ES 2397818 T3

OFICINA ESPANOLA DE
PATENTES Y MARCAS

@Namero de publicacion: 2 397 818
@Int. Cl.:

C09C 1/02 (2006.01)
CO2F 1/68 (2006.01)
@ TRADUCCION DE PATENTE EUROPEA T3

Fecha de presentacion y nimero de la solicitud europea:  20.07.2010  E 10170110 (0)
Fecha y nimero de publicacién de la concesién europea: 17.10.2012  EP 2410023

Tl'tulo: Proceso para la preparacion de material de carbonato calcico tratado en superficie y uso del
mismo en el control de material organico en un medio acuoso

Fecha de publicacion y mencion en BOPI de la
traduccion de la patente:
11.03.2013

@ Titular/es:

OMYA DEVELOPMENT AG (100.0%)
Baslerstrasse 42
4665 Oftringen, CH

@ Inventor/es:
BURI, MATTHIAS;
RENTSCH, SAMUEL;
GANE, PATRICK A.C.;

GANTENBEIN, DANIEL y
SCHOELKOPF, JOACHIM

Agente/Representante:
MIR PLAJA, Mireia

Aviso: En el plazo de nueve meses a contar desde la fecha de publicacion en el Boletin europeo de patentes, de
la mencién de concesion de la patente europea, cualquier persona podra oponerse ante la Oficina Europea
de Patentes a la patente concedida. La oposicion debera formularse por escrito y estar motivada; sélo se
considerara como formulada una vez que se haya realizado el pago de la tasa de oposicion (art. 99.1 del
Convenio sobre concesion de Patentes Europeas).




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2397818 T3

DESCRIPCION

Proceso para la preparacién de material de carbonato calcico tratado en superficie y uso del mismo en el control de
material organico en un medio acuoso

[0001] La presente invencion se refiere a un proceso para la preparacion de material de carbonato célcico tratado en
superficie, al material de carbonato célcico tratado en superficie obtenido con el mismo, y al uso de este material de
carbonato calcico tratado en superficie para el control de material organico, asi como a un material compuesto de
carbonato calcico tratado en superficie y material organico y a sus usos.

[0002] El material organico caracterizado como “pegajoso”, es decir que presenta un relativamente alto grado de
pegajosidad y/o adhesividad con respecto a ciertas superficies, presenta problemas en una variedad de contextos. Los
materiales orgéanicos oleosos, tales como crudos y sus derivados, liberados en medios acuosos naturales han venido
estando asociados a catastrofes medioambientales cuando tales sustancias se adhieren a las superficies internas o
externas de las especies (como p. e]. a las alas de los pajaros o a las superficies pulmonares) que estan en contacto
con este medio ambiente.

[0003] Se han desarrollado una serie de tratamientos para retirar el petréleo de la superficie del agua. Materiales tales
como serrin, fibras de turba, tierra de diatomeas, perlita y vermiculita expandida han sido todos ellos usados para
absorber petréleo, como se menciona en la US 3.414.511. Persiguiendo el mismo objetivo, la US 3.855.152 y la US
4.011.175 se refieren al uso de perlita expandida mezclada con asfalto, fibras de celulosa y arcilla para formar una
mezcla a esparcir sobre los derrames de petréleo.

[0004] El estado de la técnica también se refiere a materiales tratados en superficie con esta finalidad, como en la US
3.382.170, en donde se emplea perlita expandida recubierta con silicona. En la JP 74 45.467 se recubren granulos de
perlita con polipropileno para producir granulos oleofilico-hidrofébicos para el tratamiento de los derrames de petréleo,
mientras que la US 3.696.051 se refiere al uso de vermiculita recubierta con un compuesto ciclopentadienilico metalico.
En la US 2.464.204, un agregado mineral tal como arena es mezclado con asfalto de petréleo y fueloil y calentado para
formar particulas agregadas que tienen un revestimiento de carbono sélido. La US 5.035.804 se refiere a composiciones
gue comprenden un material particulado de grano fino, tal como perlita o vermiculita expandida, o arena, recubierto con
una capa oleofilico/hidrofébica que comprende azufre, un sulfato metalico, un nitrato de metal alcalino y aceite
hidrocarburico quemado.

[0005] Los materiales orgénicos pegajosos, incluyendo por ejemplo a los cauchos siliconicos y a los desespumantes,
también presentan un problema en la industria papelera, donde se sabe que se producen “problemas con la brea” o
“problemas con los residuos pegajosos”, que se describen principalmente como una deposicion de material pegajoso
organico separado de una suspension en agua ya sea sobre el equipo de fabricacién del papel o bien como manchas en
el propio papel continuo.

