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PROCEDIMIENTO DE SECADO

La presente invencion se refiere a un procedimiento

un material que contiene carbonato de calcio que in
procedimiento de secado especifico. El relleno mine
resultante puede utilizarse, por ejemplo, en compos
poliméricas, en la fabricacion de papel, recubrimie

papel, aplicaciones agricolas, pinturas, adhesivos,

aplicaciones de construccién o aplicaciones cosméti

Los rellenos minerales bien conocidos son, por ejem
carbonato de calcio molido natural (GCC) y carbonat
precipitado (PCC).

Se han hecho varios intentos para mejorar la aplica
materiales minerales en particulas y especialmente
minerales que contienen carbonato de calcio. En est
especialmente la humedad residual dentro del materi
relleno y las propiedades de captacion de humedad a
son cruciales. La humedad residual dentro del mater
relleno y las propiedades de captacion de humedad d
obviamente del procedimiento de secado, pero tambié
ejemplo, los posibles tratamientos a la superficie.

de ejemplo, se hace referencia al documento EP 0 99
cual sugiere secar material particulado de carbonat

En este documento de la técnica anterior se sugiere
nivel de humedad reducido y una baja susceptibilida
recoger la humedad superficial en materiales de car
calcio mejoran la calidad del relleno. Mas precisam
establece que un contenido de humedad por encima de

minimo asociado con el relleno mineral de carbonato
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en la composicion para fabricar un producto de peli cula de
polimero puede dar como resultado vacios o agujeros de tamafio
macroscopico no deseados en la peliculaformada com oresultado

de la generacibn de vapor mientras que el polimero

termoplastico de la pelicula esta en la fase de fus ion de
plastico. El secado de acuerdo con el documento EP 0 998 522
se puede llevar a cabo en una sola etapa o en al me nos dos

etapas, por ejemplo, aplicando una primera etapa de

calentamiento al carbonato para permitir que el con tenido de
humedad adherido se reduzca y aplicando al menos un a segunda
etapa de calentamiento al carbonato para reducir el contenido
de humedad superficial del mismo a 0.10% en peso o menos. El
carbonato segun el documento EP 0 998 522 debe ser revestido
superficialmente con un agente de tratamiento super ficial
hidrofobizante y la segunda etapa de calentamiento puede

aplicarse antes y/o durante la etapa de tratamiento

superficial.

También se describen en los documentos WO 00/39029, WO
2004/026973, EP 0 894 833 y EP 2 143 688 diferentes métodos
paradeshidratar suspensiones por medios térmicos o mecanicos.
El documento WO 00/39029 describe un método para pr oducir una
suspension acuosa concentrada reoldégicamente establ e de un
carbonato de metal alcalinotérreo en particulas. El documento
WO 2004/026973 se refiere a un método para triturar un
material particulado inorganico tal como carbonato de calcio

o caolin en una suspension acuosa, preferiblemente a un nivel
de sélidos por debajo de aproximadamente 50% en pes 0, endonde
la suspension acuosa incluye una cantidad sub-efect iva de un
agente dispersante para el material particulado ino rganico.
El documento EP 0 894 833 describe un método para f abricar un

producto seco de pigmento aglomerado que contiene ¢ arbonato.



El documento EP 2 143 688 describe la preparacion d

suspension acuosa de carbonato de calcio natural.

Los tratamientos superficiales hidrofobizantes de m

de carbonato de calcio para su uso en, por ejemplo,
plasticos son bien conocidos en la técnica. A maner
ejemplo, se hace referencia al documento WO 00/2033
se relaciona con un carbonato de calcio natural ult

cual puede ser tratado opcionalmente con uno o mas

grasos 0 una o mas sales, o mezclas de los mismos.

A manera similar, el documento US 4.407.986 se refi
carbonato de calcio precipitado que se trata superf

con un dispersante que puede incluir acidos alifati
superiores y sus sales metalicas con el fin de limi
adiciéon de aditivos lubricantes al mezclar este car

calcio con polipropileno cristalino y evitar la for
agregados de carbonato de calcio que limitan la res

al impacto del polipropileno.

Por otro lado, los materiales minerales en particul

pueden ser tratados con otros agentes de tratamient
superficial, tales como silanos, siloxanos, fosfato
fosfonatos, oxalatos, succinatos, fluoruros, polime

naturales o no naturales o mezclas de los mismos co

de hidrofobizar la superficie de dicho material min

Sin embargo, en muchos casos, la preparacion de pro
relleno mineral que contienen carbonato de calcio u
las técnicas de secado térmico convencionales descr
técnica no conduce a productos minerales que tengan
deseada, especialmente en términos de susceptibilid
captacién de aguay humedad residual. Dichos materi
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captar humedad durante el almacenamiento, transport e ylo
procesamiento que, a su vez, puede conducir a la fo rmacion de
vacios en las composiciones poliméricas producidas en, por
ejemplo, un procedimiento de extrusion por fusion. Ademas,
los materiales de relleno secos son preparados usua Imente por

medio del tratamiento térmico de las suspensiones

correspondientes que contienen carbonato de calcio que tienen
un contenido de sélidos relativamente bajo. Obviame nte, el
secado térmico de composiciones que tienen un alto contenido

de agua consume mucha energia.

Ademas, se observa que para muchas aplicaciones vy

especialmente para aplicaciones en papel, la porosi dad de
materiales particulados de carbonato de calcio pued e tener
unainfluenciasignificativa. Una porosidad aumenta dao mayor
suele estar asociada con una menor densidad de impr esion y
brillo de impresion. Una porosidad inferior puede ¢ onducir a
un aumento de brillo y suavidad. Ademas, se postula que la
humedad contenida en un revestimiento poroso es per judicial
parala dispersion de laluzy, por lo tanto, se pu ede afectar

el brillo y/lo la opacidad alcanzables de la capa de

revestimiento.

En vista de lo anterior, todavia existe la necesida d de
proporcionar productos de relleno minerales y proce dimientos
para su preparacion que puedan reducir o evitar uno 0 mas de
los inconvenientes técnicos antes mencionados. Espe cialmente,

todavia existe la necesidad de proporcionar nuevos

procedimientos eficientes para fabricar materiales o rellenos
gue contengan carbonato de calcio que tengan una ba ja
susceptibilidad a la captacion de agua y humedad re sidual.

Ademas, seria deseable proporcionar un procedimient 0 mas



eficiente en cuanto a la energia. Adicionalmente, s eria
deseable proporcionar productos de relleno minerale sy
procedimientos para su preparacion que tengan una p orosidad

menor o un bajo volumen de poro.

Es por lo tanto, un objeto de la presente invencion

proporcionar un procedimiento para fabricar un mate rial que
contiene carbonato de calcio que pueda ser procesad 0 en un
material que tiene una baja susceptibilidad a la ca ptacion de
agua y humedad residual. Otro objeto puede verse ta mbién en
la provision de un procedimiento altamente eficient e para la

provision de un producto de relleno mineral.

Uno o mas de los problemas anteriores y otros se re suelven
mediante la materia tal como se define en el presen te en las

reivindicaciones independientes.

De acuerdo con un primer aspecto, Se proporciona un
procedimiento para hacer un material que contiene c arbonato

de calcio, el cual comprende las siguientes etapas:

a) proporcionar un material que contiene carbonato de calcio

hamedo particulado, dicho material

i) tiene un contenido de humedad de mas del 65% en peso,
con base en el peso del material que contiene carbo nato

de calcio humedo, y

i) no contiene dispersante o contiene una cantidad sub-

efectiva de dispersante,

b) reducir el contenido de humedad del material que contiene
carbonato de calcio humedo de la etapa a), eliminan do de

esta manera una parte de la materia soluble en agua presente



en el material que contiene carbonato de calcio hum
particulado, en donde la humedad se elimina con med
mecanicos a una temperatura en el rango de mas de 0

en una o mas etapas en al menos 10% y en cualquier

un contenido de humedad reducido de menos del 65% e
con base en el peso del material que contiene carbo

calcio himedo;

c) concentrar térmicamente el material que contiene
carbonato de calcio humedo con el contenido de hume
reducido de la etapa b) a una temperatura en el ran

100°C a 100°C hasta un contenido de humedad final n
superior al 1.0% en peso, con base en el peso del m

gue contiene carbonato de calcio.

Los inventores encontraron sorprendentemente que el

procedimiento de secado en dos etapas como se espec

el presente proporciona varias ventajas inesperadas
procedimiento implica la eliminacion de la humedad

mecanicos a un contenido de humedad reducido de men

por ciento en pesoy una etapa subsiguiente de seca

Los productos obtenidos mediante el procedimiento a

dos etapas de lainvencion proporcionan propiedades

y superiores en comparacion con los correspondiente
materiales de relleno de carbonato de calcio que se

un método convencional (secado térmico de la corres

suspension baja en sélidos en una 0 mas etapas unic

Sin pretender estar unidos a ninguna teoria se asum

iones o la materia soluble en agua que estan conten
suspension de carbonato de calcio influyen en las p

del producto final y especialmente en las propiedad

superficiales del producto seco. Mas exactamente, s
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gue al concentrar la fase acuosa de la suspension,
durante el secado, dichos iones y materia soluble e
agregan en la superficie de las particulas minerale
influyen en el procedimiento de cristalizacion que

durante el secado y/o influencian o apoyan la forma
puentes quimicos. Una de dichas reacciones podria s
descomposicion de carbonato de hidrégeno de calcio

muestra en la Ecuacion 1.

Ca(HCO3)2(aq9) —» CaCOsi) + COxq + HaOg g
(Ecuacion 1)

Debido a que esta reaccion depende de la temperatur

b) debe llevarse a cabo a una temperatura de no mas
preferiblemente a una temperatura de no mas de 60°C
procedimientos anteriores y las reacciones quimicas
influyen en la porosidad y/o la compresibilidad del

de carbonato de calcio resultante.

Teniendo en cuenta lo anterior, queda claro que la

del procedimiento de secado de la invencion se refi
ajuste de la concentracion de iones y materia solub

en la suspension a ser secada. Obviamente, el secad

de una suspension sin retirar parte de la fase acuo
conduciria a una concentracion de la cantidad “comp
iones y materia soluble en agua y, por lo tanto, a
producto o un producto diferente. De acuerdo con
procedimiento de lainvencion, es necesario elimina

minima especificada del contenido de humedad del ma
partida humedo que contiene carbonato de calcio que
contenido de humedad de mas del 65% en peso, elimin
una parte de lamateria soluble enaguapresente en

gue contiene carbonato de calcio humedo particulado
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eliminacién de acuerdo con el procedimiento de la i

se lleva a cabo a una temperatura en el rango de ma

65°C, preferiblemente a una temperatura en el rango

0°C a 60°C, y requiere una reduccion de humedad en

un 10% (con base en el peso de la fase humeda o agu
cualquier caso una reduccion de la humedad hasta un

de humedad inferior al 65% en peso, con base en el
material que contiene carbonato de calcio humedo. E
significa que el contenido de humedad en la etapa b
reducirse en cualquier caso en al menos 10% (por €]

66% en peso a 60% en peso) y en cualquier caso a un

de humedad de menos de 65% en peso. Por consiguient
reduccion de humedad de, por ejemplo 66% en peso a

10%)

procedimiento de la invencién, ni una reduccion de,

(sin disminucién del estarian cubiertos por el
ejemplo 75% en peso a 66% en peso (cantidad minima

peso no alcanzada). El material carbonato de calcio

resultante contiene una cantidad significativamente

de iones y materia soluble en agua y se seca térmic

acuerdo con el procedimiento de la invencidon hasta
contenido de humedad final no superior al 1.0% en p

base en el peso del material que contiene carbonato

hamedo. El material de carbonato de calcio obtenido

manera tiene una porosidad reducida en comparacion
producto que se seca térmicamente sin una etapa pre
separacion mecanica. Se asume que la superficie del

de carbonato de calcio que puede ser obtenido por e
procedimiento de la invencidon es mas lisa debido a
productos de reaccion superficial o  modificaciones
superficiales y, por lo tanto, hay menos "friccion”

particulas generando a una menor porosidad del mate

particulado.
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De acuerdo con otro aspecto de la presente invencid n, se
proporciona un material que contiene carbonato de c alcio.
Dicho material se puede obtener mediante el procedi miento de
la invencidon. Se prefiere especialmente que dicho m aterial
sea tratado con un agente hidrofobizante. Las propi edades del
material ventajosas obtenidas por medio del procedi miento de
la invencidn resultan especialmente evidentes a par tir del
material correspondiente tratado de hidrofobamente que
muestra una excelente baja susceptibilidad a la cap tacion de

humedad y tiene una humedad residual muy baja.

Otro aspecto de la presente invencion se refiere a un material
particulado que contiene carbonato de calcio que ti ene un
valor de tamafio de particula medio en peso dso en el rango de

09az20 um, en donde el material que contiene carbonato de

calcio tiene una susceptibilidad a la sorcion de hu medad
inferior a 0.8 mg/g después del tratamiento con un agente
hidrofobizante y tiene un volumen de poros especifi co total

de menos de 0.84 cm  3/g antes del tratamiento con dicho agente
hidrofobizante. El volumen especifico de poro de ac uerdo con
la presente invencién se mide en forma de polvo tal como se

describe mas adelante.

Aln otro aspecto de la presente invencion se refier e a un
material particulado que contiene carbonato de calc io que
tiene un valor de tamafo de particula medio en peso dso en el
rango de 0.9 a 2.0 um, en donde el material que contiene
carbonato de calcio tiene una susceptibilidad a la sorcion de
humedad inferior a 0.8 mg/g después del tratamiento con un
agente hidrofobizante y tiene un volumen de poros e specifico

total de menos de 0.47 cm 3/g en el rango de diametro de poro
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de 0.004 a 2.4

hidrofobizante.

