra el uso de las materias minerales segün la invención en el Æjnbito de 

las materias plÆsticas poilmeros, y en particular su uso para la preparación de 

composiciones termoplÆsticas cargadas tales como en particular las composiciones de 

25 cloruro de polivinilo (PVC) cargadas. 

Ensayo n° 17 

Este ensayo ilustra el arte anterior y utiliza el carbonato de calcio precipitado del ensayo 

no 

i. 

La composición PVC cargada es producida mezciando la resina PVC no cargada y el 

carbonato de calcio a dispersar en un triturador tipo CollingTM equipado con dos 
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rodillos de cliÆmetro igual a 150 mm y de longitud igual a 400 mm de tat modo que se 

obtiene un contenido en pigmento de aproximadamente ci 20 % en peso. 

En todos los ensayos del ejemplo, la formulación de la composiciôn de  PVC cargada es 

5 la siguiente: 

- CorvicTM S 704 100 partes 

10 

- DIDP (diisodecil ftalato) 55 partes 

- Baropan E-292 4 partes 

- Carbonato a dispersar 40 partes 

El contenido exacto en carbonato de calcio igual at 19,7 % en peso ha sido determinado 

por calcinación durante 2 horas a 650°C. 

Ensayn° 18 

15 - 

Este ensayo ilustra la invención y utiliza ci carbonato de calcio precipitado del ensayo 

n° 4 utilizando ci mismo modo operatorio yel mismo material que el ensayo anterior. 

El contenido exacto en carbonato de calcio igual at 19,5 % en peso ha sido determinado 

20 por calcinación durante 2 horns a 650°C. 

Ensayon° 19 

Este ensayo ilustra la invención y utiliza una mezcla del 50 % en peso de carbonato de 

25 calcio precipitado del ensayo no 4y 50 % en peso de carbonato de calcio precipitado del 

ensayo n° 5 utilizando como estucado un soporte en polipropileno. 

5 g de carbonato de calcio precipitado del ensayo no 4 y 5 g de carbonato de calcio 

precipitado del ensayo n° 5 fueron mezclados y dispersados en 40 g de agua con 0,1 % 

30 en masa con respecto at peso seco de las cargas de un poliacrilato de sosa (de peso 

molecular Mw igual a 3500 iJaltones, y de mndice de polidispersidad igual a 2.7) como 

dispersante. 2 g de un latex del tipo AcronalTM S 360 D, BASFTM (50 % en masa de 

producto activo), fueron utilizados como ligante. 

q ? 



S 

2 

Diversas cantidades por m2 de esta salsa de estucado fueron estucadas sobre una 

pelicula de polipropileno, blanco, semitransparente, de tipo SynteapeTM, Fischer 

PapierTM, St. Gallen-Rotkreuz (Suiza). La blancura y la opacidad fueron determinadas. 

La opacidad se mide seg(in la norma DIN 53146 utilizando tin espectrofotómetro 

Elrepho 2000 de Dataco1or AG (Suiza). 

La blancura denominada blancura Tappi R 457 es determinada segin la norma TAPPI 

10 T452 ISO 247. 

15 

Los resultados aparecen en el cuadro 2. 

Peso de 
capa (g/m2) 

Opacidad 
bruta 

Opacidad 
neta 

Blancura 
TAPPI 

R 457 bruta 

Blancura 
TAPPI 

R 457 neta 

0 87,79 0 89,44 0 
1,69 87,97 0,18 91,05 1,61 
4,16 88296 1,17 91,16 1,72 
8,4 90,16 1,37 91,37 1,93 

15,25 90,87 3,08 91,53 2,09 
19,8 91,97 4,18 91,81 2,37 

23,22 92,42 4,63 - 91,97 2,53 

Cuadro 2: peso de capa y valores de las opacidades y de las blancuras TAPPI R 457 

medidas respectivamente segün las normas DIN 53146y TAPPI T452 ISO 247 

20 Los valores netos determinados con un peso de capa determinado corresponden a la 

diferencia entre ci valor bruto medido para este peso de capa y el valor bruto medido 

con tin peso de capa igual a 0 g/m2. 

stos resultados demuestran que se consigue 1,5 puntos mÆs en blancura con un peso de 

25 capa igual a 1.7 g/m2. 

F’ 
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Se consigue 1,5 puntos mÆs en blancura yen opacidad con un peso de capa igual a 4 g/ 

MI. 

Con un peso de capa de 20 g/m2 se consiguen 4 puntos mÆs en opacidad. 

Ensavo n° 20 

A partir del carbonato de calcio, del ensayon’10, se realiza una suspension de dicho 

carbonato en el agua con un contenido del 10 % en peso de materia seca y eso, en 

10 presencia dell % en peso de poliacrilato de sosa con respecto al peso seco de carbonato 

de calcio como dispersante. DespuØs de 5 minutos de agitaciOn mecÆnica se ha 

calentado la suspension a 65°C bajo agitación e introducido 25 % en masa de Æcido 

fosfOrico con respecto al peso seco de carbonato de calcio. El Æcido fosfórico ha sido 

dosificado durante 20 min en forma de solución del 10 % activo. La temperatura 

15 durante la reacción era igual a 65°C – 5°C. DespuØs de la dosificaciOn, la reacciOn ha 

continuado durante 5 horas. El pH final medido a 23°C era igual a 7.6. 

Las estructuras microscópicas de los productos obtenidos antes y despuØs del 

tratamiento con Æcido fosfórico fueron fotografiadas mediante un microscopio 

20 electrOnico, y aparecen respectivamente en los dibujos n° 4y n° 5. 

El producto finalmente obtenido presenta una superflcie especifica BET igual a 52 m2 / 

g. 

Esta mediciOn de superficie especifica BET es determinada segin ci mØtodo BET de la 

norma ISO 9277 a saber que la medición se efect(ia bajo refrigeración con nitrógeno 

25 lIquido y bajo corriente de nitrógeno sobre la muestra secada hasta peso constante y 

30 

termoestatado a 250°C durante una hora bajo atmOsfera de nitrógeuo. 

Por (iitiino, se ban determinado los porcentajes de transformación nuclear de 14C en 

para cada una do las materias minerales de los ejemplos anteriores. 

Para ello, so utiliza ci mismo mØtodo y el mismo material quo los utilizados en ci 

ejemplo 3, excepto uno de los dos ensayos comparativos relativo al papel de UPMTM 

Schongau, para ci cual hay una sola trampa, la trampa de nitrOgeno lIquido. 



Cuadro n° 2 

Arte anterior 
/ 

Invenciôn 

Ensayo n° Porcentaje de transformación 
nuclear por hora 

y 

por gramo 
 de inateria mineral 

Arte anterior 1 33 – I 
Arte anterior 2 25 – I 
Arte anterior 3 28 – 1 
Arte anterior Comparativo: PCC SocalTM 

P2 Solvay 
15 – 1 

 
Arte anterior Comparativo: PCC tipo A 

de_Schaefer 
8.5 – 1 

 
Arte anterior Comparativo: PCC 

SyncarbTM F0474-GO de 
UnikristalP1  

27.5 – 1 

Arte anterior Comparativo papel UPMTm 
Schongau 

431 –4 * 

436 
– 

4 ** 

Jnvención 4 866–5 
hivenciôn 5 869–5 
Invención 6 879 – 5 
Jnvención 10: Carbonato de Na 885 –5 
Invención 10:CarbonatodeCa 885–5 
Invención 11 476 – 5 
Jnvención 12 454 – 5 

Arte anterior 13 33 – 1 
Invención 14 866–5 

* con un mØtodo con una sola trampa de nitrØgeno liquido 
** con un mØtodo que utiliza las dos trampas 
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Ensayo 21 

5 Este ensayo, que ilustra la invención, concierne a un proceso de fabricación en continuo 

de un carbonato de calcio precipitado per reacción de Ia cal con gas carbónico fresco, 

dicho gas que es resultante de la decomposición de fuente de carbono orgÆnica bajo 

condición supereritica. 

10 AdemÆs, esta ensayo ilustra la utilización de uno o varios tratamientos qulmico yb 

15 

fisico, en la fabricación de carbonato de calcio precipitado segin la invención. 

Para ello, se prepara una suspension acuosa teniendo una concentración igual al 15% on 

peso seco de cal, agitada per medlo de un agitador mecÆnico. 

Esta suspensiOn se bombeO a 238 kg/h continuamente, pasando dos intercambiadores de 

calor en una primera parte del reactor del tubo, con un dime1ro de 10 a 12 mm. y uno 

segunda parte del reactor del tube con un diÆmetro de 6 a 8 mm.. 