[0006] La fuente primaria de fibra en la fabricacion del papel es la madera, que es reducida a sus fibras constituyentes
durante la pulpacién mediante combinaciones de molienda y tratamiento térmico y quimico. Durante este proceso la
resina natural contenida dentro de la madera es liberada al agua de proceso en forma de guticulas microscopicas. Estas
guticulas reciben el nombre de brea. Surgen problemas cuando la brea coloidal se desestabiliza de la forma de
emulsion original y se deposita sobre las superficies en el circuito del extremo humedo de una fabrica de papel, donde
las particulas pueden formar aglomerados que finalmente se desprenden y aparecen como manchas visibles en el papel
cuyo color va del amarillo al negro.

[0007] Hoy en dia cada vez mas el pH en la fabricacién de papel es neutro o ligeramente alcalino, de forma tal que la
eliminacion de la brea ya no sigue siendo un corolario automatico del uso del alumbre. El incremento del pH hacia el
pseudo-neutro es una tendencia creciente en los papeles mecanicos, y asi es también de creciente importancia el
estudio de la eliminacion de la brea bajo estas condiciones. Ademas, las pulpas mecanicas llevan mucho mas materia
disuelta y coloidal que las pulpas quimicas y las pulpas recicladas.

[0008] Para indicar la totalidad de la referencias, la Solicitante desearia mencionar las siguientes solicitudes de patente
a su nombre que se refieren al control de brea. La WO 2008/077877 menciona un material de bentonita y talco molido
en himedo que es Util para capturar brea blanca. La WO 2008/113839 se refiere a un proceso para el control de brea en
un medio acuoso, en el que se afiade al medio carbonato célcico natural tratado mediante reaccion superficial o una
suspension acuosa que comprende carbonato calcico tratado mediante reaccion superficial y que tiene un pH de mas de
6,0 medido a 20°C, en donde el carbonato célcico tratado mediante reaccién superficial es un producto de reaccion de
carbonato calcico natural con diéxido de carbono y uno o varios acidos.

[0009] Ademas, la Solicitante desearia mencionar las siguientes solicitudes de patente a su nombre que se refieren a
carbonato calcico tratado en superficie y destinado a ser usado en aplicaciones en plasticos. La WO 2005/121257 se
refiere a un pigmento mineral seco que esta caracterizado por el hecho de que contiene un producto formado in situ por
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la reaccién muiltiple entre un carbonato célcico y uno o varios dadores de iones HzO" de moderadamente fuertes a
fuertes, CO2 gaseoso y uno o varios compuestos de formula R-X, donde R-X representa a un radical carbénico y X
representa a grupos tales como grupos carboxilicos, grupos amina, grupos hidroxilo, grupos fosfénicos o sus mezclas.
La WO 2008/125955 menciona un proceso para la preparacion de un producto de carga mineral tratada que tiene una
reducida cantidad de volatiles, donde el proceso comprende los pasos de tratar a al menos una carga mineral seca con
al menos una sal del Grupo Il o del Grupo Il de un acido monocarboxilico alifatico de Cg a Cz4 para producir un producto
intermedio de carga mineral, seguido por el de tratar al producto intermedio de carga mineral con al menos un acido
monocarboxilico alifatico de Cg a Cys para producir un producto de carga mineral tratada. Finalmente, la WO
2010/023144 se refiere a un producto de carga mineral tratada que comprende: al menos una carga mineral y una capa
de tratamiento situada sobre la superficie de dicha(s) carga(s) mineral(es), donde dicha capa de tratamiento comprende
al menos un &cido carboxilico alifatico saturado de Cg a Co4; y al menos una sal cationica divalente y/o trivalente de uno
o0 varios &cidos carboxilicos alifaticos saturados de Cg a Cy4, donde la relacién en peso de la totalidad de dichas sales de
acidos carboxilicos alifaticos : la totalidad de dichos &cidos carboxilicos alifaticos es de 51:49 a 75:25; y dicha capa de
tratamiento esta presente en una cantidad de al menos 2,5 mg/m? de dicha carga mineral.