Aspectos adicionales de la presente invencion se re
un papel que contiene el material que contiene carb
calcio de lainvencion, aun material polimérico te

gue comprende el material que contiene carbonato de
la invencion y a un material polimérico termoendure
comprende el material que contiene carbonato de cal
invencion. Las propiedades antes mencionadas del ma
invencion,

carbonato de calcio de la especialmente

propiedades de captacion de baja humedad y el bajo

de humedad, hacen que estos materiales sean excelen

rellenos para materiales plasticos en los que la hu

tener efectos perjudiciales durante el procesamient
material que contiene carbonato de calcio de la inv
estasiendo tratando o recubierto con un agente hid

es especialmente adecuado como relleno en aplicacio
pelicula transpirable debido a su baja susceptibili

captacion de humedad.

Otros aspectos de la presente invencion se refieren
un material particulado que contiene carbonato de ¢
acuerdo con la presente invencion como relleno en
fabricacion de un producto polimérico, preferibleme
producto polimérico que se selecciona de una mezcla

una fibra, preferiblemente una fibra cortada o fibr
alfombrilla, un filamento, un hilo, un material tej

material notejido, unapelicula, preferiblemente u

soplada o una pelicula transpirable, un perfil, un

producto moldeado. La presente invencion se refiere

un producto polimérico correspondiente que comprend

um antes del tratamiento con dicho agente
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material particulado que contiene carbonato de calc
acuerdo con la presente invencion, asi como al meno
material polimérico, en donde el producto es una me
maestra, una fibra, preferiblemente una fibra corta

de alfombrilla, un hilo, un material tejido, un mat

tejido, una pelicula, preferiblemente una pelicula

una pelicula transpirable, un perfil, un cable o un

moldeado.

Otro aspecto de la presente invencidon se refiere a
procedimiento para producir un polimero, en donde u
particulado que contiene carbonato de calcio de acu

la presente invencion se aflade a al menos un polime

dicho al menos un polimero seleccionado preferiblem
menos un polimero termoplastico.
incorporacion preferida de este procedimiento, el a
polimero termoplastico se selecciona del grupo que
en homopolimeros y/o copolimeros de poliolefinas, p
poliestirenos, poliacrilatos, polivinilos, poliuret
polimeros que contienen halégeno, poliésteres, poli

y mezclas de los mismos.

De acuerdo con aun otro aspecto, el procedimiento d
invencion se utiliza para la producciéon de un produ
polimérico, especialmente una pelicula transpirable
contiene un material particulado que contiene carbo
calcio tratado hidréfobamente de acuerdo con la pre

invencidon como un relleno.

Por otro lado, las propiedades mencionadas anterior
material de carbonato de calcio de lainvencion, es
la baja porosidad, hacen que estos materiales sean

rellenos para aplicaciones en papel en las cuales u
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porosidad puede tener efectos perjudiciales, tales

densidad de impresion y brillo de impresion. Se con
una porosidad reducida como la observada para el ma
carbonato de calcio de la invencion aumenta el bril

suavidad y el brillo de impresion.

Debe entenderse que para los fines de la presente i

los siguientes términos tienen los siguientes signi

A menos que se especifique lo contrario, los términ

y “seco” se refieren a un procedimiento segun el cu
elimina al menos una parte de agua de manera que se
un peso constante a 120°C. Ademas, un material “sec
definirse adicionalmente por su contenido de humeda
gue, amenos que se especifique lo contrario, es me

a 1.0% en peso, preferiblemente menor o igual a 0.5
mas preferiblemente menor o igual a 0.2% en peso, y
preferiblemente entre 0.03 y 0.07% en peso, con bas
peso total del material seco.

Eltérmino “contenido” de humedad en el sentido de
invencion equivale al término “contenido de agua”,
no pretende especificar, por ejemplo, agua condensa
de agua difuso.

El “contenido de humedad total” de un material se r
porcentaje de humedad (es decir, agua) que se puede

de una muestra después de un calentamiento a 220°C.

procedimiento exacto para medir el contenido de hum

se describe a continuacion.

Una *“fuente de carbonato de calcio natural” puede s

cualquier material natural que comprenda carbonato
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Dichos materiales comprenden, por ejemplo, marmol,

caliza, tiza, dolomita y similares.

La “susceptibilidad a la captacion de humedad”
“susceptibilidad a la sorcion de humedad” de un mat

refiere a la cantidad de humedad absorbida en la su

de dicho material dentro de un cierto tiempo tras |
exposicion a una atmésfera humeda definida y se exp
mg/g. La susceptibilidad a la captacion de humedad
material de acuerdo con la presente invencion
determinarse en mg de humedad/g después de la expos
una atmosferade 10y 85% de humedad relativa, resp
durante 2.5 horas a unatemperatura de +23°C (£2°C)
propésito, la muestra se mantiene primero en una at
humedad relativa del 10% durante 2.5 horas, después
atmosfera se cambia a 85% de humedad relativa, en |
muestra se mantiene durante otras 2.5 horas. A cont

se utiliza el aumento de peso entre 10 y 85% de hum
relativa para calcular la captacion de humedad en m
humedad/g de muestra. La susceptibilidad a la capta
humedad en mg/g dividida por la superficie especifi

(método BET) corresponde a la “susceptibilidad norm

la captacion de humedad” expresada en mg/m

El término “temperatura de inicio volatil” en el se
la presente solicitud se refiere a una temperatura
los volatiles -incluidos los volétiles introducidos

resultado del presente procedimiento - empiezanae

segun se observa en una curva termogravimétrica (TG

trazando la masa de la muestra restante (eje

la temperatura (eje

puede

x), definiéndose a continuacion
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preparacion e interpretacion de dicha curva en la p

experimental.

A lo largo de la presente solicitud, el tamafio de p
de una fraccién de un material particulado se descr
distribucion de tamafio de particula. El valor

el didmetro con respecto al cual x% en peso de las
tienen didmetros inferiores a
gue el valor de
el tamafio de particula en el cual 98% en peso de to
particulas de una fraccion son menores que el valor
Elvalorde
en peso” en el cual 50% en peso de todas las partic

menores que el tamafo de particula indicado.

El término “relleno” en el sentido de la presente i

se refiere a sustancias que pueden afadirse a mater
tales como polimeros, elastomeros, pinturas o adhes
ejemplo, para reducir el consumo de materiales mas

para mejorar las propiedades materiales o mecanicas
productos resultantes. La personaversadaen la mat

muy bien los rellenos, tipicamente rellenos mineral

utilizados en el campo respectivo.

A menos que se especifique lo contrario, el término

o “volumen de poro especifico” de acuerdo con la pr
invencion se refiere a la porosidad total o acumula
volumen de poro del material que contiene carbonato

en forma no tratada (sin revestimiento hidréfobo),

porosimetria de intrusion de mercurio.

El término “polidispersidad de tamafio de poro defin

volumen” debe entenderse como una caracteristica qu

dso es, por lo tanto, el “tamafio de particula medio

arte

articula

ibe por su

dx representa

particulas

dx. Esto significa, por ejemplo,

des (también denominado “corte superior”) es
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la amplitud de distribucion de diametros de tamafio
(en  um) que se encuentra entre las particulas de pigment
Para el propésito de la presente invencion, la poli

de tamafo de poro definida por volumen se expresa c
total a la mitad del maximo del pico de distribucié

de poro unico. A “ancho total a la mitad del maximo
por sus siglas en inglés)” es una expresion del alc
una funcidon dada por la diferencia entre los dos va
extremos de la variable independiente en la cual la
dependiente es igual a la mitad de su valor maximo.
técnico “anchototal ala mitad del maximo", o FWHM

para aproximar la distribucion de diametro con resp
proporcién de volumen de poro de la mayoria de los
decir, la polidispersidad de los tamarios de poro di

a través de la ocupacion del volumen de poro. En la
invencion, el “ancho total a la mitad del maximo” (
refiere a la distribucion representada del tamafio d

normal.

El término “fibra” en el sentido de la presente inv
refiere a una estructura lineal que forma tejidos t
tales como tejidos o no tejidos, que tipicamente co
bandas de fibras unidas entre si por ejemplo a trav
métodos mecanicos. Por consiguiente, el término “fi

entiende que se refiere a una estructura finita.

El término “hilo” en el sentido de la presente inve
refiere auna estructura lineal que formatelas tex

como telas no tejidas que tipicamente consisten en
entrelazados juntos por ejemplo através de métodos

Por consiguiente, el término "hilo" se entiende que

referencia a una estructura finita. El hilo puede e

de poro
0.
dispersidad
omo ancho
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(FWHM,
ance de
lores
variable
Eltérmino
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construido como mono-hilo, bi-hilo o multi-hilo. Si esta
presente un bi-hilo o un multi-hilo, la compaosicion del hilo
unico puede ser sustancialmente la misma. Es decir, las

composiciones de los hilos individuales comprenden

sustancialmente los mismos componentes en las misma S
cantidades. Alternativamente, la composicion de los hilos
individuales puede ser diferente. Es decir, las com posiciones
de los hilos individuales pueden comprender los mis mos
componentes en cantidades variables o las composici ones de

los hilos individuales pueden comprender diferentes
componentes en las mismas cantidades o la composici on de los
hilos individuales puede comprender diferentes comp onentes en

cantidades variables.

El término “filamento” en el sentido de la presente invencion
se refiere a una estructura que difiere de las fibr as por su
longitud de estructura. Por consiguiente, el términ o]
“filamento” se entiende que se refiere a fibras sin fin. Se
aprecia ademas que el filamento puede construirse ¢ Omo mono-
filamento, bi-filamento o multi-filamentos. Si esta presente
un bi-flamento o multi-filamento, la composicion d e los
filamentos individuales puede ser sustancialmente | a misma.
Es decir, las composiciones de los filamentos indiv iduales
comprenden sustancialmente los mismos componentes e n las
mismas cantidades. Alternativamente, la composicion de los
filamentos individuales puede ser diferente. Es dec ir, las

composiciones de los filamentos individuales pueden

comprender los mismos componentes en cantidades var iables o
las composiciones de los filamentos individuales pu eden
comprender diferentes componentes en las mismas can tidades o
lacomposicién de los filamentosindividuales puede comprender

diferentes componentes en cantidades variables.
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La seccion transversal de los filamentos y/o fibras

puede tener una gran variedad de formas. Se prefier

forma en seccion transversal de los filamentos y/o

hilos pueda ser redonda, oval o n-gonal, en donde n

por ejemplo n es 3. Por ejemplo, la forma en seccid
transversal de los filamentos y/o fibras y/o hilos
aproximadamente redonda o trilobal. Adicionalmente
alternativamente, la forma en seccion transversal d

filamentos y/o fibras y/o hilos puede ser hueca.

Tal como se utiliza en la presente memoria, el térm
“articulo textil” se refiere a un producto producid
meétodos tales como por estratificacion, fruncido, t

anudado, entrelazado, tejido, crochet o insertado.

Para el propédsito de la presente invencion, el térm
“material tejido” se refiere a un articulo o tejido
producido por tejido, y el término “material no tej

refiere a una estructura de hoja plana, flexible y

se produce mediante capas de interconexion o redes

filamentos o estructuras filamentarias similares a

Una “pelicula” en el sentido de la presente invenci
lamina o capa de material que tiene un espesor medi
pequefio en comparacién con su longitud y ancho. Por
el término “pelicula” puede referirse a una lamina
material que tiene un espesor medio de menos de 200
masdel um.

De acuerdo con una incorporacion preferida de la pr
invencion, la pelicula es una pelicula transpirable
término “pelicula transpirable” en el sentido de la

invencion se refiere a una pelicula de polimero que

y/o hilos
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es 23,
n
esredonda,
0

e los

ino
0 por

renzado,

ino
textil
ido” se
porosa que
de fibras,

peliculas.

on es una
0 que es
ejemplo,

0 capa de
um, pero

esente
El
presente

permite



18

el paso de gases y vapor de humedad, por ejemplo, d
presenciade microporos. La “transpirabilidad” de u
transpirable se puede medir por su velocidad de tra
de vapor de agua (WVTR, por sus siglas en inglés),
2 dia).

polimero puede considerarse “transpirable” si tiene

especifica en g/(m Por ejemplo,
de al menos g/(m
dispositivo de medicion Lyssy L80-5000 segun ASTM E

Cuando se utiliza un articulo indefinido o definido
hace referencia a un sustantivo singular, por ejemp
o “ellla”, esto incluye un plural de ese sustantivo

gue se especifique otra cosa.

Cuando se utiliza el término “que comprende” en la
descripcion y en las reivindicaciones, éste no excl
elementos. Para los propdsitos de la presente inven
considera que el término “que consiste en” es
incorporacion preferida del término “que comprende”
continuacion se define un grupo como comprende al m
cierto niumero de incorporaciones, esto también debe

como la descripcién de un grupo, que preferiblement

solamente en estas incorporaciones.

Términos como “obtenible” o “definible” y *“obtenido
“definido” se utilizan indistintamente. Esto signif
ejemplo, que, a menos que el contexto indique clara
contrario, eltérmino “obtenido” no significa que,

una incorporacion debe ser obtenida, por ejemplo, a

la secuencia de pasos que se encuentra después del
“obtenido” aunque dicho entendimiento limitado siem
incluido por los términos “obtenido” o “definido” ¢

incorporacion preferida.
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A continuacion se describiran con mas
incorporaciones preferidas del procedimiento de la
para fabricar un material que contiene carbonato de

Debe entenderse que estos detalles e incorporacione
aplican también al material que contiene carbonato
propiamente dicho, asi como al uso de dicho product

cualquiera de las aplicaciones descritas.

De acuerdo con una incorporacién de la invencion, e
gue contiene carbonato de calcio himedo de la etapa
un contenido de humedad de mas de 70% en peso, refe
de mas de 75% en peso y mas preferiblemente de mas
peso, con base en el peso del material que contiene

de calcio humedo.

De acuerdo con otra incorporacion preferida de la i

el contenido de humedad del material que contiene ¢
de calcio humedo en la etapa b) se reduce a un cont

humedad reducido de menos del 60% en peso, con base
del material que contiene carbonato de calcio humed
preferiblemente de menos de 50% en peso, mas prefer

de menos de 40% en peso e incluso mas preferiblemen

de 30% en peso, con base en el peso del material qu

carbonato de calcio hiumedo.