20 En la prirnera parte del reactor, se utilizO un caudal de 29.0 kg/h de oxigeno. En la 

segunda parte de reactor se utilizO un caudal de 11.0 kg/h de oxIgeno y las 12.4 kg/h de 

aceite de colza, come fuente de carbono orgªnico fresco. 

El reactor aplicado para la prueba es comercializado por La sociedad "Supercritical Fluid 

25 Technology Sweden AB" (Kariskoga, Suecia). 

30 

DespuØs de la fase supercritica y de enfriamiento, 500 ppm activo de Æcido 

fonnamidinesuifinique(CAS01758-73-2), en suspensiOn acuosa a del 10%, con 

relación al carbonato de calcio fueron introducidos en ci producto a 90°C. 

ParÆmetros del proeedimiento: 

Caudal de alimentaciOn de suspension Ca(OH)2: 238 kg/h 

Temperatura/presión en ci recipiente de alimentaciOn: 20°C/I bar . 3 
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Temperaturalpresión en los intercambiadores de calor: 255-367°C1237 bares 

Temperatura/presión en la primera parte del reactor: 473-569°C/235 bares 

Temperaturalpresión en la segunda parte del reactor: 534-567°C123 1 bares 

Tpmnerthra/nresión en los intercambiadores de calor: 364-380°C/229 bares 

5 Ternperaturalpresión en salida de los intercambiadores de calor 1: 271 °C/229 

bares Temperaturalpresión en salida de los intercambiadores de calor 2: 591C/226 

bares 

La Solicitante indica que el dispositivo dispone en realidad de 2 intercambiadores de 

10 calor, tenidos en cuenta 1 y 2. 

El producto se enfrió a continuación a 16°C y la presión reducida a presión atmosfØrica. 

Obtenido el producto, recuperaclo en tin depósito final, es un carbonato de calcio 

precipitado segØn la invención, cuyo tipo de transformación nuclear de carbono 14C en 

15 12 es superior a 850 transformaciones por hora y por granio. 

20 

Se seca una parte de este producto a continuación a 120°C con el fin de analizarse. El 

carbonato de calcio precipitado obtenido es de estructura calcita pura, despuØs de 

anÆlisis itharrojo y XRD. 

El dibujo n°6 corresponde a una fotografia tomada por rnicroscopio electrónico a 

banido del producto obtenido. 

Se trató una segunda parte de muestra en forma de suspension acuosa con tin man 

25 magnØtico permanente cubierto con Teflon. 

DespuØs de 5 minutos de tratamiento par separación magndtica, el itnÆn estaba cubierto 

con impurezas magnØticas y/o paramagndticas negras y coloradas, visibles a la 

superficie. 

30 El dibujo n°7 corresponde a una fotografia tomada por microscopio electrónico a 

barrido del imÆn despuds de los 5 minutos de tratainiento. 

-3 ? 
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RE1VINDJCACIONES 

1- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato caracterizada en que tiene un 

5 porcentaje de transformación nuclear on carbono de ’4C en 12C de a! menos 450 

transformaciones por hora y por gramo, preferentemente incluido entre 700 y 890 

transformaciones por hora y por gramo, y muy preferentemente entre 850 y 890 

transformaciones por hora y por gramo. - 

10 2- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato segn la reivindicación 1, 

caracterizada en que el carbonato es elegido entre los carbonatos de cationes 

monovalentes yb o bivalentes y/ o trivalentes o sus mezclas. 

3- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato segÆn la reivindicación 2, 

15 caracterizada en que dichos cationes monovalentes y / o bivalentes y / o trivalentes 

son elegidos entre los cationes del primer o segundo o tercer grupo principal de la 

tabla periódica de Mendeleiev. 

4- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato segin la reivindicación 3, 

20 caracterizada en que dichos cationes son elegidos entre ci litio, ci sodio, el potasio, 

ci magnesio, el calcio, el estroncio o sus mezcias. 

5- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato segim cualquier reivindicación de 

I a 4, caracterizada en que el carbonato es un carbonato de calcio que tiene una 

25 estructura cristalina de tipo calcita o aragonita o vaterita o en que ci carbonato es 

. mm rnezcla de un carbonato de calcio de estructura de tipo cÆlcico con un carbonato 

de calcio de estructura de tipo aragonita y / 0 Ufl carbonato de calcio de estructura de 

30 

tipo vaterita, y mas preferentemente on que Østa es una mezcla de carbonato de 

calcio de estructura de tipo calcita y de estructura de tipo aragonita. 

6- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato seg(m una de las reivindicaciones 

de I a 5, caracterizada en que el carbonato tiene un grado de blancura superior a! 80 
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preferentemente superior a! 90 %, y muy preferentemente superior a! 93 % 

TAPPI determinado segi’In la norma TAPPI T452 ISO 2470. 

7- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato segün cualquier reivindicación de 

5 1 a 6, caracterizada en que es una mezcla y / o una coestructura con otras materias 

minerales elegidas entre los sIlices naturales y / o sintØticos, los silicatos tales como 

la arcilla, ci taico, la mica, 0 incluso elegidas entre los hidróxidos de aluminio, los 

sulfatos, los blancos satenes, los fosfatos como las brushitas, los octacalcio fosfatos 

o las hidroxiapatitas, o sus mezclas. 

10 

8- Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica que contiene carbonato 

caracterizado en que utiliza gas carbónico procedente de la fermentación aeróbica o 

anaeróbica y preferentemente anaeróbica. 

15 9- Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica que contiene carbonato 

caracterizado en que utiliza una mezcla del gas carbónico procedente de la 

anaeróbica, con gas carbónico de otra fuente, fermentación 

anviejo,preferentementuy preferentemente de una descomposición tØrmica de 

carbonato de calcio. 

20 

10-Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica segÆn la reivindicación 9, -. 

caracterizado en que la mezcla utiliza menos del 50 % en peso de gas carbóoico 

viejo. 

25 11-Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica que contiene carbonato segün 

una de las reivindicaciones 8 a 10, caracterizado en que ci gas carbónico fresco 

procede de La fermentación de azücares o de La combustion de alcohol, en particular 

de etanol, de metanol, o de los alcanos como el metano, ci etano, o cualquier otro 

alcano, procedente de la fermentaciOn de compuestos orgÆnicos como frutas, 

30 alcoholes de fruta o incluso residuos de los vertederos piblicos. 

12-Proceso de fabricaciOn de materia mineral sintØtica que contiene carbonato segUn 

Tt?una
 de las reivindicaciones 8 a 10, caracterizado en que ci gas carbOnico fresco es  
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una mezcla de gas carbónico fresco procedente de la fermentación de azücares con 

gas carbónico fresco procedente tie la combustion tie compuestos orgÆnicos, o en 

que procede de la fermentación de Los residuos de los vertederos bajo presión 

supercritica. 

5 

(Sroceso

de fabricación de materia mineral sintetica que contiene carbonato, 

caracterizado en que el uso del gas carbonico fresco resultante de la decomposiciOn 

10 

15 

termica o de la degradación por oxidación de los residuos de los vertederOs bajo 

presiOn supercritica. 

14- Proceso de fabricaciOn de materia mineral sintØtica que contiene carbonato segOn 

una de Las reivindicaciones 8 a 13, caracterizado en que el uso del gas carbónico se 

efectOa a una temperatura incluida entre 5°C y 100°C, preferentemente entre 20°C y 

30°C. 

15-Proceso de fabricación do materia mineral sintØtica que contiene carbonato segOn 

una cualquier reivindicación de 8 a 14, caracterizado en que es un proceso en batch, 

en cascadas inclusodenominado continuao en mezcla continua-batch. 

20 16- Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica que contiene carbonato segCin la 

reivindicaciOn 15, caracterizado en que es un proceso en continuo, preferentemente 

con una o varias etapas de tratamiento qulmico como un tratamiento con silicato de 

sodio o un tratamiento con silicato de sodio seguido por la introducción de un Æcido, 

como el Æcido citrico, o el acj10 fosfOrico u otros donantes de H30, interviniendo 

25 los tratamientos quimicos rnuyprofrentemente en continuo dcspuØs del tratamiento 

de Æcido carbónico. 

17- Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica que contiene carbonato segün la 

reivindicación 15, caracterizado en que ci proceso en batch es un proceso en el cual 

30 la reacción se produce en una soia cuba donde se introducen todos los rcactivos. 