[0010] Por dltimo, la Solicitante desearia mencionar las patentes europeas EP 2 281 853 y EP 2 363 435, las cuales
mencionan el uso de AMP y PEI, respectivamente, como aditivos en una suspension de mineral usados para
incrementar el pH de la suspension, limitando al mismo tiempo los cambios de conductividad. La patente europea EP 2
329 712 menciona el uso de alcanolaminas primarias de monoalcoholes como potenciadores de biocidas, mientras que
la patente europea EP 2 366 456 menciona polialquileniminas modificadas como adyuvantes a la flotacion.

[0011] El talco esta aceptado como eficaz agente de control para depdsitos de brea y ha sido usado en el tratamiento de
derrames de petréleo. Se supone que el talco reduce la pegajosidad de sustancias organicas tales como la brea y los
crudos cubriendo las superficies de sus aglomerados oleosos.

[0012] Sin embargo, dado que es necesario apuntar no tan sélo al material organico que resida en la superficie de un
medio acuoso, sino también al material organico coloidal que esté dispersado dentro de este medio ambiente, es
deseable contar un agente de tratamiento realizado en forma de una suspension acuosa. Los agentes de tratamiento
tales como el talco presentan el inconveniente de que deben ser extensivamente tratados en superficie y/o cizallados
mecéanicamente a fin de mojarse suficientemente como para entrar en la masa de la fase acuosa.

[0013] Por consiguiente, sigue habiendo necesidad de materiales alternativos y econdmicos que estén facilmente
disponibles, que puedan ser puestos en forma de una suspension acuosa y que sean capaces de controlar material
organico tanto dentro de sistemas acuosos como en la superficie de los mismos.

[0014] EIl objetivo anteriormente indicado ha sido sorprendentemente alcanzado por el proceso inventivo para la
preparacion de material de carbonato célcico tratado en superficie con una o varias sales de un acido graso de Cs-Cyg,
el material de carbonato célcico tratado en superficie obtenido mediante el mismo, y la adicidn de este carbonato calcico
tratado en superficie o de una suspension acuosa que comprenda a este carbonato célcico tratado en superficie a un
medio acuoso, a fin de controlar el material organico contenido en el medio acuoso.

[0015] Es también un objeto de la presente invencioén el producto obtenido mediante el proceso de control, es decir, un
material compuesto hecho de material de carbonato calcico tratado en superficie y material organico. Tales materiales
compuestos pueden encontrar una variedad de aplicaciones, incluyendo aquéllas en las que se les aplica como cargas
en papel.

[0016] A los efectos de la presente invencion, la expresion “control” de un material organico en un medio acuoso
significara: (1) la reduccion de la pegajosidad de este material organico, y/o (2) la asociacion de este material organico
para formar un material compuesto, y/o (3) la reduccién de la demanda quimica de oxigeno (COD) de la fase acuosa.
Esta Ultima puede ser medida como se indica mas adelante en la parte de los Ejemplos. La formacién de un material
compuesto es evaluada en virtud de una disminucién de la turbidez del medio acuoso, y puede ser medida como se
describe mas adelante en la parte de los Ejemplos.

[0017] El proceso para la preparacion de material de carbonato célcico tratado en superficie segun la presente invencion
comprende los pasos siguientes:

a) prever al menos un material con contenido de carbonato célcico;

b) prever al menos una sal de un &cido graso de Cs-Cyg seleccionada de entre los miembros del grupo que consta de
sales alcanolaminas primarias de monoalcoholes, sales polietileniminas, y mezclas de las mismas;

c) tratar dicho material con contenido de carbonato calcico del paso a) poniéndolo en contacto con dicha(s) sal(es) de
acido(s) graso(s) del paso b);

d) obtener un material de carbonato calcico tratado en superficie.

[0018] Preferiblemente, el carbonato calcico de dicho material con contenido de carbonato calcico es seleccionado de
entre los miembros del grupo que consta de carbonato calcico natural molido, dolomita, carbonato calcico precipitado y
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mezclas de los mismos. Dicho carbonato calcico puede estar presente en dicho material con contenido de carbonato
calcico en combinacién con adicionales minerales, tales como talco y/o mica.

[0019] El vocablo “dolomita” se refiere a mineral de dolomita y es carbonato de calcio y magnesio, es decir,
CaMg(CO3).. El mineral de dolomita se encuentra ya sea en roca de dolomita, que consta esencialmente por entero de
dolomita, o bien en asociacion con carbonato célcico en caliza dolomitica.