En algunas incorporaciones del procedimiento de la

el material que contiene carbonato de calcio hiumedo
etapa a) tiene un contenido de humedad de més del 7

y se reduce en la etapa b) a un contenido de humeda

de menos del 60%, con base en el peso del material
carbonato de calcio humedo, preferiblemente de meno
en peso, mas preferiblemente de menos de 40% en pes

mas preferiblemente de menos de 30% en peso, con ba

detalle las

invencién
calcio.
s se
de calcio

0 en

| material
a) tiene
riblemente
de 80% en

carbonato

nvencion,
arbonato
enido de
en el peso
0,
iblemente
te de menos

e contiene

invencion,
de la
0% en peso
d reducido
gue contiene
s de 50%
o eincluso

se en el
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peso del material que contiene carbonato de calcio
algunas incorporaciones del procedimiento de la inv
material que contiene carbonato de calcio humedo de

a) tiene un contenido de humedad de mas del 75% en
reduce en la etapa b) a un contenido de humedad red
menos del 60%, con base en el peso del material him
contiene carbonato de calcio, preferiblemente de me

en peso, mas preferiblemente de menos de 40% en pes
mas preferiblemente de menos de 30% en peso, con ba
peso del material que contiene carbonato de calcio
algunas incorporaciones del procedimiento de la inv
material que contiene carbonato de calcio humedo de

a) tiene un contenido de humedad de mas del 80% en
reduce en la etapa b) hasta un contenido de humedad
de menos del 60%, con base en el peso del material
carbonato de calcio himedo, preferiblemente de meno
en peso, mas preferiblemente de menos de 40% en pes
mas preferiblemente de menos de 30% en peso, con ba
peso del material que contiene carbonato de calcio
Puede ser preferido de acuerdo con la presente inve

el contenido de humedad del material que contiene ¢
de calcio humedo en la etapa b) disminuya por medio

en una o mas etapas en al menos 30%, preferiblement

menos 50%, mas preferiblemente por al menos 60% y m

preferiblemente al menos 70%.

De acuerdo con una incorporacién de la invencion, e

gue contiene carbonato de calcio himedo se concentr

térmicamente en la etapa c) hasta que un contenido

final no superior a 0.5% en peso, mas preferiblemen
méas de 0.2% en peso, incluso mas preferiblemente de
del 0.1% en peso y lo més preferido de no méas de 0.

hamedo. En
encion, el
la etapa
peso y se
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peso, con base en el peso del material que contiene

de calcio humedo.

De acuerdo con otra incorporacion preferida de la i

el material particulado que contiene carbonato de c
hamedo de la etapa a) se selecciona del grupo que ¢
material de carbonato de calcio molido en himedo, m
carbonato de calcio molido en seco o humedecido, ma
carbonato de calcio precipitado (PCC, por sus sigla
inglés)o una mezcla de los materiales de carbonato
anteriores. Ademas, se ha encontrado de acuerdo con
presente invencion que puede ser ventajoso que el m
gue contiene carbonato de calcio obtenido después d

b) (concentracion con medios mecanicos) sea lavada
veces con agua desionizada antes de la etapa de sec

c) . El lavado puede realizarse diluyendo el materi
contiene carbonato de calcio obtenido después de la

con agua desionizada y retirando de nuevo la cantid

de agua con medios mecanicos. Esta etapa puede llev

una vez o dos 0 mas veces.

Se prefiere especialmente de acuerdo con la present
gue el material que contiene carbonato de calcio ob
la etapa c) sea tratado con un agente hidrofobizant
preferiblemente con un agente hidrofobizante selecc

grupo de acidos monocarboxilicos y/o dicarboxilicos

de 6 a 24 atomos de carbono de cadena, mas preferib
con al menos un &cido graso seleccionado del grupo
estearico, acido behénico, &cido
isoestearico, acido montanico, acido caprico, acido
acido miristco y mezclas de los mismos vy

preferiblemente con acido caprilico y/o sales de lo

palmitico, acido

lo mas

carbonato

nvencion,
alcio
onsiste en
aterial de
terial de
S en
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El tratamiento con el agente hidrofobizante se llev
preferiblemente a temperatura elevada de tal manera
agente hidrofobizante se encuentra en estado liquid

y preferiblemente se lleva a cabo a una temperatura
menos 50°C, mas preferiblemente de al menos 75°C, i
preferiblemente entre 50°C y 200°C y lo mas preferi
entre 70°C y 110°C. Se contempla de acuerdo con la
invencion que el tratamiento con el agente hidrofob
lleve a cabo preferiblemente antes, durante y/o des
desaglomeracion del material que contiene carbonato

lo mas preferiblemente durante la desaglomeracion.
puede preferirse llevar a cabo dos etapas de desag|

preferiblemente antes y después del tratamiento hid

De acuerdo con otra incorporacion de la presente in
el tratamiento con el agente hidrofobizante se llev
temperatura elevada en un dispositivo de tratamient

ser calentado, preferiblemente en un dispositivo me
gue puede ser calentado, en donde el material que ¢
carbonato de calcio recubierto o tratado se retira
dispositivo después del enfriamiento,
hasta 50°C,

ambiente (20°C) oinferior. Se ha encontrado sorpre

preferiblemen

enfriandose preferiblemente a temperatu

que la eliminacion del material tratado después del

enfriamiento dentro del dispositivo 0 mezclador mej

adicionalmente la susceptibilidad a la captacion de

Se puede preferir especialmente de acuerdo con la p
invencion concentrar térmicamente el material que ¢
carbonato de calcio humedo en la etapa c) a una tem
en el rango de 50°C a 200°C en presencia de un agen

hidrofobizante hasta un contenido de humedad final

a a cabo
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de 0.1% en peso, con base en el peso del material g

carbonato de calcio.

La cantidad de agente hidrofobizante afiadido al mat
contiene carbonato de calcio puede estar en el rang

en peso a 2.0% en peso, con base en el peso del mat
contiene carbonato de calcio. Generalmente, cuando

de contacto con el agua es mayor que 90°, la superf
“hidrofobica” en el sentido de la presente solicitu

angulo de contacto se puede medir de acuerdo con el

la gota sésil utilizando un analizador de angulo de

comercial controlado por software. Se pueden usar a
desionizada y ultrafiltrada para las mediciones. Un

aguade5 ul puede depositarse sobre un sustrato horizontal y
después del equilibrio los angulos de contacto se p

utiizando un software basado en video. Dicho sustr
horizontal puede ser un comprimido que se hace con

la muestra correspondiente que se presiona a una ta

ejemplo, en una placa de aluminio con un diametro d

una altura de 7 mm, utilizando, por ejemplo, una pr
TP40/20 (Herzog) a 400 kN.

El material particulado inorganico que se proporcio
etapa a) tiene preferiblemente un valor de diametro
dso de 0.1 a5

um, mas preferiblemente de 0.1 a 2.0

particula medio en peso
0.1laz25
preferiblemente de 0.3 a 1.8

meétodo de sedimentacion.

De acuerdo con otra incorporacion preferida de la i
los medios mecanicos utilizados para la etapa b) in
0 mas de una centrifuga, un dispositivo de filtraci

filtro giratorio de vacio, una prensa de filtro y/o
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de tubo y/o en donde la concentracion de la etapa c

a cabo con uno o mas de un secador por pulverizacié
intercambiador de calor, secador de chorro, horno,
compartimiento, secador de vacio, secador de microo

liofilizador.

De acuerdo con otro aspecto de la presente invencid
método de la invencion para fabricar un material qu

carbonato de calcio se utiliza parareducirlasusc

a la captacion de humedad de materiales que contien

carbonato de calcio.

El material que contiene carbonato de calcio de la
gue se puede obtener mediante el procedimiento de |
descrito en el presente documento tiene preferiblem
susceptibilidad a la captacion de humedad de menos

preferiblemente de menos de 1.0 mg/g, incluso mas

preferiblemente de menos de 0.5 mg/g y ain mas pref
menos de 0.3 mg/g.

De acuerdo con otro aspecto mas de la presente inve
método de la invencion para fabricar un material qu
carbonato de calcio se usa para reducir la porosida
materiales que contienen carbonato de calcio. Los m
gue contienen carbonato de calcio de la invencion c
porosidad reducida o un volumen de poros son especi
adecuados para ser incorporados como relleno en pap

Un material de carbonato de calcio especialmente pr
proporcionado de acuerdo con la presente invencion

caracterizarse como un material particulado que tie

de tamafio de particula medio en peso dso de 0.9a 2.0

tiene una susceptibilidad a la sorcién de humedad d
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0.8 mg/g después de tratamiento con un agente hidr ofobizante.
Ademas, el material particulado que contiene carbon ato de
calcio puede tener un volumen de poros especifico t otal
inferior a 0.84 cm 3/g antes del tratamiento con dicho agente
hidrofobizante. Se prefiere especialmente que el ma terial
particulado que contiene carbonato de calcio tenga un volumen
de poros especifico total de menos de a0.47 cm 3/g en el rango

de didmetro de poro de 0.004 a 2.4 um antes del tratamiento

con dicho agente hidrofobizante.

De acuerdo con una incorporacion preferida, el mate rial
particulado que contiene carbonato de calcio de la invencion
tiene una susceptibilidad a la sorcién de humedad d e menos de
0.6 mg/g, preferiblemente de menos de 0.5 mg/g y ma S
preferiblemente de menos de 0.3 mg/g después del tr atamiento
con un agente hidrofobizante. Preferiblemente, el v olumen de
poros especifico total del material en particulas q ue contiene
carbonato de calcio es de menos de 0.83 cm 3/g, preferiblemente

de menos de 0.82 cm  3/g, mas preferiblemente de menos de 0.81

cmi/g e incluso mas preferiblemente de menos de 0.80 ¢ n#/g
antes del tratamiento con dicho agente hidrofobizan te. Para
un rango de didmetro de poro de 0.004 a 2.4 um, el volumen de
poros especifico total es preferiblemente menos de 0.46cm 3/g,
preferiblemente menor que 0.45 cm 3/g, mas preferiblemente de
menos de 0.44 cm  3/g e incluso mas preferiblemente de menos de

0.40 cm 3/g antes del tratamiento con dicho agente

hidrofobizante. El volumen de poros especifico tota | en el
rango de didmetros de poro de 0.004 a 2.4 pum describe el

volumen de vacio entre particulas del material part iculado,
mientras que el volumen de poro especifico total so bre el
rango de diametro de poro completo (0.004 a 400 um) describe

el volumen de vacio del aglomerado y el volumen de vacio entre
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particulas del material particulado. ElI volumen de poro
especifico total especificado en la presente memori a
preferiblemente se proporciona para un material par ticulado
gue contiene carbonato de calcio que tiene un valor de tamafio
de particula medio en dsode 1.2a1.9 um, preferiblemente de
14al8 umy mas preferiblemente de 1.6 a 1.8 um.

De acuerdo con otra incorporacion de lainvencion, el material
gue contiene carbonato de calcio tiene una polidisp ersidad de
tamafo de poro definida por volumen, expresada como ancho
total a la mitad del maximo (FWHM) de 0.9 um o superior,
preferiblemente en el rango de 1.0 a 1.5 um antes del

tratamiento con dicho agente hidrofobizante.

De acuerdo con un aspecto adicional de la presente invencion,
se proporciona un material polimérico termoplastico que
comprende un material polimérico termoplastico,
preferiblemente un material de pelicula de poliolef ina, mas
preferiblemente un material de pelicula de polietil eno
transpirable y el material que contiene carbonato d e calcio
revestido hidrofobamente de acuerdo con la presente invencion.

El material polimérico termoplastico comprende
preferiblemente el material que contiene carbonato de calcio
en una cantidad de 1 a 60% en peso, preferiblemente en una
cantidad de 10 a 45% en peso, con base en el materi al

polimérico termoplastico.

De acuerdo con otro aspecto mas de la presente inve ncién, se
proporciona un material polimérico termoendurecible que
comprende un material polimérico termoendurecible,
preferiblemente un polimero termoendurecible selecc ionado
entre polimeros termoplasticos, resinas epoxi, poli uretanos,

elastomeros, tales como materiales de caucho natura | ylo
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sintético y poliésteres, tal como PET y el material
contiene carbonato de calcio revestido hidr6fobamen

acuerdo con la presente invencion. ElI material poli

termoendurecible de acuerdo con la presente invenci
comprende el material que contiene carbonato de cal

preferiblemente en una cantidad de 1 a 60% en peso,

preferiblemente en una cantidad de 2 a 25% en peso,

en el material polimérico termoendurecible.

A continuacion, se describirdn con mas detalle las
respectivas y las incorporaciones preferidas corres

del procedimiento de la invencion. Debe entenderse
detalles e incorporaciones se aplican también al ma
contiene carbonato de calcio propiamente dicho, asi

uso de dicho producto en cualquiera de las aplicaci

descritas.

Etapa del procedimiento a)

De acuerdo con la etapa de procedimiento a) se prop
material que contiene carbonato de calcio particula

En general, dicho material que contiene carbonato d
puede ser cualquier fuente de carbonato de calcio y

de origen natural o no natural.

En algunas incorporaciones del procedimiento de la

el material que contiene carbonato de calcio propor

la etapa a) se selecciona de fuentes de carbonato d
natural, que contiene preferiblemente de 50 a 98% e
carbonato de calcio, con base en el peso total de d

material que contiene carbonato de calcio.

que
te de

mérico

cio

con base

etapas
pondientes
que estos
terial que
como al

ones

orciona un

do humedo.
e calcio

puede ser

invencion,
cionado en
e calcio
n peso de
icho



28

De acuerdo con una incorporacion, el material que ¢
carbonato de calcio contiene al menos 50% en
preferiblemente al menos 70% en peso, mas preferibl
menos 80% en peso, incluso mas preferiblemente al m
en peso, y lo mas preferiblemente de 90 a 98% en pe
carbonato de calcio, con base en el peso total de d

material que contiene carbonato de calcio.

De acuerdo con otra incorporaciéon, el material que
carbonato de calcio proporcionado en la etapa a) se
del grupo que consiste en marmol, piedra caliza, fti

dolomita y mezclas de los mismos.