18- Proceso do fabricación do  materia mineral sintØtica que contiene carbonato segün la 

reivindicación 15, caracterizado en que el proceso en continuo es un proceso en el 
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cual el gas carbónico fresco utilizado o la mezcla de gas carbónico fresco con el gas 

carbónico viejo utilizado es introducido en una cascada de n reactores instalados en 

serie y / o en paralelo, designando n un nümero incluido entre I y 50, 

preferenternente entre 1 y 10, y muy preferentemente entre 1 y 5. 

5 

19- Proceso de fabricación de materia mineral sintØtica que contiene carbonato segün la 

reivindicación 15, caracterizado en que el proceso en mezcla continua-batch es un 

proceso de smntesis en continuo seguido por un nümero m de etapas en batch, siendo 

dichas etapas la introducción de gas carbdnico en ci almacenamiento o una etapa de 

10 tratamiento fisico o una etapa de tratamiento quimico tal como un tratamiento con 

silicato de sodio seguido por la introduccidn de un Æcido tal como ci Æcido cItrico o 

el Æcido fosfórico, u o etapas correspondiente a la introducción de un dispersante, 

designando m un nimero incluido entre 1 y 5, y preferentemente entre 1 y 2, y 

designando o un nümero incluido entre 0 y 3, preferentemente entre 0 y 1. 

15 

20- Proceso de fabricación de materia mineral sintdtica que contiene carbonato seg(]n 

una de las reivindicaciones 8 a 19, caracterizado en que dicho proceso incluye 

eventualmente al menos una etapa de dispersion y / o al menos una etapa de 

molienda, eventualmente en presencia de al menos un agente dispersante y / o de a! 

20 menos un agente de ayuda a la molienda. 

- Uso d)as materias minerales segOn cualquier reivindicación de I a 7 en el Æmbito 

fa cØutico con productos como los fÆnnacos, ci Æmbito de la alimentación 

humana o animal, o incluso ci Æmbito papelero tal come la fabricación del papel, la 

25 masa y / o el estucado sobre un soporte papel o plÆstico o incluso cualquier otro 

. tratamiento de superficie del papel y / o del plÆstico, siendo el plÆstico 

preferentemente elegido entre las poliolefinas del tipo polietileno o polipropileno y 

sus derivados, asI como los Æmbitos de las pinturas acuosas o no acuosas asi como ci 

Æmbito de las materias plÆsticas o incluso el Æmbito de las tintas de impresiOn. 

II 
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REVENDICATIONS MODIFIEES 
Reçues par le Bureau International le 27 novembre 2006 

REVENLICAflONS 

1- Matire minrale synthØtique contenant du carbonate caractdriste on cc qu’elle a mi 

tatix tie transformation nuclØaire en carbone do 14C on 12C compris entre 450 at 890 

5 transformations par home et par gramme, prØfØrentieflemcnt compris entre 700 et 890 

transformations par heure et par gramme trØs prØfdrentieilenieut entre 850 et 890 

transformations par beure et par gramme 

10 2- MatiØre minØrale synthØtique contenant du carbonate scion la revendication 1, 

caractØrisØe an cc que Ic carbonate eat choisi parmi lea carbonates de cations 

monovalents et / ou bh’alents et / on trivalents ou leurs mØlanges. 

3- Matire minØrale synthØtique contenant du carbonate solon la revendication 2, 

SiS caractØrisØe en ce quo lesdits cations moriovalents et / oubivalents et / ou tiivalents sont 

thoisis parmi lea cations 
cIa premier ou deuxlŁrne ou troisiŒme groupe principal du 

tableau pØriodique de Mcndelelev. 

4- Mati Łre minØrale synthdtlque contenant du carbonate scion Ia revendication 3, 

20 caractØrisâe on cc qne lesdits cations sent choisis parmi Ic lithium, le sodium, le 

potassium, le niagnØsium, Ic calcium, le strontium ou leura mØlanges. 

5- MatlØre munØrale syntbŁtiquc contenant du carbonate scion l’urie quelconque des 

revendications I Ø 4, caractªrisØe on  cc quo Ic carbonate eat in carbonate dc calcium 

25 ayant une structure cristalline dc type calcite on aragonite ou vatØrito on en cc quo le 

carbonate eat un mØlange d’un carbonate de calcium do structure dc We calcique avon 

in carbonate de calcium do structure do type aragonite et / cii on carbonate do calcium 

de structure do type vatØrite, et plus prØfØrentieflement en cc qu’ellc est un mØlange do 

carbonate de calcium de structure de type calcite ct do structure de type aragonite. 

30 

6- Matire minØrale synthdtique contenant du carbonate scion l’urie des revendicalioits 
I 

a 5, caractØisØe on cc quo le carbonate a un degrØ dc blanebeur supØriour a 80 %, 

FEUILLE MODIFIEE (ARTICLE 19) 79 



REIVINDICACIONES MODIFICADAS 

Recibidas por la Oficina Internacional el 27 de Noviembre de 2006 

REIVINDICACIONES 

I- Materia mineral sint4tica que contiene carbonato caracterizada on que tiene un 

porcentaje de transformación nuclear en carbono de 14C on 12C incluido entre 450  890 

transformaciones par horn y par gramo, preferentemente incluido entre 700 y 890 

t’ransformaciones por born y por gramo, y muy preferentemente entre 850 y 890 

transformaciones por hora y par gramo. 

2- Materia mineral sintdtica que contiene carbonato segCin la reivindicación 1, 

caracterizada en que ci carbonato es elegido entre los carbonatos de cationes 

monovalentes y/ o bivalentes y/ a trivalentes o sus niezelas. 

3- Materia mineral sintdtica que contiene carbonato segAn la reivindicaciôn 2, 

caracterizada on que dichos cationes monovalentes y / o bivalentes y/ a trivalentes son 

elegidos entre los cationes del primer a segundo o tercer grupo principal de la tabla 

periódica de Mendeleiev. 

4- Materia mineral sintdtica que contiene carbonato segCin la reivindicación 3, 

caracterizada on que dichos cationes son elegidos entre el litio, ci sodio, ci potasio, ci 

magnesio, ci calcio, ci estroncio a sun mezclas. 

5- Materia mineral sintºtica que contiene carbonato segAn cualquicr rcivindicación de 1 a 

4, caracterizada en que ci carbonato es un carbonato de calcio que tiene una estructura 

cristalina de tipo calcita o aragonita o vaterita a en que ci carbonato es una mezcia de 

un carbonato de calcio de estructura de tipo cÆlcico con un carbonato de calcio de 

estructura de tipo aragonita y/ 0 Ufl carbonato de calcio de estructura de tipo vaterita, y 

mªs preferentemente on que Østa es una mezola de carbonato de calcio de estructura de 

tipo calcita y de estructura de tipo aragonita. 

. 6- Materia mineral sintØtica que contiene carbonato seg(zn una de las reivindicaciones de I 

a 5, caracterizada on que ci carbonato tiene un grado de blancura superior al 80 %, 

preferentemente superior al 90 %, y muy preferentemente superior al 93 % TAPPI 

deterininado segtin la norma TAPPI T452 ISO 2470. 

HOJA MODIFICADA (ARTICULO 19) 
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B. DOMAINES StiR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 

--Documentation minimale consulido (systAme do classification sulvi des symboles cle classement) 

001B C01F C09D C08K D21H A61K A23L 

Documentation conaultAa alike quo la documentation ininimale darts Is inesuro o. ces documents relAvent des domalnea sur iesquets a porte la 
recherche 

Base do donnAes Alectronique consultOe vu cours do Ia recherche Internationals (nom do in base do donnAes. at at cola esirŁaiisable, termes do 
recherche utWsAs) 
EPO-Internal, WPI Data 

C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS  

Categorie Idenhiftcatlon des documents citss. evm to cue *thAant, rindlcation des passages porlinents no. des revendicationsvisAes 

X GB 2 143 810 A (* DUNCAN LAGNESE AND 1-4, 
ASSOCIATES) 20 fvrier 1985 (1985-02-20) 7-15,21 
page 1, ligne 39 - page 2, ligne 7 
page 3, ligne 48 - ligne 54 
page 4, ligne 5 - ligne 27 
page 11, ligne 1 - ligne 19 

X US 5 286 468 A (CHANG ET AL) 1-4 
15 FØvrler 1994 (1994-02-15) 
colonne 4, ligne 17 - ligne 38 
colonne 5, ligne 24 - ligne 30 
colonne 8, ligne 34 - ligne 51 

-I- - 

[]Volt In suite du cadre C pour In tin tie Is hate des documents [J Los documents tie families do brevets son) indiquAs on annexe - 