[0020] En el significado que se le da a la expresion en la presente invencion, el “carbonato calcico natural molido”
(GNCC) es un carbonato calcico obtenido de fuentes naturales, tales como caliza, marmol o creta, y procesado
mediante un tratamiento tal como el de molienda, el de tamizado y/o el de fraccionamiento en hiumedo y/o en seco, por
ejemplo por un cicldn, un clasificador o una centrifuga.

[0021] En el significado que se le da a la expresion en la presente invencion, el “carbonato calcico precipitado” (PCC) es
un material sintetizado que es generalmente obtenido mediante precipitacion a continuacion de la reaccion de didxido de
carbono y cal en un medio acuoso o bien mediante precipitacion de una fuente de iones de carbonato y calcio en agua.
El PCC puede ser vaterita metaestable, calcita estable o aragonita. En una realizacion, este PCC puede ser molido.

[0022] Dicho GNCC o PCC puede ser tratado mediante reaccién superficial para asi formar un carbonato célcico tratado
mediante reaccion superficial, siendo éstos materiales que comprenden GNCC y/o PCC y una sal insoluble y al menos
parcialmente cristalina no de carbonato calcico que se extiende desde de la superficie de al menos parte del carbonato
célcico. Tales productos tratados mediante reaccion superficial pueden ser por ejemplo preparados segun la WO
00/39222, la WO 2004/083316, la WO 2005/121257, la WO 2009/074492, la patente europea EP 2 264 108 y la patente
europea EP 2 264 109.

[0023] Dicho material con contenido de carbonato calcico del paso a) preferiblemente contiene al menos un 50%, y
preferiblemente al menos un 90% en peso de carbonato calcico con respecto al peso total de dicho material con
contenido de carbonato célcico.

[0024] En una realizacion preferida, las de un 10 a un 90%, preferiblemente las de un 30 a un 85%, y mas
preferiblemente las de un 60 a un 80% en peso de las particulas de material de carbonato calcico presentan, antes del
tratamiento, un diametro de particula de menos de 1 pm segun medicion efectuada de acuerdo con el método de
medicién que se describe en la parte de los Ejemplos mas adelante.

[0025] En otra realizacion preferida, las de un 80 a un 97%, y preferiblemente las de un 90 a un 98% en peso de las
particulas de material de carbonato célcico presentan, antes del tratamiento, un didmetro de particula de menos de 2
Mm segun medicion efectuada de acuerdo con el método de medicidon que se describe en la parte de los Ejemplos mas
adelante.

[0026] En otra realizacion preferida, el diametro medio de las particulas de material de carbonato calcico presenta,
antes del tratamiento, un valor dso de 0,4 a 5 ym, y preferiblemente de 0,5 a 1 uym, segun medicién efectuada de
acuerdo con lo indicado en la parte de los Ejemplos méas adelante.

[0027] En una realizacion preferida, el material de carbonato calcico presenta una superficie especifica segun BET (BET
= Brunauer, Emett y Teller) antes del tratamiento de 1 a 200 mzlg, y preferiblemente de 7 a 15 m2/g, segln medicion
efectuada con el acuerdo con el método de medicidn que se indica en la parte de los Ejemplos més adelante.

[0028] En una realizacion, dicho material con contenido de carbonato calcico del paso a) se prevé en forma de una
suspension acuosa. En esta realizacion, dicha suspension tiene un contenido de material con contenido de carbonato
calcico situado dentro de la gama de porcentajes que va desde un 1% en peso hasta un 79% en peso, mas
preferiblemente desde un 3% en peso hasta un 78% en peso, y ain mas preferiblemente desde un 55% en peso hasta
un 75% en peso, sobre la base del peso de la suspensién. A pesar de que dicho material con contenido de carbonato
calcico puede ser dispersado con un dispersante o premolido con un adyuvante de molienda, tal como un dispersante o
adyuvante de molienda basado en poliacrilato, se prefiere que dicho material con contenido de carbonato calcico en
suspension esté libre de dispersante o adyuvante de molienda. Si se emplea dispersante o adyuvante de molienda, se
prefiere que el mismo sea dosificado en una pequefia cantidad, es decir, en una cantidad de un 0,02 a un 0,5% en peso
en seco con respecto al peso en seco de material con contenido de carbonato calcico. En una realizacion alternativa, el
dispersante o adyuvante de molienda estd presente en una cantidad que corresponde a la de 0,05 a 1 mg/m2 de
material con contenido de carbonato célcico, determindndose el m? de material con contenido de carbonato célcico
sobre la base de la medicion de la superficie especifica segun BET que se describe en la parte de los Ejemplos mas
adelante.