De acuerdo con una incorporacion preferida, el mate
contiene carbonato de calcio proporcionado en la et
selecciona del grupo que consiste en marmol, piedra
incorporacion preferida de la invencion, el materia
contiene carbonato de calcio hiumedo particulado de

a) se selecciona del grupo que consiste en material
carbonato de calcio molido en humedo, material de ¢

de calcio molido en seco y humedecido, material de

de calcio precipitado (PCC) o una mezcla de los mat

carbonato de calcio anteriores.

De acuerdo con otra incorporacion preferida de la i

el material hiumedo particulado que contiene carbona
calcio se selecciona del grupo que consiste en mate
carbonato de calcio molido en humedo, material de c

de calcio molido en seco y humedecido o una mezcla

materiales de carbonato de calcio anteriores.

De acuerdo con otra incorporacion preferida de la i

el material
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particulado proporcionado en la etapa a) tiene un v
diametro de tamafio de particula medio en peso

um.

Enlos casos en los cuales el carbonato de calcio e

no natural, el carbonato de calcio puede ser carbon
calcio precipitado (PCC). Un PCC en el sentido de |
invencion es un material sintetizado, obtenido gene
por precipitacion tras una reaccion de dioxido de ¢
hidroxido de calcio (cal hidratada) en un medio acu
precipitacion de una fuente de calcio y carbonato e
Ademas, el carbonato de calcio precipitado puede se
el producto de laintroduccion de sales de calcio y
cloruro de calcio y carbonato sodico, por ejemplo,
acuoso. El PCC puede ser vaterita, calcita o aragon
PCC se describen, por ejemplo, en los documentos EP
EP 2 524 898, EP 2 371 766 o la solicitud de patent
no publicada 12 164 041.1.

De manera conveniente, el material que contiene car

calcio de la etapa a) se proporciona en forma humed
particulas. De acuerdo con la presente invencion es
significa que se proporciona una suspension 0 suspe

bajo contenido en sodlidos, teniendo dicha suspensio
suspension un contenido de humedad de mas del 65% e
con base en el peso del material que contiene carbo
calcio huimedo. Esto corresponde a un contenido de s
menos del 35% en peso, con base en el peso del mate

gue contiene carbonato de calcio. En vista de lo an
procedimiento de la invencion es adecuado para proc
lechadas o suspensiones que contienen carbonato de

bajo contenido en sélidos en un material que contie
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carbonato de calcio seco. El material himedo partic ulado que
contiene carbonato de calcio proporcionado en la et apa a) de
acuerdo con una incorporacion preferida de la prese nte
invencion tiene un contenido de humedad de mas de 7 0% en peso,
preferiblemente de mas de 75% en peso y mas preferi blemente
de mas de 80% en peso, con base en el peso del mate rial himedo

gue contiene carbonato de calcio.

El material que contiene carbonato de calcio puede
proporcionarse como un material triturado, por ejem plo, en
forma triturada, molida o pre-molida. EI material p articulado

inorganico que se proporciona en la etapa a) tiene

preferiblemente un valor de diametro de particula m edio en
peso dso de 0.1 a5 um, preferiblemente de 0.1 a 2.5 um, mas
preferiblemente de 0.1 a 2.0 um y lo mas preferiblemente de

0.3al1.8 um, medido de acuerdo con el método de sedimentacion

descrito en la presente memoria. Ademas, el materia I

particulado inorganico que se proporcionaen laeta paa)tiene
preferiblemente un corte superior dos de menos de 10 um,
preferiblemente de menos de 5 um. El residuo de particulas

gue tienen un diametro de 45 um o mas, preferiblemente de 20

um o mas, puede alternativamente o adicionalmente se r menor
que 3 ppm.

De acuerdo con la presente invencion, el material g ue contiene
carbonato de calcio hiumedo particulado no contiene dispersante

o una cantidad sub-efectiva de dispersante. Una“ca ntidad sub-
efectiva de dispersante” en el sentido de la presen te
invencion corresponde a una cantidad de dispersante gue no
causa ninguna influencia o cambio medible de la vis cosidad
del material que contiene carbonato de calcio humed 0, esdecir,

la suspension que contiene los sélidos de carbonato de calcio.
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En otras palabras, la viscosidad del material que ¢
carbonato de calcio humedo que contiene una cantida
efectiva de dispersante es sustancialmente la misma
ausenciacompletade undispersante. Unacantidad s

de dispersante es tipicamente menor que aproximadam

en peso, con base en el material que contiene carbo
calcio seco, por ejemplo, menos de aproximadamente
peso, menos de aproximadamente 0.01% en peso, con b
de

“dispersante” en el sentido de la presente invencio

material que contiene carbonato calcio seco.
ejemplo, un polimetacrilato de sodio, polifosfato s

derivados y mezclas de los anteriores.

El material de carbonato de calcio himedo proporcio
etapa a) de acuerdo con el método de la invencion s

la etapa de reduccion mecanica de la humedad b).

Etapa del procedimiento b)

De acuerdo con la etapa b) del procedimiento, se re
contenido de humedad del material que contiene carb
calcio humedo de la etapa a), en donde se elimina u

de la materia soluble en agua presente en el materi
contiene carbonato de calcio himedo particulado. La
se elimina de acuerdo con la etapa b) con medios me
una temperatura en el rango entre 0°C y 65°C, prefe

a una temperatura en el rango de mas de 0°C a 60°C,
mas etapas en al menos 10% y en cualquier caso a un

de humedad reducido de menos de 65% en peso, con ba
peso del material que contiene carbonato de calcio
Como se ha expuesto anteriormente en detalle, se re
segun el método de la invencion que se consiga una

de la humedad de al menos 10% vy, adicionalmente, qu
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contenido de humedad reducido después de la etapa b

inferior al 65% en peso, con base en el peso del ma

contiene carbonato de calcio hiumedo. La reduccion d

humedad con medios mecéanicos puede llevarse a cabo

técnicas bien conocidas incluyendo filtracion
centrifugacion. Las técnicas mecéanicas adecuadas in
también filtracion en vacio, filtracién a presiony

Los medios mecanicos correspondientes que se pueden

la etapa b) incluyen una o mas de una centrifuga, u

dispositivo de filtracion, un filtro de vacio rotat

prensa de filtro y/o una prensa de tubo.

La reduccion requerida del contenido de humedad en
b) se puede conseguir en una etapa o en varias etap
ejemplo, dos, tres 0 mas etapas. Puede resultar esp
ventajoso utilizar dos 0 mas etapas si una reduccio
humedad mas significativa, por ejemplo, de al menos
menos 20%, al menos 30%, al menos 50%, al menos 60%
70%, con base en el peso de la fase acuosa del mate
carbonato de calcio humedo se debe conseguir en la

Se puede preferir que el contenido de humedad del m
gue contiene carbonato de calcio hiumedo en la etapa

reduzca a un contenido de humedad reducido de menos

en peso, con base en el peso del material que conti

carbonato de calcio himedo, preferiblemente de meno
en peso, mas preferiblemente de menos de 40% en pes
mas preferiblemente de menos de 30% en peso, con ba
peso del material que contiene carbonato de calcio

El rango preferido de temperaturas a aplicadas dura
etapa b) se determina por la capacidad de procesami

humedad (agua) por una parte (mas de 0°C requerido)
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otra parte, debido a la inestabilidad térmica de ci

en la fase acuosa, tal como carbonato de hidrogeno,

La “materia soluble en agua” que se elimina por eje
filtracion o centrifugacion comprende iones. Por co

la aplicacion de la etapa de reduccidon mecanica de
deshidratacion en una extension especificada o hast
minimo conduce a un cambio de la proporcién origina

en el agua y sélidos en el agua. Al quitar parte de

y mantener el contenido de sdlidos originales, la p

o el porcentaje de la “materia soluble en agua” o |

se reduce, mientras que la cantidad absoluta de sél
suspension permanece esencialmente constante. Como
expuesto anteriormente, los inventores de la presen
invencion encontraron que los iones o la materia so
agua que estan contenidos en la suspension de carbo
calcio influyen en las propiedades del producto fin
supone que tras la concentracion térmica de la fase

la suspension, dichos iones y la materia soluble en
experimentan diferentes procedimientos fisico-quimi

la superficie de las particulas de carbonato de cal
procedimientos pueden, por ejemplo, tener un impact
porosidad del material particulado seco y también i

el comportamiento de agregacion de dichas particula
por ejemplo, a menos cristalizaciéon durante el seca

presencia de materia o iones menos solubles en agua

En vista de las observaciones anteriores, queda cla

etapa b) y los limites y/o parametros definidos en

cruciales para el procedimiento de lainvenciony t

las propiedades del producto obtenible mediante dic

procedimiento.
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Etapa del procedimiento c)

El procedimiento de la invencién comprende ademas |
secado c¢). En dicha etapa de secado, el material de
de calcio humedo con el contenido de humedad reduci
en la etapa b) se seca para obtener el material que
carbonato de calcio que se va a producir.

Durante la etapa de secado c), el material que cont
carbonato de calcio humedo con el contenido de hume
reducido de la etapa b) se concentra térmicamente a
temperatura en el rango de -100°C a 100°C hasta un

de humedad final no superior a 1.0% en peso, con ba

peso del material que contiene carbonato de calcio.
requiere o se prefiere, la humedad puede eliminarse

contenido de humedad total menor que o igual a 0.5%

mas preferiblemente menor que o igual a 0.2% en pes
preferiblemente entre 0.03 y 0.07%, con base en el

del material seco. Tipicamente, el material de carb

calcio humedo con el contenido de humedad reducido

para la etapa de procedimiento c) de acuerdo con la

invencion tampoco contiene ningun dispersante o una
sub-efectiva de dispersante. En otras palabras, nor

no se afiade ningun dispersante antes de la etapa de

Tipicamente, la etapa de secado de acuerdo con
procedimiento de la invenciébn puede llevarse a cabo
cualquier método de secado térmico conocido por el

la materia. La etapa de secado se puede llevar a ca

0 mas de un secador por pulverizacion y un intercam

calor, secador de chorro, horno, secador de compart

secador de vacio, secador de microondas y/o liofili
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Segun una incorporacion, la etapa de secado c) es u na etapa
de secado por pulverizacién, en la cual dicha etapa de secado
por pulverizacion se lleva a cabo a una temperatura gue varia

de 90°C a 130°C y preferiblemente de 100°C a 120°C.

Mediante la etapa de secado c), se obtiene un relle no mineral
seco que tiene un contenido de humedad total bajo g ue es menor
o igual a 1.0% en peso, con base en el peso total d e dicho
relleno mineral seco. De acuerdo con otra incorpora cion, el

relleno mineral seco de la etapa c) tiene un conten ido de

humedad total inferior o igual a 0.5% en peso Yy

preferiblemente inferior o igual a 0.2% en peso, co n base en
el peso total de dicho relleno mineral seco. De acu erdo con
otra incorporacion, el relleno mineral seco de la e tapa c)
tiene un contenido de humedad total entre 0.01 y O. 15% en
peso, preferiblemente entre 0.02 y 0.10% en peso, Yy mas
preferiblemente entre 0.03 y 0.07% en peso, con bas e en el

peso total de dicho relleno mineral seco.

El relleno mineral seco obtenido en la etapa c) de acuerdo
con un aspecto de la presente invencion es un mater ial
particulado que tiene un valor de tamafio de particu la medio
en peso dso de 0.9 a 2.0 um y que tiene un volumen de poro
especifico total inferior a 0.84 cm 3/g. El volumen de poro
especifico total del material que contiene carbonat ode calcio
particulado obtenido después de la etapa de secado térmico
preferiblemente es menor que 0.83 cm 3/g, preferiblemente menor

gue 0.82 cm 3/g, mas preferiblemente menor que 0.81 cm 3/g e
incluso mas preferiblemente menor que 0.80 cm 3/g. El material

de relleno mineral con un volumen de poros especifi co total
inferiora 0.84 cm 3/g tiene preferiblemente un valor de tamafio

de particula medio en peso dspdel.2al.9 um, preferiblemente
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de 1.4 a 1.8

polidispersidad de tamafio de poro definida por volu

um y mas preferentemente de 1.6 a 1.8

expresada como ancho total a la mitad del maximo (F
material que contiene carbonato de calcio particula

obtenido después de la etapa de secado térmico,
preferiblemente de 0.9

elrangode 1.0a 1.5 um.

De acuerdo con una incorporacion preferida de la in

el material que contiene carbonato de calcio se des
durante el procedimiento de secado, preferiblemente

del procedimiento de secado y/o durante o despuésd

de hidrofobizacion posterior tal como se describe e

presente memoria.