Categodes spAcialea tie documents cttAs: 
T document ultAriour pubila aprAs la date do dApôt  International Du ha 

date do prioritA at nappartenenant pea A ’AtM do la 
A’ document delintseanl l’Atel general tie Is technique, non technique pertinent mats citO pour comprendre Is Principe 

considArA comma parllcullŁrement pertinent ou la liAorte consthtLiant Is base do linvantion 
’E’ document antOrteur. male pubitA A is date do cIepGt international X’ document particuitArement pertinent; linven don revandlquAe no pout 

ou apres calls date dire consldAtAe comma nouvelle ou comma tmplk)uant use aciiviiA 
ILI document pouvani jeter tin doute stir une revendication tie inventive par rapport au document considArA isotAment 

priorilA ou citA pour dAtermlner in date tie publication d’une 
�v’ 

document patlicuuiArement pertinent: rinven lion rovandiqUAe 
suite citation on pour une raison spAclaie (tells quincliquOe) no pout fte consictØree comma trnpilquant une acllvftØ inventive 

0 document so rAfArant A line divulgation orate, A Un usage. A loraque to document ast RasriclA A on ou pluslaurs suites 
tine exposition ou bus autrea moyens documents do mAma nature, cello combinalson Mont Aviclente 

P document publie avant Ia data do depOt International, mats pour une personne du metier 
pcslArlauramnnt A Is dale do prioritA revandiquAe ’A’ document qul bait partie dole mitme famtiie do brevets 

Date A laquello ia recherche Internationals a Ate effeclivement achevAe Date d’expdditlon do pMsent rapport do recherche Internationale 

14 septembre 2006 25/09/2006 

Nom at adiesse postala do ladntiriistrallon chargAe do Is recherche iniernattonale Fooctlonnaire autorisA 
Office EuropAen ties Brevets. P.B. 5818 Palsntlaan 2 
NL - 228D I-N Rljswtjk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 

°r’° 

fli. 
Fax; (+31-70) 34(1-3016 Maruec 1, Ales s ancira 

tormuIaiie PCT/ISA/210 (doux5me leutte) lnvrtI 2005) 

page 1 de 2 \D1 
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Demande Internationale n° 

PCT/182006/001321 
C(sutte), DOCUMENTS CONSIDERES COMMEPERTINENTS - -- --

Categoric’ Identification des -documents cites, OVCC, 10 oss ØchØant, Vindication doe passages pertinents no. doe revendicaflons vlsóas 

X DATABASE WPI 1-4 
Section Ch, Week 200023 
Derwent Publications Ltd., London, GB; 
Class JOl, AN 2000-264912 
XP00235581 3 
& 3P 2000 070678 A (MITSUBISHI 1JUKOGYO 1(K) 
7 mars 2000 (2000-03-07) 
abrØgØ 

X Us 6 521 365 81 (SONG SEOK MOK) 1-4, 
18 fØvrler 2003 (2003-02-18) 7-13,15, 

21 
colonne 3, Ugne 23 - llgne 38 
colonne 9, ligne 6 - llgne 13 

A US 5 865 898 A (HOLTZAPPLE El AL) 1-21 
2 fØvrler 1999 (1999-02-02) 
le document en entier 

Forosulase PCTSSN2I0 (suite do ta dOuxitrflu leu1Hs) (svrI 2005) 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 
RenseIgnemonts roletife eux membrcs do families do brevets 

Demande InternatJenale n 

PCl/I B2006/001 321 

Document brevet cite Date do Membra(s)de la Date do 
au rapport do recherche publication tam ille do brevet(s) publication fl) 

/ GB 2143810 A 20-02-1985 DE 3422959 Al 24-01-1985 
FR 2548213 Al 04-01-1985 
NL 8401767 A 16-01-1985 

--------------------------------------------------------------------us 

5286468 A 15-02-1994 CA 2061307 Al 22-08-1992 
KR 9702891 Bi 12-03-1997 

-------------------------------------------------------------------
JP 2000070678 A 07-03-2000 AUCUN 

’ US 6521365 BI 18-02-2003 JP 3723061 82 01-12-2005 
JP 2001096260 A 10-04-2001 
KR 2000071895 A 05-12-2000 

----------------------------------------------------------------------
" US 5865898 A 02-02-1999 US 5693296 A 02-12-1997 

Fłtrnubfre PCTiISA/210 (nnexs lmIflos de btvts) (owl 2000)  



XP-002355813 

(C) WP1 / DERWENT 

AN -. 2000-264912 [23] 
AP - JP19980244834 19980831 
CPY - MITO 
DC - JUl K06 K08 
DR - 1778-P 
FS -CPI 
IC - B01D53104; B01D59126 ; G21179/02; G21F9/32 
MC - JU1-X K06-C K08-X 
PA - (MITO) MITSUBISHI JUKOOVO KK 
PN - JP2000070678 A 20000307 DW200023 BOl D59126 017pp 
PR - JP1 9980244834 19980831 
XA - C2000-080807 
XIC - BOID-053/04 ; BOID-059/26 ; 021F-009/02 ; 021 F-009/32 
AB - JP2000070678 NOVELTY - The method Involves combusting graphite which 

contains C-14 isotope. Separation of the combustion gas is done to 
obtain Isotopes of carbon dioxide. Isotopes such as C-12, C-13 and 
C-14 are separated from carbon compounds such as CO. carbon dioxide or 
CH4 by solidification of the carbon compound by plasma treatment. 

� DETAILED DESCRIPTION - The gas obtained by the combustion of graphite 
is Isolated Into a primary component containing 02 and N2 and a 
secondary component containing the Isotopes of carbon dioxides such as 
12-0O2, 13-0O2 and 14-0O2. Hydrogen Is added to the isotopes of CO2 to 
form the isotopes of methane such as 12-CH4, 13-CH4 and 14-CH4. The 
I 4-CH4 component is further separated form the I 3-CH4 and I 2-CH4 

. components. The hydrogen In the 14-CH4 component is removed to give 
the C-14 Isotope. In an alternative method, H2 Is added to the 
isotopes of CO2 to form the isotopes of carbon monoxide such as 12-CO. 
13-CO, 14-CO. The 14-CO component is separated from the 12-CO and 
13-CO components. The separated 14-CO component is solidified by the 
plasma treatment. The graphite which contains the C-U isotope is used 
as the reactor core material of a nuclear reactor of a nuclear power 
station. An INDEPENDENT CLAIM Is also included for the graphite 
processing apparatus. The apparatus has a combustion furnace (11) to 
burn the graphite (10) containing C-14 Isotope. A separator (17) 
separates the combustion gas into the primary and secondary 
components. The methanation unit (18) adds H2 to the isotopes of CO2 
to form the isotopes of methane. An Isotope separator (23) performs 
the separation of the 14-CH4 component form the 12-CH4 and 13-CH4 
component. A solidification unit (25) solidifies the 14-CI-14 component 
and separates It Into C-14 Isotope. A combustor (26) burns and ejects 
the 12-CH4 and 13-CH4 components outside the system. In an alternative 
embodiment, a converter adds hydrogen to the Isotope of CO2 and forms 
isotopes of CO. A CO divided by CO2 separator separates CO Isotopes 
from the unreacted CO2 isotopes. The 14-CO component is separated 
from the 12-CO and 13-CO components. The carbon solidification unit 
solidifies the separated 14-CO to form C-14 Isotope. The combustor 
burns and ejects 12-Co. 13-Co isotopes out of the system. The 14-0O2 
isotope is separated from the 13-CO2 and 12-CO2 isotopes either by the 
pressure swing adsorption method or by the super-cold separation unit. 
The carbon solidification unit blows the 14-0O2 isotope into an 
aqueous solution containing calcined time (CaO) or slaked time 
(Ca(OH)2) and solidifies as calcium carbonate (CaCO3). 

- USE - For recycling of used reactor core material of nuclear power 
stations consisting of graphite which contains C-14 isotope. 

- ADVANTAGE - The C-14 isotope is separated from C-12 and C-13 isotopes 
at 99.99% efficiency. Solidification of the carbon compound Is done to 
separate only the C-14 isotope. Since the C-14 isotope is removed from 0.V 

BMSDOCID; .XP_ -----236S813A I..’. 