[0029] Segun la presente invencion, al menos un material de carbonato calcico es tratado en superficie con una o varias
sales de un acido graso de Cs-Cyg seleccionadas de entre los miembros del grupo que consta de sales alcanolaminas
primarias de monoalcoholes, sales polietileniminas y mezclas de las mismas.
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[0030] En una realizacion preferida, dicha sal de un acido graso de Cs-Cys es una sal de un acido graso de Cg-Ca4, ¥
mas preferiblemente una sal de un acido graso de Cg-Cis.

[0031] En una realizacién preferida, dicha sal de un acido graso de Cs-Cys es una sal de un acido graso que tiene un
niumero de yodo de menos de 5 g de 1,/100 g de sal de &cido graso. La determinacion del nimero de yodo es
perfectamente conocida para el experto en la materia, y supone concretamente una adiciéon de yodo a una muestra de
100 g de acido graso seguida por una retrotitulaciéon de la solucién de yodo sobrante con tiosulfato sédico.

[0032] En una realizacion preferida, dicha sal de una acido graso de Cs-Cys es una sal de un acido graso lineal si dicho
acido graso es un acido grado de Cg-Co.

[0033] En una realizacion preferida en grado sumo, dicha sal de un acido grado de Cs-Cys es una mezcla de sal(es) de
acido palmitico y sal(es) de &cido estearico, preferiblemente en una relacion en peso basada en los acidos grasos de
acido palmitico : 4cido esteérico de 2:1 a 1:2.

[0034] Dicha sal de un acido graso de Cs-Cys es preferiblemente neutralizada en un porcentaje de un 30 a un 110%
molar con dicha alcanolamina primaria de monoalcohol y/o una polietilenimina. En el caso de una sal polietilenimina,
dicha sal de un acido graso de Cs-Cyg es preferiblemente neutralizada en un porcentaje de un 35 a un 45% molar. En el
caso de una alcanolamina primaria de monoalcohol, dicha sal de un &cido graso de Cs-Cys es preferiblemente
neutralizada en un porcentaje de un 90 a un 100% molar. La neutralizacion en % molar se determina sobre la base del
ndamero de moles de &cido graso a neutralizar. Una neutralizacién en % molar de més de un 100% molar significa que
durante el proceso de neutralizacion se afiade un exceso de alcanolamina primaria de monoalcohol y/o de una
polietilenimina.

[0035] Si dicha sal de un acido graso de Cs-Cys es una sal polietilenimina, se prefiere que dicha polietilenimina sea
lineal. En este caso, dicha polietilenimina preferiblemente tiene un peso molecular de 140 a 700 g/mol, y preferiblemente
de 146 a 232 g/mol. A los efectos de la presente invencion, el “peso molecular” de la polietilenimina lineal se calcula
directamente a partir de la respectiva formula quimica.

[0036] Dicha polietilenimina puede también ser una polietilenimina ramificada, que preferiblemente tendra un peso
molecular de 550 a 50.000 g/mol, y méas preferiblemente de 800 a 25.000 g/mol. El “peso molecular’ de las
polialquileniminas ramificadas antes de la modificacion segin el significado que se le da a la expresion en la presente
invencion es el peso molecular medio en peso segun medicion efectuada mediante técnicas de difusién de luz (LS).

[0037] Si dicha sal de un &cido graso de Cs-Cys es una sal alcanolamina primaria de monoalcohol, dicha alcanolamina
primaria de monoalcohol es preferiblemente seleccionada de entre los miembros del grupo que consta de etanolamina,
propanolaminas, butanolaminas, pentanolaminas y mezclas de las mismas.

[0038] En una realizacion preferida en grado sumo, dicha sal de un acido graso de Cs-Cys es una sal de 1-amino-2-
propanol de un acido graso de Cs-Cps.

[0039] Dicho(s) material(es) con contenido de carbonato célcico es (son) preferiblemente tratado(s) con un total de un
0,1 a un 3% en peso, y preferiblemente de un 0,5 a un 2% en peso, sobre la base del peso en seco de dicho(s)
material(es) con contenido de carbonato calcico, de dicha(s) sal(es) de acido(s) graso(s) de Cs-Cas.