Tratamiento con agente hidrofobizante

Se prefiere especialmente de acuerdo con la present

gue el material que contiene carbonato de calcio ob

la etapa c) sea tratado con un agente hidrofobizant
preferiblemente con un agente hidrofobizante selecc

grupo de acidos monocarboxilicos y/o dicarboxilicos

de 6 a 24 &omos de carbono de cadena, mas preferib
con al menos un &cido graso seleccionado del grupo

estearico, acido behénico, acido palmitico, &acido
isoestearico, acido montanico, acido caprico, acido
acido miristico y mezclas de los mismos y lo mas

preferiblemente con acido caprilico y/o sales de lo

El tratamiento con el agente hidrofobizante se llev
preferiblemente a temperatura elevada de tal manera
agente hidrofobizante se encuentra en estado liquid

y preferiblemente se lleva a cabo a una temperatura

menos 50°C, mas preferiblemente de al menos 75°C, i

um. La
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preferiblemente entre 50°C y 200°C y lo mas preferi blemente
entre 70°C y 170°C. En algunas incorporaciones adic ionales
del procedimiento de la invencion, la temperatura e n la etapa
de tratamiento varia de 70°C a 140°C, preferiblemen te de 75°C

a 130°C, y mas preferiblemente de 80°C a 125°C, dep endiendo
de la eleccion del material de revestimiento hidrof obo.
Preferiblemente, el agente hidrofobizante durante | a etapa de
tratamiento esta en forma liquida fundida. De acuer do con la
presente invencion, puede preferirse que el tratami ento con
el agente hidrofobizante se lleve a cabo a las temp eraturas
elevadas anteriormente mencionadas en dispositivo m ezclador
gue puede ser calentado, en donde el material que ¢ ontiene
carbonato de calcio recubierto o tratado se retira del
dispositivo  después del enfriamiento, preferiblemen te
enfriindose hasta 50°C, preferiblemente a temperatu ra
ambiente (20°C) oinferior. Se haencontrado sorpre ndentemente

que la eliminacion del material tratado después del

enfriamiento dentro del dispositivo o0 mezclador mej ora
adicionalmente la susceptibilidad a la captacion de humedad.
Se contempla de acuerdo con la presente invencion ue el
tratamiento con el agente hidrofobizante se lleva a cabo

preferiblemente  antes, durante y/o después de la

desaglomeracion del material que contiene carbonato de calcio,

lo mas preferiblemente durante la desaglomeracion. También
puede ser preferido de acuerdo con la presente inve ncion
llevar a cabo dos etapas de desaglomeracién, prefer iblemente
antes y después del tratamiento hidréfobo. Se encon tré que la
susceptibilidad a la captacion de humedad puede mej orarse

adicionalmente llevando a cabo las etapas de desag| omeracion.
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En algunos casos, la etapa de tratamiento puede lle

cabo directamente al final de la etapa de secado. E
incorporacion, la etapa de secado c) se lleva a cab

unidad de secado que comprende una camara de secado
agente hidrofobizante se pone en contacto con el re

mineral seca por adicion de dicho agente alacamar

Se asume que las fuerzas de cizallamiento aplicadas

la fase final del procedimiento de secado y/o duran
aplicacion del agente hidrofobizante favorecen la r

del contenido de humedad total del material que con

carbonato de calcio.

Por medio de dicha etapa de tratamiento, se forma u
tratamiento sobre al menos parte de la superficied

gue contiene el carbonato de calcio obtenido. Dicho
hidrofobizante utilizado en la etapa de tratamiento

puede ser cualquier agente conocido por el experto
materia que sea capaz de formar una capa de tratami
hidrofobo sobre al menos parte de la superficie de

gue contiene carbonato de calcio.

En una incorporacion de la presente invencion, el a
hidrofobizante se selecciona del grupo que consiste
monocarboxilicos y/o dicarboxilicos que tienen de 6
atomos de carbono en cadena, anhidridos succinicos
sustituidos, ésteres de acido alquil fosfaorico,
polihidrogensiloxano, polidimetilsiloxano y mezclas

mismos.

Segun otra incorporacién de la presente invencion,
hidrofobizante es un acido graso que tiene de 6 a 2
de carbono en cadena, preferiblemente seleccionado
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gue consiste en acido estearico, acido behénico, ac ido
palmitico, acido isoestearico, acido montanico, aci do caprico,
acido laurico, acido miristico, sales de los mismos y mezclas
de los mismos, y mas preferiblemente acido estearic 0 y/o una

sal del mismo.

De acuerdo con otra incorporaciéon de la presente in vencion,
el agente hidrofobizante es un anhidrido alquenilsu ccinico.
Segun todavia otra incorporacion de la presente inv encion, el
agente hidrofobizante es un éster de acido alquil f osforico.
Segun otra incorporacion de la presente invencion, el agente
hidrofobizante se selecciona entre polihidrogensilo xano,

polidimetilsiloxano y mezclas de los mismos.

La cantidad de agente hidrofobizante afiadido al mat erial que
contiene carbonato de calcio puede estar en el rang o de 0.05%
en peso a 2.0% en peso, con base en el peso del mat erial que

contiene carbonato de calcio.

Mediante el tratamiento con un agente 0 agentes

hidrofobizantes, se obtiene un relleno mineral que tiene una
susceptibilidad a la humedad muy baja. Mas precisam ente, de
acuerdo con un aspecto de la presente invencion, el material
particulado que contiene carbonato de calcio de la invencion
tiene una susceptibilidad a la sorcién de humedad d e menos de

0.8 mg/g, preferiblemente de menos de 0.6 mg/g, mas
preferiblemente de menos de 0.5 mg/g y muy preferib lemente de
menos de 0.3 mg/g después del tratamiento con un ag ente

hidrofobizante.

El material que contiene carbonato de calcioy su u SO




40

Los inventores descubrieron sorprendentemente que d
con el procedimiento de la invencion, se puede obte
material que contiene carbonato de calcio que, espe
cuando se trata con un agente hidrofobizante, propo

baja captacion de humedad en comparacion con
convencionales. También la porosidad y compresibili
material del material que contiene carbonato de cal

se puede ajustar o modificar mediante el procedimie

invencion.

Tal como ya se ha descrito anteriormente, la suscep

a la captacion de humedad de un material se refiere
cantidad de humedad absorbida en la superficie de d
material y se expresa en mg de humedad/g absorbida

muestra tras la exposicién a una atmosfera humeda d

De acuerdo con otro aspecto de la presente invencié
método de la invencion para fabricar un material qu
carbonato de calcio se utiliza para reducir la capt
humedad o la susceptibilidad a la captacion de hume

materiales que contienen carbonato de calcio.

El material que contiene carbonato de calcio de la
gue se puede obtener mediante el procedimiento de |
descrito en el presente documento tiene preferiblem
susceptibilidad a la captacién de humedad menor que
preferiblemente menor que 1 mg/g, incluso mas prefe

menor que 0.5 mg/g y mas preferiblemente menos de 0

En otra incorporacion, el material que contiene car

calcio que puede obtenerse mediante la etapa de tra
opcional puede tener una susceptibilidad a la capta
humedad menor o igual a 3.0 mg/g, preferiblemente m
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igual a 2.5 mg/g, y lo mas preferiblemente menor qu

a 2.0 mg/g.

En otra incorporacion, el material que contiene car
calcio que se puede obtener mediante la etapa de tr
opcional tiene una susceptibilidad a la captacién d
menor o igual a 0.9 mg/g, preferiblemente menor o i
mg/g, méas preferiblemente menor o igual a 0.7 mg/g,
preferiblemente menor o igual a 0.6 mg/g.

En otra incorporacion de la presente invencion, el
gue contiene carbonato de calcio que se puede obten
la etapa de tratamiento opcional tiene una suscepti
la captacion de humedad de 0.1 a 0.9 mg/g, preferib
0.2 a 0.8 mg/g, y lo mas preferiblemente de 0.2 a 0

En algunos casos particulares como, por ejemplo, en
de éareas superficiales especificas elevadas del mat
contiene carbonato de calcio, la susceptibilidad a
captacion de humedad puede definirse adecuadamente
base de la superficie especifica de dicho producto

como la susceptibilidad normalizada a la captacion

De acuerdo con una incorporacion de la presente inv
dicho material que contiene carbonato de calcio tie
susceptibilidad normalizada ala captacion de humed

o igual a 0.18 mg/m

mg/m?2, mas preferiblemente menor o igual que 0.16 mg/m

mas preferiblemente menor o igual a 0.15 mg/m
superficie especifica de dicho producto medida por
de nitrégeno BET.
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De acuerdo con otra incorporacion de la presente in vencion,
dicho material que contiene carbonato de calcio tie ne una
susceptibilidad normalizada a la captacion de humed ad de 0.1
a 0.18 mg/m 2, preferiblemente de 0.11 a 0.17 mg/m 2,y lo mas
preferiblementede0.12a0.16 mg/m 2, conbase enlasuperficie
especifica de dicho producto medida por el método d e nitrogeno
BET.

De acuerdo con otra incorporacion de la presente in vencion,
dicho material que contiene carbonato de calcio tie ne un area
superficial especifica que varia de 0.1 a 20.0 m 2/lg y mas
preferiblemente de 3.0a14.0 m 2/g segun se mide por el método

de nitrégeno BET.

Mediante el procedimiento de la invencion, se puede conseguir
un bajo contenido de volatiles total y, en particul ar, una

alta temperatura de inicio volatil.

En una incorporacion, el material que contiene carb onato de
calcio de acuerdo con la presente invencion puede t ener una
temperatura de inicio volatil de al menos o igual a 200°C,

preferiblemente al menos o igual a 230°C, y mas

preferiblemente al menos o igual a 250°C. Estos val ores se
refieren asimismo al material que contiene carbonat ode calcio
seco de la etapa c) del procedimiento de la invenci onvy al
producto obtenible mediante la etapa de tratamiento opcional

con un agente hidrofobizante.

De acuerdo con la presente invencion, se contempla que el
material que contiene carbonato de calcio, secado vy

opcionalmente tratado hidréfobamente, que se puede obtener
mediante el procedimiento de la invencion se utiliz a como

relleno, preferiblemente como relleno en materiales



43

termoplasticos o materiales termoendurecibles. De a cuerdo con
la presente invencion, se proporciona un material p olimérico

termoplastico que comprende un material polimérico

termoplastico, preferiblemente un material de pelic ula de
poliolefina, mas preferiblemente un material de pel icula de
polietileno transpirable, y el material que contien e carbonato
de calcio recubierto hidrofobamente de acuerdo con lapresente
invencion. ElI material polimérico termoplastico com prende
preferiblemente el material que contiene carbonato de calcio
en una cantidad de 1 a 60% en peso, preferiblemente en una
cantidad de 10 a 45% en peso, con base en el materi al

polimérico termoplastico.

De acuerdo con otra incorporacion de la presente in vencion,
se proporciona un material polimérico termoendureci ble que
comprende un material polimérico termoendurecible,
preferiblemente un polimero termoendurecible selecc ionado
entre  polimeros  termoplasticos, resinas epoxidicas,

poliuretanos, elastomeros, tales como materiales de caucho
natural y/o sintético y poliésteres, tal como PET vy el

material que contiene carbonato de calcio revestido

hidrofobamente de acuerdo con la presente invencion . El
material polimérico termoendurecible de acuerdo con la
presente invencion comprende el material que contie ne
carbonato de calcio preferiblemente en una cantidad de 1 a
60% en peso, preferiblemente en una cantidad de 2 a 25% en
peso, con base en el material polimérico termoendur ecible.

El material que contiene carbonato de calcio de la invencion
puede ser utilizado en una composicién polimérica, en la
fabricacion de papel, recubrimientos de papel, apli caciones

agricolas, pinturas, adhesivos, selladores, aplicac iones de
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construccion y/o aplicaciones cosmeéticas, preferibl
dicho material que contiene carbonato de calcio se

una composicion polimérica.

Debido a que el material que contiene carbonato de
tiene una susceptibilidad baja a la baja captacion

puede utilizarse ventajosamente en recubrimientos d

para ajustar las propiedades de impresion de un pap

revestido. Ademas, el material que contiene carbona
calcio también puede ser utilizado en pinturas exte
pinturas de bafio que pueden conducir a una reduccio
crecimiento de moho en las superficies que se estan
tratadas con dichas pinturas. Ademas, la susceptibi

a la captacion de humedad mejora la estabilidad du

almacenamiento del material de relleno correspondie

El uso del material que contiene carbonato de calci
acuerdo con la presente invencién como material de
aplicaciones poliméricas puede tener una ventaja pa
Durante el procesamiento de materiales plasticos qu
rellenos cualquier humedad que se esta afladiendo ju
relleno al material plastico puede tener efectos no

ya que la humedad puede evaporarse durante el proce
del material plastico, por ejemplo, durante la extr

fusion o el soplado por fusion. En otras palabras,
contenido de humedad total del material de relleno
afectar la calidad del producto plastico resultante

ejemplo, dicho relleno puede ser utilizado en polim

termoplasticos, tales como cloruro de  polivinilo,

poliolefinas y poliestireno que pueden permitir una
carga de relleno en comparacion con rellenos de car

calcio convencionales.
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Ademas, el material que contiene carbonato de calci

se puede ser utilizado en revestimientos polimérico
pueden aplicarse sobre la superficie de articulos p

tales como laminas, con el fin de aumentar la hidro

(por ejemplo, reflejada por un angulo de contactoi

medido contra el agua) de dicha superficie.

Segun otra incorporacién, el material termoplastico
poliolefina, cloruro de polivinilo o poliestireno.
poliolefina puede ser un polietileno o polipropilen
aun otra incorporacion, el material polimérico es ¢

polivinilo o poliestireno.