TRAITE DE COOPERATION EN MATJERE DE BREVETS 

ExpØditeur: L’ADMINISTRATION CHARGEE DE 
LA RECHERCHE INTERNATIONALE 

Destinataire: 

voir le formulaire PCTASA220 

RØfØrence du dossier du dØposant cu du mandalalre 

voir le formulaire PCTASA220 

POT 

OPINION ECRITE DE L’ADMINISTRATION 
CHARGEE DE LA RECHERCHE 

INTERNATIONALE 
(rŁgle 43b!s.1 du PCT) 

Data d’expØdftion 
(jour/tno!sJanne) voir I. formulaire 
PCTSPu21 0 (deuxiemo feudle) 

POUR SUITE A DONNER 
Voir to point 2 ci-dessous 

Demands internationals No. Date du dØpót  international (iour4noish.naØe) Date do prioritØ (jourfmois/annØe) 

PCTAB2006i001 321 11.05.2006 20-05 .2006 

Classification internalionale des brevets (CIR) ou a la fols classification nationals et CIB 

INV. C01B31i24 CO1F11I18 C09D11?00 C09D7/12 C08K326 D21H19L38 A611<33/10 A231-11103 

Deposant 
OMYA DEVELOPMENT AG 

1. La prOsente opinion contlont des indications et les pages correspondantes relatives aux points suivants: 

I Cadre n°  I Base do ropinion 

O Cadre n° II PrioritØ 

o Cadre n° 111  Absence de formulation dopinion quant A la nouveautØ, l’activltØ inventive et la possibililØ 
dapplication industrioUs 

0 Cadre n° IV Absence d’unitó de I’invention 

Cadre n°V Declaration motivØe solon la rŁgle 43b!s.1 (a)(I) quant a Ia nouveautØ, lactivitØ inventive et la 
possibilitØ dapplication industrious; citations et explications A rpuI de cette declaration 

o Cadre n° VI Certains documents cites 

0 Cadre n° VII Certaines irregularites relevØes dane la demands Internationale 

0 Cadre n°VIIl Certaines observations relatives a la demands Internationale 

2. SUITE ADONNER 

Si une demands dexamen prØliminaire Internationale eel prØsentØe, la prØsente opinion sera considØrØe comme 
une opinion Øcrite do ladministration chargØe do lexamen prØliminaire international, sauf dons to cas łü is 
dCposant a choisi une administration diffØrente do Is prØsonte administration aux fins de ]’examen prØliminaire 
International et quo ]’administration considŁrØe a notifiØ au Bureau international, solon la regIs 66.1 bis.b), 
quails nantond pas considØrer comme tea siennes lee opinions Øcrites do Ia prØsente administration chargØe do 
la recherche internationale. 

Si, comma cola cat indiquØ ci-dessus, la presents opinion Łcrite eat considØrØe comme lopinion Øcrite do 
. [’administration chargØe do lexamen prelirninaire international, Is dØposant cat invite a soumettre A radministration 

chargØe do i’oxamen prØliminaire international une rØponse Øcrite, avec Is cas ØchØant des modifications, avant 
lexpiration dun dØlal do 3 mois A comptor do Ia date d’envoi du formulaire 13CTSAi220 ou avant texpiration dun 
dØlal de 22 mois A compter do la date do prioritØ to dClal expirant is dernier devant Øtre appliquØ. 

Pour plus de details cur lee possibilitAs offertes au dØposant, se rØfØror au formulaire PCTl1SA220. 

3. Pour de plus amples details, so rØfØrer aux notes relatives au formulaire PCT,lSAm20. 

Worn et adrasse postalederadmlnsiralion chatgØe de In Dateà Iaqu ells, la� FoncionnareautorsØ S 

recherche internationalo prØsente opinion a ØtO 

Office europØen des brevets 
etablie 

jj D-80298 Munich voir to formulaire Marucci, Alessandra 
TØl. +49892399-0 Tx: 523656 epmu d PCT4SA210 

-- Fax: +49892399- 4465 NO de tØlØphone +49892399-7819 

Formulaire (PCTASA237) (teuille do litre) (avril 2005) 



OPINION ECRITE DE L’ADMINISTRATION Demande Internationale n 
CHARGEE DE LA RECHERCHE INTERNATIONALE PCTi1B2006i001321 

Cadre no  Base do ropinion 

1. En ce gui concerns la langue, Ia prØsente opinion a ete ótablie sur  la base 

de la demands Internationale dans la langue dans laquelle ella a ØtØ clOposØe 

0 d’une traduction do Ia demands interationale dans la langue suivante , qul est la langue d’une traduction 
remise aux fins do la recherche internationals (regles 12.35) at 23.1.b)). 

2, En ce qul concerns Ia ou lea sequences do nuclØotides ou d’acides aminØs divulguOes dans la demands 
Internationale, Is cas ØchØant, la recherche Internationale a etØ effectuee sur la base des elements suivants: 

a. Nature do I’OlØmont 

O Un listage do la ou des sequences 

O Un OU des tableaux relatils au listage de la ou des sequences 

b. Type do support 

O sur papier 

O sous forme electronique 

c. Moment du depot ou do la remise 

0 contenu(s) dans la demands Internationale tells quo dØposØe 

0 depose(s) avec Ia demands Internationale, sous forms Ølectronique 

0 remis ultØrleurement a la prØsente administration aux fins de la recherche 

3. 0 Do plus, iorsque plus d’une version ou d’une copie dun listage des sequences ou cf’un ou plusisurs 
tableaux y relatifs a ete dOposOe, las declarations requises salon lesquelles los Informations fournies 
ultØrieurement ou au titre do copies supplØmentaires sont identiques 

a 

cellos initialement fournies at no 
vont pas au-dØlâ do la divulgation faite dans la demands Internationale tells qua deposes initialement, 
selon Is cas, ont ete remises. 

4. Commentaires complementaires: 

Farmulaire PCTISN 237 (avril 2005) 



OPINION ECRITE DE I’ADMINISTRATION Demands internationale n 

CHARGEE DE LA RECHERCHE 
INTERNATIONALE (FEUILLE SEPARE) PCT/1B2006/001 321 

CoAcernant le point V 

II est fait rØfØrence aux documents suivants: 

Dl: GB-A-2 143 810 (DUNCAN LAGNESE AND ASSOCIATES) 20 fØvrier 1985 

D2: US-A-5 286 468 (CHANG El AL) 15 Wrier 1994 (1994-02-15) 
D3: DATABASE WPI Section Oh, Week 200023 Derwent Publications Ltd., London, 

GB; Class JOl, AN 2000-264912 XP00235581 3 & JP 2000 070678 A 

(MITSUBISHI JUKOGYO KK) 7 mars 2000 (2000-03-07) 
D4: US-B1 -6 521 365 (SONG SEOK MOK) 18 fØvrier 2003 (2003-02-18) 

2 La prØsente demande ne remplit pas les conditions ØnoncØes dans I’article 33(1) PCT, 

l’objet des revendicationsi et 8 n’Øtant pas contorme au critŁre de nouveautØ dØfini par 

l’articlo 33(2) PCT. 

2.1 Le document Dl dØcrit (voir les passages cites dans le rapport de recherche) un 

procØdØ de reduction des oxydes de soufre avec des matØriaux organiques qui 

fermentent en formant COP. Le procØdØ entralne la production do carbonates (page 3, 

lignes 48-54 et page 4, lignes 13-27). Les matØriaux organiques utilisØs sorit des 

dØchets des decharges (page 2, lignes 4-5, revendication 13) corn mc dans (a prØsente 
demande. 
Ce procØdØ anticipe, donc, Pobjet de la revendication 8. 

2.2 En outre, commo la matiOre dØfinie par la revendication 1 est produite par le procØdO de 
la revendication 8, ii est plausible d’affirmer que l’objet do la revendication 1 manque 
aussi de nouveautØ. 

2.3 II est signalØ 
a la Demanderesse quo dans le cas oU le prodult de la revendication 1 no 

� serait pas produit par le procØdØ do la revendication 8, Un manque d’unitØ serait present 
dans la prØsente demande de brevet. 

2.4 II est aussi signalØ a la Demanderesse que les corttenus des documents D2 (colonne 
4, lignes 17-38 et tableau 2) ot D3 (abrØge) sont considØrØs comme pertinents pour la 

Forrnulaire PCT/FeuiUe s6pareel237 (teuflle 1) (OB-vril 2005) 



OPINION ECRITE DE I’ADMINISTRATION Dernande internationale n° 

CHARGEE DE LA RECHERCHE cA 
INTERNATIONALE (FEUILLE SEPAREE) PCT/1132006/001321 0 

determination do la nouveautØ do la revendication 1. Ces documents dØcrivent deux 
mØthodes pour produire des carbonates riches on 14C et, mØme si le taux de 

transformation riuclØaire en carbone de 140 en" C de ces matØriaux nest pas 

explicitement mentionnØ, ii est plausible d’affirmer quo. comme la concentration en 140 

est trØs haute (voir en particulier Ia Table 2 de D2), cette valeur dolt Œtre superieure a 

celle revendiquØe dans la revendication 1. 

3 La prØsente demande no remplit pas les conditions ØnoncØes dans l’articie 33(1) PCT, 

I’objet des revendications 9, 13, 21 n’impliquant pas une activitØ inventive telle quo 

dØfinie par l’article 33(3) POT. 

3.1 L’objet do la revendication 9 diffŁre du procØdØ dØcrit en Dl (voir point 2.1) en ce quo 

le gaz carbonique issu do la fermentation aerobique ou ariaØrobique est mØlange avec 

du gaz carbonique d’une autre source. 

S 
Cette solution pout Øtre considOrØe comme Øvidente pour }’homme du mØtier at eVe 

manque d’activitØ inventive car la demande no montre pas la presence dun off at 
technique inattendu dØrivant do l’utilisation do ce mØlange de gaz carbonique. 

L’objet de la revendication 9 n’implique donc pas tine actMtØ inventive par rapport au 

procØdØ dØcrit en Dl. 

3.2 L’utilisation du materiel dØfinit dans la revendication 1 pour les utilisations IistØes dans 

la revendication 21 est evident at n’implique pas une activitØ inventive. 

3.3 Le document D4 dØcrit un procØdØ pour produire du gaz carbonique par decomposition 
thermique ou degradation par oxydation do dØchets des decharges (colonrte 3, lignes 
23-40). Le gaz ainsi obtenu pout Øtre utilisO pour produire des carbonates (colonne 9, 
Iignes 6-13). 
L’objet de Ia revendication 13 diffŁre de ce procØdØ connu en ce qu’iI est effectuØ sous 
pression supercritique. Cependant, comma les examples dØposØs no montrent aucun 

avantage inattendu dØrivant do I’utilisation de cette valour de pression, l’objet de la 
revendication 13 n’implique pas une activitØ inventive par rapport au procØdØ dØcrit en 

D4. 

Forrnulaire PCT/Feuilte s6pr6e/237 (feuiII 2) (OEB-avril 2005) 
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PCTflUOI
 Y U I IflJ II# I�jJIUI - 

Demands intemationale n° 

RIQUETE 
’)ate du d6pôt international 

Le soussignØ requiert que In prØserite demands 
internationale soit traitØe conformØment an TraitØ de 

coop&ation en matiØre do brevets. Nom do t’office rdcepteur et "Demande internationals PCi" 

du dossier du dØposant cc du mandataire (/’acu(MtO 1R6cc 
1(12 caracidres as maximum) BROI 46/PCI -- 

Cadre no 1 TITRE DE VINVENTION 
MatiŁres minØrales contenant du carbonate 

a 

emission on gaz carbonique combustible fossile rØduite bra 
de laura decompositions ainsi gue lour pLociidili de svnthŁse at tours utillsations. 

Cadre n° Xl DEPOSANT []Ceuc personne eat aussi inventeur 

Nom et adresso; (Non de famlile mdvi du prJnom: pour wre personne morale, dislgwtIon node tØlØphone 
offielello complŁtL L ’adrone doll cwnprendre fecode postal a; leaomdupay& Lepawdc I’adrssse 
buliqule dons cc cadre em l’Eeaj oi) le ddposenl a son domicile si aucun domicile n & Indiqul ci- _____________________________ 

n41de tØlØcopiour dassour..) 

OMYA Development AG  
de tØlØlmprlmeur 42 Baslerstrasse, 

4665 OFTRINGEN 
� SWITZERLAND 

__ 
n° souslequi be dØposant est macnt auprØs 
do roffice 

NationalitØ (corn do l’F.uil): UDomicile (corn do I’EM): - 

CH ICH  
Cotta personae eat D tons lea Etats 11tOu3 le Etets dØsigole sauf los tats-Unts d’A,nØriquc 0 Ic &1:109"t pour: dØsignØs LJ lea iets-UnIs d’AutSniquo smicitiont cadre aupprcmouiaire 

Cadre if UI AUTRE(S) DEPOSANT(S) OU (MiTRE(S)) INVENTEUR(S) - 

Nom et adresse; (Nom do )nnJlte suM dc 
L 

prinom: pour uno personae morale. disionallon 
kiellecompidre. adrurse doll compraiufre Ic ofi cudeposial a: Ic nom dupasic. Lepaysdel’adresse 

Costa personae oat: 

Indlquiedon.v cc cadre eat IAtat In) Ic diposans ason domicile slaucun domicile S1’eSt indltiui d-0 dØposant seulement 
dessous.) BURl Matthias [] 

dóposantetinventeur  

Mätteliweg 
20 0 

inventeur seulement (Si cello care la ROTH RIST - 4852 act codule, cc pus remplfr suite.) __________________ sans 

tequel to dposant eat macnt auprIa dc do 
l’oltjce SWITZERLAND 

National jtØ (corn do l’&at): IDornidile (corn doI’EiaO: CH ICH -- 

Cette porsonne eat 
[J 

tons Ice tuls [J tonns nuts ddsignØs sauf tea Etats-Unis dAntØriquc 
D los 

tate indiu4e dane 
dØposant pour: d5signØs 

ts-Unis 

d’AmØnlqnc ecubomont Ic cadre supp.ªmantaini 

[I 

D’autrcs dØposants cii inventeurs sent indiquØs 
ant 

wie feuille annexe. 

Cadre n° IV MANDATAIRE OU REPRSEN’FANT COMMUN; 013 AURESSE POUR LA CORRESPONDANCE 

Lapensonnedont l’identitØ eat donnØe ci-dessous eat/a ØtØdØslgnØcpouragireunum 
rVI mandataire 

[J 

reprØsentant commun 
IJ du ou des dØposants auprØs des autoritØs Internationales compØtentes, comma: - Nom 

et adresse: (Mom defamilie sulviduprinom: pour nsa parsonne morale.  ddslgnailon officlelle n° do  tØlØphone complico. L 
’adresse don comprendre Ia code postal cue corn du pays.) +33 (0)4-72-08-20-44 HESSANT Eric 

n°de tØlØcopieur 
chez COATEX S.A.S. 35 Rue Ampere +33 (0)4-72-08-20-32 I? do 

tdlŒimpnimeur 
Z.1. Lyon Nord 69730 GENAY If SOUS Feoucile 

mandetaire eat iiiit 
auprØs tie l’office FRANCE DAdresse pour Is correspondince: ZWhiecette 

case lorsque aucun mandataire 
ni representant commun n’est/n’a CtØ dØsignØ ctque 

t’espace ci-dessus cot utilisØ pour indiquer une adresse spØciale a laquetle In corrcspondance doit Øtre envoyde. 

Fornuulaire PCTIRO/IOl (premiere (cubic) (avril 2008) Vole lea notes relatives auformulaire de requite 



Feullie no 

Suite du cadre no III AIJTRF(S) DEPOSANT(S) OU (AIJTRE(S)) INVENTEIJR(S) 

Si aucun des sous-cadres suivanis West ut1Iie. ceiftfeullk no dolt poe itre inctuse dons la requŒte. 
- 

None et adresse: (Mom de fainille suM do prInom: pour one pursoiane morale. disiguwion 
ofjkieliecosnplŁte. L adressedoit co mprendre kcede postal etle iwmdupaye. Ieposdeluthe.me 

Cette persomie eat: 

indlquØe dans 
cc 

cadre est l’Eioj in) Ic ddposonl a son domicile ci menu domicile a art b,diquŁ ci. [] dposant seulement 
demons.) 