Los materiales termoplasticos adecuados para la pre

invencion comprenden ademas sin limitarse a:

a) Polimeros de olefinas y diolefinas, por ejemplo

polietilenos (LDPE, LLDPE, VLDPE, ULDPE, MDPE, HDPE

polipropileno, poliisobutileno, poli-4-metilpenteno
polibutadieno, poliisopreno, policicloocteno, asi c
copolimeros aleatorios o en bloque, tales como copo
etileno/but-1-eno, copolimeros de etileno-hexeno, ¢
de etileno-metilpenteno, copolimeros de etileno-oct
(EP), EPM, EPDM,

vinilacetato (EVA) y copolimeros de etileno-éster a

polipropileno-polietileno

b) Poliestireno, polimetilestireno, copolimeros de

butadieno (SB), estireno-butadieno-estireno (SBS) vy
polimero hidrogenado (SEBS), estireno-isopreno, est
isopreno-estireno  (SIS), estireno-butadieno-acrilon
(ABS), estireno-acrilonitrilo-acrilato  (ASA), estir
anhidrido maleico y polimeros injertados, por ejemp
butadieno injertado con estireno, SBS injertado con

etileno-

0 también
S que
oliméricos,
fobicidad

ncrementado

es una
Dicha
0. Segun

loruro de

sente

, UHMWPE),
-1,
omo

limeros de

opolimeros

eno,

crilico,

estireno-
su
ireno-
itrilo
eno-
lo,
anhidrido



46

maleico o polimeros injertados a partir de metilmet
estireno-butadieno y ABS(MABS),

c) Polimeros que contienen

polivinilcloruro, policloropreno, polivinilidenclor

polietileno clorado o politetrafluoroetileno,

d) Polimeros de ésteres insaturados tales como poli

0 polimetacrilatos, por ejemplo, polimetilmetacrila

poliacrilonitrilo, poliacrilamida, poli (butil acri

e) Polimeros derivados de alcoholes insaturados tal
poli (alcohol vinilico), poli (vinil acetato) o but
polivinilo (PVB),

f) Poliacetales, por ejemplo polioximetileno y copo

los mismos;

g) Polifenileno 6xido asi como mezclas de poliestir

poliamida del mismo,
h) Poliuretanos (PU, en particular poliuretanoslin

i) Poliamidas (PA), tales como PA-6, PA-6.6, PA-6.1
PA-4.10, PA-6.12, PA-12.12, PA-11, PA-12 asi como p

parcialmente aromaticas (por ejemplo, poliftalamida

J) Poliimidas, poliamidimidas, polieterimidas, poli

polisulfonas, polietersulfonas, y polifenilensulfid

k) Politereftalato de etileno (PET), politereftalat
butileno (PBT), politereftalato de polipropileno, n
de polietileno,

[) Policarbonatos,

halégeno  tales

acrilato,
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m) Derivados de celulosa, tales como nitrato de cel

acetato de celulosa o propionato de celulosa,

n) Polimeros parcial o totalmente biobasados deriva
fuentes de biomasa renovables, tales como grasas y
vegetales, almidén de maiz, almidén de guisantes, o
biopolimeros alifaticos, tales como polihidroxialca
(PHA), polihidroxibutirato (PHB), polihidroxivalera
polihidroxihexanoato (PHH), o poliésteres tales com
polilactico (PLA ),

0) Mezclas, mixturas, aleaciones y combinaciones

comprenden al menos uno de los polimeros anteriores

De acuerdo con una incorporacion, el polimero termo
es una poliolefina seleccionada del grupo de homopo
y/o copolimeros de polietileno, homopolimeros y/o ¢

de
polibutileno, o mezclas de los mismos. Se puede pre

polipropileno, homopolimeros y/o copolimeros
el polimero termoplastico sea seleccionado del grup
consiste en polietilenos, polipropilenos, polibutil
mezclas de los mismos, en donde el material polimér
preferiblemente un polietileno, por ejemplo un poli

baja densidad (LDPE) y/o un polietileno con densida

baja (LLDPE) y/o un polietileno de muy baja densida

El LDPE puede tener una densidad que oscila entre 0
0.940 g/cm

entre 0.915a0.925 g/cm
gue oscila entre 0.880 y 0.915 g/cm 3.

El material polimérico de la presente
utilizarse en una serie de procedimientos que inclu

fabricacion de peliculas sopladas, laminas o perfil

invencion pue
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en procedimientos tales como la extrusion de tubos,
cables, fibras o similares, y en el moldeo por comp
moldeo porinyeccion, termoformado, moldeo por sopl

por rotacion, etc.

A este sentido, dicho material polimérico puede ser
directamente en la fabricacion de articulos polimeér

lo tanto, en una incorporacion de la presente inven
material polimérico (termopldstico o termoendurecib
comprende el material que contiene carbonato de cal
cantidad de 1 a 50% en peso, preferiblemente de 5 a
peso y lo mas preferiblemente de 10 a 40% en peso,

en el peso total del material polimérico.

En una incorporacion alternativa, el material polim

termoplastico puede usarse como una mezcla maestra.

El término “mezcla maestra” se refiere a una compos
tiene una concentracion del material que contiene ¢

de calcio que es mas alta que la concentracion en e
polimérico utilizado para preparar el producto de a

final. Es decir, la mezcla maestra se diluye adicio

para obtener un material polimérico que sea adecuad
preparar el producto de aplicacion final.

Por ejemplo, un material polimérico de acuerdo con
invencion adecuado para ser utilizado como una mezc
comprende el material que contiene carbonato de cal
cantidad de 50 a 95% en peso, preferiblemente de 60
peso, y mas preferiblemente de 70 a 95% en peso, co
el peso total del material polimérico.
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El material o polimérico o composicion opcionalment
comprender uno 0 mas aditivos que son bien conocido
persona versada en la materia. Estos aditivos compr
estar limitados a, absorbentes de rayos UV, estabil

de luz, estabilizadores de procesamiento, antioxida

estabilizadores de  calor, agentes  de

desactivadores de metal, modificadores de impacto,

plastificantes, lubricantes, modificadores de reolo

auxiliares de  procesamiento,  pigmentos,
iluminadores opticos, antimicrobianos, agentes anti
agentes de deslizamiento, agentes antibloqueo, agen
acoplamiento, dispersantes, compatibilizadores, el

de oxigeno, eliminadores de acido, marcadores, agen
empafamiento, modificadores de superficie, retardad
llama, agentes de soplado, supresores de humo, agen
refuerzo tales como fibras de vidrio, fibras de car

burbujas de vidrio, 0 mezclas de los aditivos anter

Los productos poliméricos o composiciones poliméric
acuerdo con la presente invencion pueden fabricarse
cualquier procedimiento conocido por la persona ver

materia.

En la técnica, se conocen muchos procedimientos par
fabricacion de productos poliméricos. Estos procedi
incluyen, sin estar limitados a, técnicas de proces

por fusion, por ejemplo, extrusion de perfil (para

laminas y laminas huecas), extrusion de cables, ext
peliculas (peliculas proyectadas y peliculas soplad
moldeo (por ejemplo moldeo por inyeccion, moldeo po

y termoformado), hilado de fibras (por ejemplo, hil

estado fundido, hilado en himedo, hilado en seco y

nucleacion,
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estructurales), co-amasado y pultrusion. Los articu los
finales pueden proporcionar estructuras monocapa o multicapa.
Se apreciara que los filamentos y/o las fibras y/o los hilos
de acuerdo con la presente invencion se pueden prep arar por
medio de todas las técnicas conocidas en latécnica utilizadas
para preparar tales filamentos y/o fibras y/o hilos . Por
ejemplo, los filamentos y/o las fibras y/o hilos de la
presente invencion se pueden preparar por el bien c onocido
procedimiento de soplado por fusion, procedimiento de unido

por hilado o produccion de fibras cortadas.

De acuerdo con la tecnologia conocida, como el hila do de
filamentos continuos para hilo o fibra cortada, vy

procedimientos no tejidos tales como la produccion por unién
por hilado y la produccién por soplado por fusion, las fibras

y filamentos pueden formarse por extrusion del poli mero
fundido a través de pequefios orificios. En general, las fibras

o filamentos formados de esta manera son extraidos o alargados
para inducir la orientacion molecular y afectar a | a
cristalinidad, dando como resultado unareducciond eldiametro

y una mejora en las propiedades fisicas.

Fusionado por hilado es un término genérico que des cribe la
fabricacion de materiales no tejidos directamente a partir de
composiciones poliméricas termoplasticas. Abarca 2

procedimientos (colocado por hilado y soplado por f usiéon) y

la combinacion de ambos. En este procedimiento se f unden los
granulos de polimeroy se extruye el polimero fundi do atraves

de un conjunto de hilador que crea una pluralidad d e
filamentos poliméricos continuos. A continuacion lo s hilos se
tiemplan y se extraen y se recogen para formar una banda no

tejida. Algunas temperaturas restantes pueden hacer qgue los
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flamentos se adhieran entre si, pero esto no puede

considerarse como el método principal de union. Exi stenvarios
meétodos disponibles para formar la banda recolectad a de
filamentos continuos en un producto util mediante u na etapa
de uniodn, la cual incluye, pero no se limita a cala ndrado,
hidroligado, unién con agujas y/o unién por medio d e productos
guimicos o adhesivos. El hidroligado, también conoc ido como
hidroenmarafiado, es un procedimiento que emplea cho rros de
agua de alta presion para enredar las fibras en una tela
suelta, creando asi una tela unida entre si por fue rzas de

friccion entre dichas fibras.

El procedimiento de colocacion por hilado (también conocido
como union por hilado) tiene laventajade daralo snotejidos

una mayor resistencia. La coextrusion de los segund 0s
componentes se utiliza en varios procedimientos de colocacion
por hilado, wusualmente para proporcionar propiedade S
adicionales o potenciales de union. En la formacion de una
banda soplada por fusion, los polimeros de baja vis cosidad
son extruidos en una corriente de aire de alta velo cidad al
salir del hilador. Esto dispersa la masa fundida, | a

solidifica y la descompone en una banda fibrosa.

Es conocida por las personas versadas en la materia la
combinacion de procedimientos o de las telas de dif erentes
procedimientos para producir telas compuestas que p oseen
ciertas caracteristicas deseables. Ejemplos de esto son la
combinacion de union por hilado y soplado por fusié n para
producir un tejido laminado que se conoce mejor com 0 SMS,
destinado a representar dos capas externas de tejid o detejido
unido por hilado y una capa interna de tejido fundi do por

soplado. Adicionalmente, uno o ambos de estos proce dimientos
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pueden combinarse en cualquier configuracion con un

procedimiento de cardado de fibras cortadas o tejid 0S unidos
gue resultan de un proceso de cardado de fibras cor tadas no
tejidas. En dichos tejidos laminados descritos, las capas son
generalmente al menos parcialmente consolidadas med iante una

etapa de union.

Los procedimientos son bien conocidos en la técnica y estan
disponibles comercialmente para producir tejidos un idos por
hilado. Los dos procesos tipicos se conocen como el proceso
de Lurgiy el proceso de Reifenhauser. El proceso d e Lurgi se
basa en la extrusion del polimero fundido a través de los
orificios del hilador seguidos por los filamentos e xtruidos
recién formados que se extinguen con aire y se extr aen por
succion a través de tubos Venturi. Después de la fo rmacion,
los filamentos se desembolsan sobre una banda trans portadora
para formar una banda no tejida. El proceso de Reif enhauser
difiere del proceso de Lurgi en cuanto a que el are a de
enfriamiento para los filamentos se sella y la corr iente de
aire templado se acelera, induciendo asi un arrastr e mas

efectivo de los filamentos en la corriente de aire.

Se aprecia que las peliculas y/o las peliculas tran spirables
de acuerdo con la presente invencion pueden prepara rse por
medio de todas las técnicas conocidas en latécnica utilizadas
para preparar dichas peliculas. Por ejemplo, las pe liculas de

la presente invencion se pueden preparar mediante | astécnicas
bien conocidas usadas para preparar peliculas estir adas u
orientadas, y preferiblemente peliculas de revestim iento por
extrusion, peliculas sopladas, peliculas sopladas t écnicas,

mono cinta, peliculas moldeadas y similares.
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El material particulado que contiene carbonato de c
tratado hidrofobamente de acuerdo con la presente i
puede usarse como relleno en la fabricacion de un p
polimérico, preferiblemente un producto polimérico
selecciona de una mezcla maestra, una fibra, prefer

una fibra cortada o fibra de alfombrilla, un filame

hilo, un material tejido, un material no tejido, un
preferiblemente

una pelicula soplada o

transpirable, un perfil, un cable y un producto mol

De acuerdo con una incorporacion de la presente inv
composicién polimérica o producto polimero que pued
obtenido por medio del procedimiento de la invencié

utilizar ventajosamente para la preparacion de dive
articulos conformados para aplicaciones de plastico
incluyen empaques flexibles para aplicaciones indus

de consumo, incluyendo papel en rodillos, bolsas, b
etiquetas, envolturas, revestimientos, mangas retra
peliculas elasticas; empaques rigidos para aplicaci
industriales y de consumo, incluidas botellas de pl
vasos Yy recipientes; materiales de construccion, in
tuberias y conductos, revestimientos y perfiles, ai

sellos y juntas, geotextiles; materiales para la ag

y la horticultura, incluidos los materiales de inve

las peliculas de mantillo, tunel, silos, envoltorio

cajas y cajones de embalaje; aplicaciones de transp
automotrices incluyendo piezas interiores, tales co

de instrumentos y puertas, consolas, pilares y asie
piezas exteriores, tales como parachoques delantero
guardabarros, plataformas traseras asi como aplicac

debajo del cap6 incluyendo conductos de aire, colec

admision de aire, radiadores y mangueras de enfriam
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aplicaciones eléctricas y electronicas, incluyendo
reproductores de CD, sistemas de DVD, computadores

y televisores, cuadernos, tabletas, teléfonos intel

cocinas, refrigeradores y congeladores, lavadoras,
herramientas y equipos de oficina; aplicaciones méd

salud, incluidas las gorras desechables, batas, mas
trajes de fregadoy cubiertas de calzado, cortinas,

y paquetes, esponjas, apositos y toallitas, ropa de

batas de control de contaminacion, batas de examen,
laboratorio, dispositivos médicos; productos para e

personal incluyendo productos de higiene absorbente

sus siglas en inglés), pafiales para bebés, producto
higiene femenina y productos de incontinencia para

toallitas, productos para el cuidado de la piel, fti
depilatorias; productos para el hogar y muebles, in
materiales compuestos de madera, ladminas decorativa
revestimientos para suelos, suelos, articulos de co
limpiadores, cuidado de mascotas, articulos de ceésp
jardin; juguetes, articulos deportivos y de ocio, i

casas de juguete, kits de construccion, vehiculos d
dispositivos deportivos y de fithess, zapatos, pren

vestir y ropa deportiva, equipo de seguridad (casco

rodilleras), equipamiento deportivo y maletas.

Finalmente, el material de carbonato de calcio de |
con porosidad total reducida puede utilizarse venta
como un relleno en papel. En este contexto, se indi
menor porosidad del material de relleno conduce un

brillo y suavidad.
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El alcance y el interés de la invencion se pueden ¢ omprender

mejor a partir de los siguientes ejemplos que prete nden
ilustrarincorporaciones de la presente invencion. Sinembargo,

no deben ser interpretadas como una limitacion al a Icance de

las reivindicaciones de ninguna manera.