GLE5E Thoraif J dØposantetinventeur 

Faldheimstrasse 6 invuteur seulement (Sicome case 
cstcoch.e. ire pus rempllr la suite) 

BUCHRAIN - 6033 
SWITZERLAND nu sous tequel ledØposant cat insciit auprØs 

do l’oftice 

- NationalitØ (tiam do PEW) - Domicile (norndeIttaO: 
DE CH --

Cette pCTSOnnC eat tons Ice Etats tow; Ica Etats d4sign6s souf [a tats-Unis dAmriquc tea Etats lndiqcdo dms 
1:1dtslguia d’Ans(slque sculcmtssl to cadre supplØmcatalrc dóposant pour: .Unis 

Nom et adresse., (Worn do farnille suivi dim prdnom: pour nec personae morale. ddsi1gnailon 
offlcie1Iecomp1Łte t adresse dolt comprendre Ic code ci Ic earn dupays. Lepa’s dcl amkessc 

Cone persoflne eat: 
posial 

IndlquØe dana ce cadre em VEiai at) to dØposant a son domicile ci aucun domicile ii at indiqul ci- [1 dØposant settlement 
dcrsoua) 

[J dØposant et inventcur 

Dinventeur settlement (Si coliC care 
aetcothØc, ire pus rernplfr la suiw) 

o° anus lequel to d6posant eat in  auprt)s 
de Poffice 

NationalitØ (nam do rEtear): Domicile (nomde P*tat): 

Cette personnC eat tone Ice ttals tousles Stats disigith sun? Jos Stats-Unis d’Am6riquc Ice Stale indiqu6s doss 
dØsigads Ice Etats-Unis d’ArnØrique Ic cadre suppit)mctflalrc dØposant pour: sculetnent 

None et adresse: (Mom de 
mule 

coini dim prØnorn: pour one personnc mora!e disignailon 
q(Jiciellecomp!Łze. L’adresse dolt comprendre Ic code postal ci Ic corn dupmrys. Lepa1ysdel)rifrcsse 

Cctte porsunne eat: 

indiqude dons 
cc 

cadre ext Mar or) Ic diposant a con domidilesi aucwt domicile nest t)idlqui ci. dØposant settlement 
dessous) 

[J 

dØposant ci inventOur 

Dinventeur settlement 
(Si cello case 

estcochde, ne pas rernplfr la sulte) n° anus 

licjuet Ia dØposant est inscrit auprØs 
de l’oftice 

NationatitØ (nom dJ’Etot): Domicile(nom der *:a: Cette 

personne eat Ions toe Stats tcrns Ice Stats dCaignts esuf to Etats-Unis d’AmØriquc los Stats indiquØs dane 
dØposant 

pour 

dØsignis leaStats-Unis dAmtriquc senlcmcnt to cadre supplØmentahu 

None et adresse: prom do fomille mmlvi dim prinom: pour tare pomonne snvrdc. ddrlgeatton 
de 

Cefle personne eat: 
qIPctelle compute. 

L 

)rdressedatscomprendrele code postal ci Ic earn dupays. Lepa im lcdatcae 
Indiqude dare 

ce cadre cci PEta: at) le diposant a sire domicile xl anoint domicile n, esi lndlqui ci- J dØposant seuleinent 
dccxc [J 

ddposant at inventeur 

seulement 
(Si cette case Ditwenteur 

oil cochie. no pas remplir la suite.) TO sous lequel to 

dØposant 
eat inscrit auprØs 

do l’office 

NationalitØ 
(corn tie PEtal): Domicile (nom do PEtar): 

Cette personne Cat tons Jos Stats tons Ice Stats ddsigith san? Its Stats-Vats d’Amiriquc lea State indiquts dane 
11. Etais-Unus to dØposant 

pour: distgths 

d’Amiriquc sculemont cadre supplimcntaure 

D’autres dØposants on inventeurs scat indiquds stir uric fuille annexe. 

Fonttutaire PCT/RO/ 101 (feullle annexe) (avrit ZOO(s) Yak ies notes relatives auformulalre tie requite 



FauiIlen 

Cadre no V DESIGNATIONS 

Le dØpôt do IaprÆscnte requite vaut scion Is rŒgle 4.9.a), designation de to us ks Etats contractants lies par le PCT ha date du depot 
international, aux fins do Ia dClivrance de tout titre de protection disponible et, IccasØchOant, aux fins do Is dOlivrancei Is fbiscic brevets 
rØgionaux et nationaux. 
Cependant. 

0 DE Allemagne West dØslgnhe pour aucun titre do protection nationale 

0 JP Japon n’est dhsignO pour aucun titre do protection nationale 

0 KR ROpublique de Corte West dØsignØe pour aucun litre do protection nationale 

0 RU FCdCration de Russia West dØsignØc pour aucun litre de protection nationals 
(Les cases menhIonnes ci-desus peuvent settlement dire utillsdes pour eec/ore (Irrdvocablement) Jos dàlgnatlons concenthes Si. au 
mwnenlduddpdt. la demande uuernatlonale revendique dens Ic cadre ir YllapriorltØd’unedemandenatlonaIoofltØrieuredPoSeed0fl5 
1Erar conslddrti a/In d’Łvi:er quo cette demande nationale anthrleure no ce.rse do prado/re sos jfrm en verlu do la ldglsiwion naliçrnalo. 

Volrlesnotes relatives on cadre n" Vence qul ewicerne I scan Œquences detelles dispositIons do (a Idgls!atlwa aatlonaledwis car bats.) 

Cadre a° VI REVENDICATION BE PRIORITE 

La piloritØ do Is ou des demandes antØrieures suwantes eat revendiqudo: 

Date de depOt NurnCro Lorsque Is demande antCdeure eat uno: 
do Is deniande antØricure 

(iour/nwix/anne
 de Is demands antOricure 

demand* nationale demande rØgionale : 
-. 
demande Internationale; 

pays ou inembre do I’OMC office rhglonal office rØcepteur 

point 
0 mcI 2005 

(20105/2005 

0505063 --
 

point 2) 
25 novembre 2005 

125/1 1I2O0 
0611921 

 
point 3) 

________________  

0 D’autres revendications de prioritØ scm indiquCes dons It cadre suppihinentaire. 

L’office rØcepteur est priC de preparer et do transmettrc au Bureau international on* copie certiflCc confbime de Is on des demandes 
estl’office 

rØceptew) indiquØes ci-dessus anus: 
0autre Voir I* cadre 

pointsIc point I) J Ic point 2) le point 3) [] 

* Ss lv demande antdrleure est two demunde ARJPO, indiquervu mains an pays purEe Ala Convention de Paris pour lv protection do (a 
proprlØrd indusirlelle on an membre do 1 

Vrganisation 

mondlale do commerce pour lequel cello demande w’tØrieure a ØtØ dØposŁe 
(rŒgle4.iO.b)ll)):.......................................................................................... 

Cadre n° VU ADMINISTRATION CHARGEE BE LA RECHERCHE INTERNATIONALE 

ainix 
sunS cumpdzentes pour prodderd luiecherche inteniatiunule. indlquerl’ezdmlnistratiun chefs/c: locodeàdeizrleilrespeutŒtre oh/re): 

ISA................................................................. .................................. 

Demanded’utjllsaflon des rØsultatsd’unerecliercheantCrleure; mention decetterecherche (lunerechercheantdrieurea Łtdq(ectuie 
par l’admlniszrarlon chargde dole redzerclw internatianale on denwndied cello dent/era): 
Date (/our/mols/annØe) NumCro Pays (on office rdglonal) 
24 novembre 2005 (24111/2005) FA 884371 Office EuropOen des Brevets 

Cadre a° VIII DECLARATIONS 

Los dØlarations suivantes flgurent dans lea cadres no VIILI) 
a 

v) (cocherci-Jessousla on Nombro do 
los cares approprides or indiquer dons Ia co/onus do drolte le ,sombre do cheque (q’e do declaration): declarations 

O cadre no Villi) declaration relative a l’identitO do I’lnventeur 

O cadre no VIlLii) declaration relative au droit du deposant, his date du depOt International, 
de demander et d’obtcnir un brevet 

[] cadre no VJIL iii) declaration relative an droit du dØposreit, hia date du 
depot international, 

do revendiquor Is prioritO d’une demande antCrieure 

[] cadre no VUL1V) declaration relative ala qualitO d’invcnteur (seulernent aux fins do Is 
designation des Etatn-Ljnis d’Amerique) 

[J cadre no VlIl.v) declaration relative a des divulgations non opposablos ou 
a des 

exceptions an dCt’aut de nouveautC 

Ii 

Formulaire PCT/110/1 01 (deuxibme feuille) (avril 2006) Volt lox notes relatives 
auformulairede requŒre 113 



Feuiile n° . . 
. 