Distribucién de tamafio de particula

El tamafio de particula medio en peso dso tal como se utiliza

en el presente documento es determinado con base en las
mediciones hechas utilizando un instrumento Sedigra ph™ 5100
de Micromeritics Instrument Corporation. EI método y el
instrumento son conocidos por el experto en la mate ray se
utilizan comunmente para determinar el tamafio de pa rticula de
rellenos y pigmentos. La medicion se lleva a cabo e n una
solucion acuosa de 0.1% en peso de Na 4P207. Las muestras se
dispersan utilizando un agitador de alta velocidad y la

supersonica. Las muestras hidrofobizadas tienen que
calentarse primero a 400°C durante 5 horas en un ho rno para

eliminar el recubrimiento hidréfobo.

Area de superficie especifica de un material BET

De acuerdo con la presente invencion, se determina la
superficie especifica (expresada en m 2/]g) de un relleno
mineral utilizando el método BET (utilizando nitrég eno como
gas adsorbente), que es bien conocido por el expert o en la
materia (ISO 9277:1995). La superficie total (en m 2) de del
relleno mineral puede obtenerse multiplicando la su perficie
especifica (en m 2/g) y la masa (en g) del relleno mineral.

Susceptibilidad a la captacion de humedad
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La susceptibilidad a la captacion de humedad de un material
de acuerdo con la presente invencion puede determin arse en mg
de humedad/g después de la exposicidn a una atmosfe rade 10y
85% de humedad relativa, respectivamente, durante 2 .Shorasa
una temperatura de +23°C (x2°C). Con este fin, lam uestra se
mantiene primero en una atmoésfera de humedad relati va del 10%
durante 2.5 horas, después la atmdésfera se cambia a 85% de
humedad relativa, en la cual la muestra se mantiene durante
otras 2.5 horas. A continuacion se utiliza el aumen to de peso
entre 10 y 85% de humedad relativa para calcular la captacion
de humedad en mg de humedad/g de la muestra. La
susceptibilidad a la captacion de humedad en mg/g d ividida
por el éarea superficial especifica en m 2 (método BET)
corresponde a la “susceptibilidad normalizada a la captacion
de humedad" expresada en mg/m 2 de la muestra.

Contenido de humedad total

El contenido de humedad total del relleno se mide d e acuerdo
con el método de titulacion coulométrico de Karl F ischer,
desorbiendo la humedad en un horno a 220°C durante 10 minutos
y haciéndolo pasar continuamente en un coulémetro K F
(Titulador KF Coulométrico C3 Mettler Toledo, combi nado con
el horno Mettler DO 0337) usando nitrogeno seco a 1 00 ml/min
durante 10 minutos. Se debe registrar una curva de calibracion
utilizando agua y se debe tener en cuenta un espaci o en blanco
de 10 minutos de flujo de nitrégeno sin una muestra

Prueba de Porosimetria

La porosidad o volumen de poro se mide usando un po rosimetro
de mercurio Micromeritics Autopore IV 9500 que tien e una
presion maxima aplicada de mercurio de 414 MPa (60. 000 psi).
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El tiempo de equilibrado utilizado a cada presion e s de 60
segundos. Aproximadamente 0.3 g de material de mues tra se
sella en un penetrémetro de polvo de camara de 5 cm 3 para
analisis. La presidon maxima aplicada de mercurio fu e de 414
MPa, equivalente a un didmetro de garganta de Lapla cede 0,004
um. Los datos se corrigen para la expansion del pene trometro
de compresion de mercurio y la compresion del mater ial de
muestra utilizando un software Pore-Comp (Gane, P.A .C.,Kettle,
J.P., Matthews, G.P. y Ridgway, C.J., “Estructura d e Espacio
Vacio de Esferas de Polimero Comprimibles y Formula ciones
Consolidadas de Recubrimiento de Papel de Carbonato de Calcio”,
Investigacion Quimica Industrial y de Ingenieria, 3 5(5), 1996,
paginas 753 a 1764). La porosidad de las muestras s e mide en
forma de polvo, en donde la muestra tiene un conten ido de
humedad no superior al 1.0% en peso, con base en el peso de
la muestra a medir. Tomando la primera derivada de las curvas
de intrusidbn acumulativas, se revelo la distribucio n de
tamafos de poros basados en el diametro de Laplace equivalente,
incluyendo inevitablemente la proteccion de poros. El FWHM se
calcula a partir de la curva de distribucion del ta mafo de
poro.

Contenido de cenizas

La prueba de contenido en ceniza se realiz6 quemand odeb5a
30 g de la composicion polimérica correspondiente a 570°C
durante 120 minutos.

Valor de presion del filtro (FPV, por sus siglas en inglés)

La prueba de presion de filtro se realizé en una Pr ueba de
Filtro de Presion disponible comercialmente de Coll in Linea
FT-E20T-IS. El método de prueba se realiz6 de acuer do con la
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norma europea EN 13900-5 con cada una de las compos iciones
poliméricas correspondientes (16 g de carbonato de calcio
eficaz por 200 g de muestrafinal, diluyente: LLDPE ExxonMobil
LL 1001 VX) utilizando un filtro de 14 um de tipo 30 (GKD
Gebr. Kufferath AG, Duren, Alemania), en donde no s e utilizé
una bomba de fusion, se mantuvo la velocidad del ex trusor a
100 rpmy en donde la temperatura de fusion fue de 225a230°C
(ajuste de temperatura: 190°C/230°C/230°C/230°C).

Simulacién de extrusion

La simulacion de extrusion fue desarrollada para ev aluar la
dispersiéon mineral en una composicion polimérica. E | equipo
de pruebay las condiciones son las mismas que para la prueba
del valor de la presion de filtracion. Cada una de la
composicion polimérica correspondiente (215 g de ca rbonato de
calcio eficaz por 400 g de la muestra final, diluye nte: LLDPE
ExxonMobil LL 1001 VX) se midié usando un filtro de 25 umde
tipo 30 (GKD Gebr. Kufferath AG, Duiren, Alemania). Los
resultados se expresan en bar y se pueden calcular restando
la presion final de fusion (determinada después de 5 minutos
de purga con material polimérico puro) a partir de la presion
inicial de la composicién polimérica.

Evaluacion visual de la pelicula transpirable

La evaluacion se realiza visualmente durante el pro cesamiento
de la pelicula visual sin ningdn medio auxiliar par a la
ampliacion, "ok" significa que no se observan aguje ros, ni

agujeros de alfiler ni rayas.

Velocidad de transmision del vapor de agua (WVTR)
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El valor WVTR de las peliculas transpirables se mid i6 con un
dispositivo de medicion Lyssy L80-5000 (PBI-Dansens or A/S,
Dinamarca) de acuerdo con ASTM E398.

Prueba de presion hidrostéatica

La prueba de presion hidrostatica se ha realizado d e acuerdo
con un procedimiento que es equivalente al Método d e Prueba
AATCC 127-2013, WSP 80.6 e ISO 811. Se montd una mu estra de
pelicula (area de prueba = 10 cm 2) para formar una cubierta

en el depédsito de cabecera de la prueba. Esta muest ra de
pelicula se someti6 a una presion de agua estandari zada,
aumentada a una velocidad constante hasta que apare ciera una
filtracion en la superficie exterior de la pelicula , 0 se
produjera una explosién de agua como resultado de | afalla de

la pelicula (gradiente de velocidad de presién =10 0 mbar/min).
La presion de agua se midié cuando la altura hidros tatica de
la cabecera llegaba al primer signo de filtracion e n tres
areas separadas de la muestra de pelicula o cuando se produjo
una rafaga. Los resultados de la altura de la cabec era se
registraron en centimetros o milibares de presion d e agua
sobre la muestra. Un valor mas alto indico mayor re sistencia
a la penetracion de agua. Para las mediciones de la presion
hidrostatica se utilizd el TEXTEST FX-3000, Probado r de
Cabecera Hidrostatico (Textest AG, Suiza).

Pruebas No. 1, No. 2 y No. 3

Materiales

Marmol utilizado como material de partida (“marmol” )

Marmol de la region de Carrara, Italia, que compren dia 99.6%

en pesode CaCO 3,0.35% en peso de silicatos y 0.05% de pirita
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se utilizé como material de partida. El tamafio de p

medio en peso dso fue de aproximadamente 45

articula

um (medido por

tamices). La superficie BET fue menos de 1.0 m 2/g.

Marmol obtenido después de molienda (“suspension de marmol”)
La “suspension de méarmol”, tal como se utiliza para las
pruebas descritas a continuacion, se produjo molien do en
hamedo el “marmol” especificado anteriormente con b ase en el
peso de carbonato de calcio himedo, en agua corrien te (20°
dH) en ausencia de cualquier dispersante en un moli no de
perlas agitado (perlas de 1 - 3 mm compuestas de di oxido de

zirconio) con un volumen de moliendade 4.5m

de marmol” obtenida contenia material de carbonato
que tenia un didmetro medio en peso
dso de 2.6 um, dzo de 0.5
dea3.8m
22°Cx2°C en la entrada del molino a 56°C+5°C ala s
molino. El contenido de humedad final de la “suspen

marmol” obtenida después de la molienda fue de 79.6
Prueba No. 4

Material de Partida

El “material de partida” utilizado para esta prueba

a continuacion se produjo por medio de moler en hum
de Carrara que tenia un diametro medio en peso

a un contenido de humedad de 80% en peso de sélidos
en el peso de carbonato de calcio humedo, en agua c
(20° dH) en ausencia de cualquier dispersante en un
Dyno (0.6 a 1.0 mm perlitas Verac). El “material de

obtenido contenia material carbonato de calcio que

dso de 1.7
um). La superficie BET se midio y fue

3. La“suspension

de calcio
pum ( deg 8.5 um,

2/g. La temperatura durante la molienda aumento de

alida del
sion de

% en peso.

descrita
edo marmol
dso de 8.63 um
, con base
orriente
molino
partida”

tenia un
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dso de 0.7

um y una superficie especifica BET de 7.0 m

didmetro medio en peso

de menos de 1

Prueba No. 5

Material de Partida

El “material de partida” utilizado para esta prueba

a continuacion se produjo por medio de moler en hum
caliza Omey a un contenido de humedad de 80% en pes
con base en el peso de carbonato de calcio humedo,
corriente (20° dH). El “material de partida” obteni

material carbonato de calcio que tenia un diametro

peso dsodel.8 umyunasuperficie especifica BET de 3.1 m

Pruebas
Prueba No. 1 (invencion)

La “suspensién de marmol” que tenia un contenido de
del 79.6%, con base en el peso del material de carb
calcio humedo, se concentrd primero mecanicamente h
en peso de humedad utilizando una centrifuga. En un
etapa, el contenido de material de carbonato de cal
concentrado mecanicamente se concentrd térmicamente
0.11% en peso de contenido de humedad residual util
secador por pulverizacién Niro. Mediante el corresp
procedimiento se obtuvo un polvo (prueba No. 1).

Con el fin de producir un producto tratado hidrofob
afiadieron 500 g del polvo secado por pulverizacion

1) aunmezclador MTly lamuestra se calenté duran

a 120°C y 3000 rpm. A continuacion, se introdujo al
(tratamiento A) 0.85% en peso, con base en el peso

um, un valor de diametro

dzs
2/g.

descrita
edo piedra
ode sodlidos,
en agua
do contenia
medio en
2/g.

humedad
onato de
asta 50%
a segunda
cio humedo
hasta un
izando un

ondiente

amente, se

(prueba No.
te 5 minutos

mezclador

del polvo
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secado por pulverizacién (prueba No. 1), de una mez
acido palmitico y acido estearico (molar 2:1) o se

en el mezclador (tratamiento B ) 0.5% en peso, con

peso del polvo secado por pulverizacién (prueba No.

acido caprilico (acido octanoico (numero de product
disponible comercialmente de TCI Europe NV, Bélgica
introdujo en el mezclador (tratamiento C ) 0.7% en

base en el peso del polvo secado por pulverizacion

1), de (CAS [68784-12-3

concentracion >93%). El contenido del mezclador se

anhidrido alquenilsuccinico

120°C a una velocidad de agitacion de 3000 rpm dura

periodo de 5 minutos.
Prueba No. 2 (comparativa)

La “suspension de marmol” que tenia un contenido de
del 79.6%, con base en el peso del material de carb
calcio humedo, se ajustdé mecanicamente hasta 65% en
humedad utilizando una centrifuga. En una segunda e
contenido de material
concentrado mecanicamente se concentro térmicamente
0.09% en peso de contenido de humedad residual util
secador por pulverizacion Niro. Mediante el corresp

procedimiento se obtuvo un polvo (prueba No. 2).

Con el fin de producir un producto tratado hidrofob
afiadieron 500 g del polvo secado por pulverizacion
2)aunmezclador MTly lamuestra se calentd duran

a 120°C y 3000 rpm. A continuacion, se introdujo al
(tratamiento A) 0.85% en peso, con base en el peso
secado por pulverizacién (prueba No. 2), de una mez
acido palmitico y acido estearico (molar 2:1) o se

en el mezclador (tratamiento B ) 0.5% en peso, con

cla de
introdujo
base en el
1), de

o 00040,

) 0 se
peso, con
(prueba No.

1,

mezclé a

nte un

humedad
onato de
peso de
tapa, el

de carbonato de calcio humedo

hasta un
izando un

ondiente

amente, se
(prueba No.
te 5 minutos
mezclador
del polvo
cla de
introdujo

base en el
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peso del polvo secado por pulverizacién (prueba No.

acido caprilico (acido octanoico (numero de product
disponible comercialmente de TCI Europe NV, Bélgica
introdujo en el mezclador (tratamiento C ) 0.7% en

base en el peso del polvo secado por pulverizacion

2), de anhidrido alquenilsuccinico (CAS [68784-12-3
concentracion >93%). El contenido del mezclador se

120°C a una velocidad de agitacion de 3000 rpm dura

periodo de 5 minutos.

Prueba No. 3 (comparativa)

La “suspension de marmol” que tenia un contenido de
del 79.6%, con base en el peso del material de carb
calcio humedo, se concentré térmicamente hasta un 0

peso de contenido de humedad residual utilizando un

por pulverizacion Niro. Mediante el correspondiente

procedimiento se obtuvo un polvo (prueba No. 3).

Con el fin de producir un producto tratado hidrofob
afiadieron 500 g del polvo secado por pulverizacion
3)aunmezclador MTly lamuestrase calentd duran

a 120°C y 3000 rpm. A continuacion, se introdujo al
(tratamiento A) 0.85% en peso, con base en el peso
secado por pulverizacién (prueba No. 3), de una mez
acido palmitico y acido estearico (molar 2:1) o se

en el mezclador (tratamiento B ) 0.5% en peso, con

peso del polvo secado por pulverizacién (prueba No.
acido caprilico (acido octanoico (numero de product
disponible comercialmente de TCl Europe NV, Bélgica
introdujo en el mezclador (tratamiento C ) 0.7% en

2), de
o 00040,
) 0 se
peso, con
(prueba No.
1,
mezclé a

nte un

humedad
onato de

.09% en

secador

amente, se
(prueba No.
te 5 minutos
mezclador
del polvo

cla de
introdujo
base en el
3), de

o 00040,

) 0 se
peso, con
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base en el peso del polvo secado por pulverizacion (prueba No.
3), de anhidrido alquenilsuccinico (CAS [68784-12-3 1,
concentracion >93%). El contenido del mezclador se mezclo a
120°C a una velocidad de agitacion de 3000 rpm dura nte un
periodo de 5 minutos.

Resultados

Se determinaron el volumen total de poro especifico asi como
la polidispersidad de tamafio de poro definida por v olumen,
expresada como ancho total a la mitad del maximo (F WHM) de
los productos respectivos resultantes de la prueba No. 1 de
la prueba No 2 y de la prueba No 3 antes del tratam iento con

el agente hidrofobizante y se muestran en la tabla 1l a
continuacion.
Tabla 1 - Comparaciéon del volumen de poro total y | a
polidispersidad de tamafio de poro definida por volu men,
expresada como ancho total a la mitad del maximo (F WHM) para
el “Tratamiento A”

Prueba No. 3 Prueba No.2 Prueba No. 1

Contenido de 80 65 30

humedad antes

del tratamiento

térmico [% en

peso]

* Volumen total 0.918 0.844 0.794

de poros

especifico de

polvo no

tratado  [cm3/g]
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* Volumen | 0.496 0.473 0.458

total de poros

especifico de

polvo no

tratado  [cm3/g]

Polidispersidad 0.79 0.90 16

de tamafio de

poro definida

por volumen,

expresada como

ancho total a

la mitad del

maximo

(FWHM) um]
* Volumen total de poros especifico de polvo no tra tado para
el rango de diametro de poro de 0.004 a 400.0 um
** \/olumen total de poros especifico de polvo no tr atado para
el rango de diametro de poro de 0.004 a 2.4 um
Se determind la susceptibilidad a la captacion de h umedad de
los productos respectivos resultantes de la prueba No. 1, la
prueba No. 2 y la prueba No.3 después del tratamien to con el
agente hidrofobizante y se muestra en la tabla 2 a
continuacion.
Tabla 2 — Comparacion de la susceptibilidad a la ca ptacion de
humedad

Prueba No. 3 Prueba No.2 Prueba No. 1
Contenido de 80 65 50

humedad antes del
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tratamiento

peso]

térmico [% en

Susceptibilidad

la  captacion de
humedad de polvo
tratado
hidréfobamente
[mg/g CaCO 3]

Tratamiento A

a

0.9758

d

4853

0.3

796

Susceptibilidad

la  captacion de
humedad de polvo
tratado
hidrofobamente
[mg/g CaCO 3]

Tratamiento B

a

0.7011

.6248

0.5

051

Susceptibilidad

la  captacion de
humedad de polvo
tratado
hidréfobamente
[mg/g CaCO 3]

Tratamiento C

a

0.7592

d

.6300

0.5

323

Para demostrar la correlacion entre la concentracio

materia soluble en agua o iones en la fase acuosa y

propiedades de sorcion de humedad del producto seco

llevaron a cabo

experimentos se comparo la susceptibilidad a la hum

varios

experimentos.

Durante

estos

n

de
las

se

edad de un
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material que contenia carbonato de calcio obtenida
térmicamente una suspension de bajo contenido en soé
(comparativa) y obtenida por medio del procedimient
etapas de la invencion. Los resultados obtenidos me
correspondientes pruebas parecen apoyar claramente
hallazgo sorprendente de los inventores, a saber, q
procedimiento de dos etapas especifico reivindicado
presente invencion conduce a diferentes productos g
propiedades mejoradas, especialmente un volumen de
reducido y una susceptibilidad a la captacion de hu
reducida. Los resultados obtenidos se reflejan tamb

figuras 1 y 2 que muestran el volumen total de poro
prueba No. 1, la prueba No. 2 y la prueba No. 3 (fi

asi como la distribucion del volumen de poros de di

pruebas (figura 2).
Prueba No. 4 (invencién)

El “material de partida” que tenia un contenido de

del 80% en peso, con base en el peso del material d

de calcio humedo, se concentro primero mecanicament
37% en peso de humedad utilizando un equipo de filt
prensa (entre 2y 2.5 bar). En una segunda etapa, e

de material de carbonato de calcio humedo concentra
mecanicamente se secoO térmicamente hasta un 0.1% en
contenido de humedad residual utilizando un horno d

una temperatura de 160°C. El producto seco resultan
desaglomer6 a continuaciéon en un molino centrifugo

(agujeros trapezoides de tamiz de 0.2 mm).

Para producir un producto tratado hidréfobamente, s
1.136 g del producto secado y precalentado (durante

en un horno a 160°C) a un Mezclador Lodige L5, el ¢

secando
lidos
o de dos
diante las
el
ue el
en la
ue tienen
poro total
medad
iénen las
s de la
gura 1),
chas

humedad
e carbonato
e hasta un
ro de
| contenido
do
peso de
e secado a
te se
ZM200

e anadieron
la noche

ual estaba
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precalentado a 150°C. La muestra se mezclé durante

a una temperatura de 108°C y a una velocidad de 980
continuacion, se introdujo al mezclador 1.66% en pe
base en el peso del producto secado, de una mezcla
palmitico y acido estearico (molar 2: 1). El conten
mezclador se mezclé a 108°C a una velocidad de agit

980 rpm durante un periodo de 30 minutos. Después d

dej6é enfriar el producto en el mezclador a las temp
indicadas en la Tabla 3 antes de retirarlo. Después

etapa de desaglomeracibn en un molino centrifugo ZM
(agujeros trapezoides de tamiz de 0.2 mm), se midid
susceptibilidad a la captacion de humedad del polvo

hidr6fobamente de 0.2228 mg/g de carbonato de calci
Prueba No. 5 (invencién)

El “material de partida” que tenia un contenido de

del 80% en peso, con base en el peso del material d

de calcio humedo, se concentrd primero mecanicament

50% en peso de humedad utilizando una centrifuga. E
segunda etapa, el contenido de material de carbonat

hamedo concentrado mecéanicamente se secO térmicamen
un 0.1% en peso de contenido de humedad residual ut

un secador por pulverizacion.

Para producir un producto tratado hidréfobamente, s
precalentaron 1.670 g del producto secado durante |

un horno a 160°C. Después se afiadid el producto sec
precalentado a un Mezclador Lddige L5, el cual esta
precalentado a una temperatura de 160°C. La muestra

durante 5 minutos a una temperatura de 160°Cy a un

de 980 rpm. A continuacion, se introdujo al mezclad

en peso, con base en el peso del producto secado, d

5 minutos
rom. A
so, con

de &cido
ido del
acion de
e esto, se
eraturas
de otra
200
la

tratado

humedad
e carbonato
e hasta un
n una
o de calcio
te hasta

ilizando

anoche en
ado y
ba
se mezclo
avelocidad
or 0.73%

€ una
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mezcla de acido palmitico y acido estearico (molar 2:1). El
contenido del mezclador se mezclé a 160°C a una vel ocidad de
agitacion de 980 rpom durante un periodo de 30 minut 0s. Después
de esto, se dejo enfriar el producto en el mezclado ralas
temperaturas indicadas en la Tabla 3 antes de retir arlo. La
Tabla 3 también enumera la susceptibilidad a la cap tacion de

humedad de los polvos tratados hidrofobamente.

Tabla 3: Temperaturas de enfriamiento y susceptibil idad a la

captacion de humedad de los productos respectivos

Temperatura de enfriamiento Susceptibilidad a la
de la muestra después del captaciéon de humedad en[mg/g]
tratamiento a 160°C

100°C 0.4423
80°C 0.3901
50°C 0.3481
20°C 0.1715

Productos poliméricos

Materiales

Materiales de carbonato de calcio (CC) seco

CC1l (comparativo): Carbonato de calcio natural molido,
comercialmente disponible de Omya International AG, Suiza
(dso:1.7 um; deg:6 um), tratado superficialmente con 1% en peso

de acido estearico (comercialmente disponible de Si gma-
Aldrich, Croda, Estados Unidos de América) con base en el peso

total del carbonato de calcio molido.
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CC2 (de la invencion): Carbonato de calcio natural mol ido,
producido de acuerdo con la Prueba No. 1, tratado

superficialmente con el Tratamiento B.

CC3 (comparativo) Carbonato de calcio natural molido,
producido de acuerdo con la Prueba No. 3, tratado

superficialmente con el Tratamiento B.

CC4(de lainvencion): Carbonato de calcio natural tri turado,
producido de acuerdo con la Prueba No. 1, en donde el
tratamiento superficial se llevé a cabo con 1% en p eso, con
base en el peso del polvo secado por pulverizacion (prueba No.
1) de 1% en peso de &cido estearico (disponible com ercialmente
de Sigma-Aldrich, Croda, Estados Unidos de América) con base

en el peso total del carbonato de calcio molido.

CC5 (de la invencion): Carbonato de calcio natural mol ido,
producido de acuerdo con la Prueba No. 1, tratado

superficialmente con el Tratamiento C.

CC6 (comparativo) Carbonato de calcio natural molido,
producido de acuerdo con la Prueba No. 2, tratado

superficialmente con el Tratamiento C.

Polimeros termoplasticos

P1l: LLDPE LL 6101XR (MFR: 20 g/10 min (190°C, 2.16 kg ),
densidad: 0.924 g/cm 3de acuerdo conlahojade datos técnicos),
comercialmente disponible de ExxonMobil Chemical de Estados

Unidos de América.

P2: LLDPE Dowlex 2035 (MFR: 6 g/10 min (190°C, 2.16 k Q),

densidad: 0.919g/cm 3de acuerdo conlahojade datos técnicos),
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comercialmente disponible en The Dow Chemical Compa ny de
Estados Unidos de América.
P3: LDPE Dow SC 7641 (MFR: 2 g/10 min (190°C, 2.16 kg )
densidad: 0.923g/cm 3deacuerdo conlahojade datos técnicos),
comercialmente disponible de The Dow Chemical Compa ny de
Estados Unidos de América.
Aplicacion en polimeros
Ejemplo 1: Preparacion de mezclas maestras en polie tileno para
peliculas sopladas
Las mezclas maestras que contienen 25% en peso de L LDPE LL
6101XR (Exxon Mobil) y 75% en peso de CC2 o CC3 fue ron
preparadas en una mezcladora Buss (PR 46 de Buss AG , Suiza).
Las composiciones y contenido de relleno de las mez clas
maestras preparadas se encuentran recopilados en la Tabla4 a
continuacion. El contenido de relleno preciso fue d eterminado
por el contenido de cenizas. Ademas, se realizo una prueba de
presion de filtro y la prueba de simulacién de extr usion para
determinar la calidad de dispersion del producto de material
de relleno.
Tabla 4: Composiciones y propiedades de las mezclas maestras

Mezcla Relleno  Contenido FPV en 14 Simulacién

maestra de ceniza um de

[% en [bar/g] extrusion
peso] [bar]
MB2 (de Ila CC2 71.0 .58 11{1
invencion)
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MB4 CC3 73.3 .58 17(1
(comparativa)
Los resultados mostrados en la Tabla 4 confirman qu e se
produjeron mezclas maestras de buena calidad.
Ejemplo 2 Preparacion de compuestos de poliolefina para
peliculas transpirables
Se prepararon continuamente compuestos que contenia n 45% en
peso de P2, 5% en peso de P3y 50% en peso de CC4 o CC5 0 CC6,
respectivamente en una mezcladora Buss (PR46 de Bus s AG,
Suiza). Las composiciones y contenido de relleno de los
compuestos preparados se encuentran recopilados en la Tabla 5
a continuacion. El contenido de relleno preciso fue
determinado por el contenido de cenizas.
Tabla 5: Compuestos para pelicula transpirable
Compuesto Relleno Contenidode ceniza
[% en pesO]

Cco1 (de la | CC4 49.8

invencion)

CO2 (de la | CC5 49.8

invencion)

COS5 (comparativo) CC6 50.2

Ejemplo 3 Preparacion de peliculas transpirables

Las peliculas transpirables fueron producidas media nte una
linea de pelicula piloto fundida por extrusion con una unidad
MDO-II integrada (Dr. Collin GmbH, Alemania) Los aj ustes de
temperatura de la extrusora fueron de 195°C-210°C-2 30°C-230°C
y la velocidad de rotacion del extrusor fue de
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aproximadamente 35 rpm usando los compuestos del Ej emplo 3.
La velocidad del rodillo de la unidad de estiramien to fue de
130/130%.
La calidad de pelicula de las peliculas transpirabl es
obtenidas fue inspeccionada visualmente y se probar on las
peliculas con respecto a su velocidad de transmisio n de vapor
de agua (WVTR, por sus siglas en inglés) ya su pres i6n
hidrostatica. Los resultados se muestran en la Tabl aba
continuacion.
Tabla 6: Composiciones y propiedades de peliculas
transpirables preparadas.
Muestra Compuesto Calidad WVTR Presion
de [g/m 2Xdia] | hidrostatica
pelicula [mbar]
2 (de la |CO1 Ok 3570 393
invencion)
3 (de la |[CO2 Ok 3812 388
invencion)
5 CO3 Ok 3650 343
(comparativa)
Los resultados mostrados en la Tabla 6 confirman qu e las
peliculas transpirables dela invencion proporcionan excelente

calidad y transpirabilidad.