Cadre n° IX RORDEREAU; LANCUE DE DItPÔT 

La prsente demande internationale contlent: La ou los AlAmenis sulvants sunt joints A to presents demande Nonibre 

a) SUF papier Ic nombre 
de fecijles suivant: 

internationale (cocher luau las cases appropriies at indiquer d’AlCments 
dons Ia colonne de droite Ia norabre de chaque eMinent): 

requdte (y compris Ia on las 
feuilles pour declaration) 4 I. M f’euillcdecalcul des taxes 

description (A lexccption du 
2. J original du pouvoir distinct 

listage des s6quences on 3,(3 original du pouvoir gAnAral 
des tableaux y relatit’s) : 31 4.0 cooie du pouvoir gAnAral; Ia ass 6ch6ant1 numAro de 
revendications : 5 rCfCtence.... ............................ ...... 
abrAgh S. 0 explication de l’absence d’une signature 
dessins : 1 6.M document(s) do pdoritC indiquA(s) dons Ic cadre n° Vi 

2 
Sous-total do Ieuilles : 48 au(x) pointis).. ................................ : 

listage des sequences 7. Cl traduction de In demande internationale on 
(langue)...................................... 

tableaux y relatit’s 8. 0 indications sØparCes concernant des micro-organismcs 

(pour las deux dlØmenrs. no;nbre on autre matCrid biolugique dCposØs 

Mel defeullies s’lls sent deposes 9.13 Iistae des sdquenccsSous tbrme Alectronique 
desupports) Pftr. 9U’tlS SO(C11� tiC ffl 

Øs 
(Indiquer type a: noinbra 

?alementilØp stiesi) ne Ølectrwuque; voir c) 0 copic remiseaux fins de Ia recherche intemationale 
anvettudelalØgle l3terseulernent(at non an toot 

cI-aprŁs) quo partiede Ia cemande internationale) 
Nombre total do feullles : 48 it) Cl (seulemen*lorsquela case b)I) ouc)Q delacolonnede 

gaucheestch&teXefltplaiTeSSuPPlCmefltaIreS.YCOmPflS. 
to casØchØant. cople maniac aux fins dais recherche 

b) seulement sous forme Ølectronlque internalionaleenveiludalerØgle l3ier 
(instruction 801.2)1)) iii) avec Iadaelarat1onpertincutequantal’idcntfteennia 

i) 0 listage des sequences copie�ou lea excmplaires supplØmentaires �et  le listage 
dcss&1uencesmenflonnCdans facolonne do gaucho 

ii) 0 tableaux y relatlfs 
C) 0 Øplexnentsous forme Ølectronlque 10. 0 tableaux sons fbnueClcctronique relatifsautistage 

des sequences (Indiquerlype at near bra de supports) 
(instruction 801 .a)ii)) 

i) 0 listage des 
i) 0 copleremlscaux fins dcla recherche internationale 

802.b (at SAL1UCIiCOS en vertu de I’instruction -Water) seulement non 
i) 0 tableaux yrelatife cntant qua partiedelademandeinternationale) 

Type et numbre do supports (disquette, CD-ROM, 
lesquels figurent Icon lea 

0 (serulementlorsquelacase)ii)ouc)ii)delaColOflflede 
aeestcochJe0. mpianessupptemenmires ycompris. 

LasØchØant.coptereimseaux to CD-R ou autre) cur fins do recheruhe 
i) CI listage des sequences................S

 internationale envcrtudc l’instnictlon802.b-quater) 

ii) 0 tableaux y relatifs...................iii) 

C fndlqueraux 

0 avecladeelaratlonpertsnenteqttantidentitfltlela 
copie-ou lesexempIairassuppTØmentaiies-etIas 

Pa colonne degauche (exemplaires suppldmentalres 
pointr9.ii) out 10(1). dons la colonne dedroile) 

tableaux mentionnesdans 

II. X autres ClCments (prØdser) : �I( PPPW!’. : 

Figure des dessins qui doit 
aceompagner I’abrØgC: - 

Longue de dp0tde is Francalse demande internationals: 

Cadre a° X SIGNATURE DU DEPOSANT, DU MANDATAIRE OU DU REPRESENTANT COMMIJN 
A cö:d de cheque slgna:ure, indiquer Ic near dii slgnataire eta qual sOre fln:irennlslgne (xl cdo nepperali pea clai,eraent die lecture dale requite). 

*mal
Le Mandataire) lc(06 

- RCservC A I’offlce rAcepteur 
I. Date eftbctive de reception des pieces supposØcs 2. Dessins 

constititer to demande internationale: 
recus: 

3. Date effective de reception rectitiCe an raison de In reception 
ultCrleure, meis dens lea dlais. do documents on de dessins 
complhtant cc qui est suppose constituer to demande internationale: 

non recus: 
4. Date de reception, dons lea Weis, des corrections 

demandAcs salon Particle 11.2) du PCT : 

5. Administration chargCe data recherche internationale Transmission de in copia de recherche 
dift’srCejusqu’au palement tie to taxe tie (si plusicurs scat compØtentes): ISA / recherche 

- £wucivc an uuicuu JiIcIIW,I,,,,. 

Date de tØception de l’exempiairc 
original par to Bureau international: 

Fomtulaire PCT/RO/I 01 (derniØrc feuille) (avril 2006) Voir les notes relatives 
auforznulalre de requite 
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S. 

SUPERINTENDENCIA CE INDUSTRIA Y COMERCO 

No. 07-121376- -00000-0000 

FC’ 1 ’ 2’06 Dep. 2020 NUECREACIONI 

’1 PAEN1:’(U Lve 379 FASENACIONALU 
41 PFSLNTACON Fc.115 

REQUISJTOS MINIMOS PARA ADMISION A TRAMITE 
PCT 

PATENTE DE INVENCION MODELO DE UTILIDAD [ I 

� fndicaciOn de que se solicita la concosiOn do una patents []2-
� Datos de identificación del solicltante o do la persona que presenta la solicitud  
� lDescripción de la invenciOn  
� Dibujos de ser estos pertinentes [ I 
� ComProbant,de pago de las tasas establecidas 

COMPLETA i/i INCOMPLETA [ 

DISEIO INDUSTRIAL [ I 

� lndicaciOn de qua so soilcita el registro do Disefo Industrial [ I 
$ Datos de identificaciOn del soticitante o do la persona que presenta la solicitud [ ] 
� RepresentaciOn grafica y fotogrØfica del Diseæo industrial a muestra del 

material que incorpora el disefSo 
$ Corn probante de pago do las tasas estabtecidas 3 

COMPLETA [ 

ESQUEMA DE TRAZADO [] 

INCOMPLETA [ ] 

� indicación de que se solicita el registro do un Esquema de Trazado 
+ Datos de identificaciOn del soilcitante o do la persona quo presenta la solicitud I 3 
� RepresentaciOn grfica del esquema trazado [ :1 
� Comprobante de pago de las Was estabJecidas 1 1 

COMPLETA [ 3 INCOMPLETA I 

Firma Responsable 

Fecha  Carrara 13 No. 27-00 Piso 5, 7 y 10 
- Conmutador: 3 82 0840 

Fax: 350 52 20 
E-mail: lfo.sic.pov,co 

-. www.slc.gov.co 
Bogota, D.C., Colombia 



REPIJBLICA DE COLOMBIA 

SUPERINTENDENCXA DE INDUSTRIA Y COMERCIO 

EogotÆ, 

2020 

Doctor (a) 
RODRIGUEZ D ALEMAN DILIA MARIA 

REFERENCIA Radicación No. 

Solicitud internaciorial 

Fecha inicio fase nacional 
TrÆniite 
Event o 

Actuación 

7 121376 

PCT/1B2006/001321 
20/12/2007 

11 
379 

430 

INO. 

314 
Como resultado del examen de forma, reaiiza.do con fundamento en ci articulo 38 de 

la Decision 486 de la CotnisiOn de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de 
CooperaciOn en Materia de Patentee (PCT), regia 51 bis del Regiamento y Circular 
Unica de la Supeizitendencia de Industria y Comercio, se 1� comunica que: 

1. La solicitud no contiene la copia del documento en que consta la cesiOn del 

.derecho a la patente del inventor al solicitante 0 a su causante. (Art. 26-k) 
DecisiOn 486. 

2. La solicitud no contiene el poder debidamente otorgado, con ci lieno de los 
requisitos ecigidos por los articulos 63 y subsiguientes del Código de 
Proceditniento Civil. Adiionalmente, deberg presentar ci documento que acredita la 
existencia y representaciOn legal de la sociedad solicitante, cuando Østa fuere 
persona juridica. 

En cumplimiento de lo dispuesto por ci articulo 39 de la DecisiOn 486, se le 
reqi.xiere para que dentro del trmino de dos meses siguientes a la focha de 
notificaciOn del presente oficio, complete los requisitos anteriormente enunciados. 
En caso de no. dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se 
considerarÆ. abandonada y perderÆ su prelaciOn. 

Notifiquese ci presente oficio conforme a lo dispuosto en ci numeral 5.2, literal 
e), del capitulo quinto 04el titulo primero de la Circular Unica No.10 de 2001. 

ALIX CANENZAESPEDES DE VERGELJ 
Jefe de la dikisiOn de Nuevas Creaciones 

El anterr requerimiento fue notificado por fijaciOn en lista de 
fecha-’ J[Ezqcjg jfernand 