[0040] En una realizacion alternativa, dicho(s) material(es) con contenido de carbonato calcico es (son) tratado(s) con
un total de 0,2 a 5 mg de dicha(s) sal(es) de acido(s) graso(s) de Cs-Cys por m? de material con contenido de carbonato
calcico, y preferiblemente con 0,5 a 2 mg de dicha(s) sal(es) de acido(s) graso(s) de Cs-Czg por m? de material con
contenido de carbonato célcico, donde dicho m? de material con contenido de carbonato célcico se determina sobre la
base de las mediciones segin BET efectuadas como se describe en la parte de los Ejemplos mas adelante.

[0041] Dicho material con contenido de carbonato calcico puede ser tratado poniendo a dicha(s) sal(es) de acido(s)
graso(s) de Cs-Cys en contacto con dicho material con contenido de carbonato calcico ya sea en seco o en humedo, tal
como p. €j. en un ambiente acuoso.

[0042] Este proceso de tratamiento en seco o en himedo puede tener lugar mezclando y/o moliendo dicha(s) sal(es) de
acido graso de Cs-Czg con dicho material con contenido de carbonato calcico a una temperatura de 5 a 150°C.

[0043] La molienda puede llevarse a cabo en un molino y puede resultar de una operacién de molienda autégena en la
cual las particulas a moler son sometidas a impactos mutuos, o bien puede resultar de impactos adicionales con uno o
varios otros medios de molienda, tales como bolas de molienda, barras de molienda o husillos de molienda. Tal
molienda con medios de molienda puede tener lugar, por ejemplo, en un molino de bolas, tal como el fabricado por la
empresa Dynomill, un molino de vibracién o un molino de rueda. En dependencia del tipo de molienda, dicha molienda
puede tener lugar en una camara de molienda estacionaria o rotativa. Dicha(s) sal(es) de acido(s) graso(s) de Cs-Cag
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puede(n) ser afiadida(s) al material con contenido de carbonato célcico que se aporta y/o al interior de la camara
molienda, antes del proceso de molienda y/o durante el mismo.

[0044] En el caso de un molino de bolas, las bolas de molienda que se emplean preferiblemente tienen una dureza
Brinell de entre 510 y 600. Preferiblemente, dichas bolas de molienda estan hechas de hierro, tal como aleaciones
basadas en hierro con molibdeno o cromo, porcelana y/o silicatos, y tienen un diametro medio de bola de entre 0,1y 5
mm, preferiblemente de entre 0,2 y 3 mm, y mas preferiblemente de entre 0,5 y 5 mm. Segun otro aspecto preferido,
estas bolas de molienda estan presentes en una relacién en peso con respecto al material a moler contenido en el
molino de bolas de entre 10:1y 100 a 1, preferiblemente de 20:1 a 80:1, y mas preferiblemente de 30:1 a 60:1.

[0045] En el caso en el que el proceso de tratamiento es un proceso de tratamiento en hdimedo, el ambiente de
tratamiento acuoso puede preverse previendo dicho material con contenido de carbonato calcico en forma de una
suspension acuosa y/o previendo dicha(s) sal(es) de acido(s) graso(s) de Cs-Cyg en forma de una solucidn o suspension
acuosa.

[0046] Dicha solucién o suspension salina preferiblemente tiene un contenido de sélidos de un 5 a un 50% en peso. Es
también posible usar una sal seca; y en un caso de este tipo dicha sal es preferiblemente liquida a 23°C.

[0047] Si el proceso de tratamiento es un proceso de tratamiento himedo, la suspensién acuosa obtenida puede, en
una realizacion, ser secada, obteniéndose con ello el carbonato calcico tratado en superficie en forma de granulos o de
un polvo.

[0048] Si el proceso de tratamiento es un proceso de tratamiento en seco, los granulos o el polvo obtenidos pueden ser
introducidos en un medio acuoso, siendo con ello obtenido el carbonato célcico tratado en superficie en forma de una
suspension acuosa.

[0049] Como se ha mencionado anteriormente, el material de carbonato calcico tratado en superficie obtenido mediante
el proceso de la presente invencién es un adicional objeto de la presente invencion.

[0050] Preferiblemente, el material de carbonato célcico tratado en superficie comprende de un 97 a un 99% en peso de
un material de carbonato célcico, de un 0,1 a un 3% en peso de sal(es) monoalcanolamina(s) primaria(s) de
monoalcohol(es) y/o polietilenimina(s) de acido(s) graso(s) de Cs-Cs y de un 0 a un 1,5% en peso de sal(es) de calcio
y/o magnesio de acido(s) graso(s) de Cs-Cas.

[0051] Ademas, sorprendentemente se ha descubierto que el material de carbonato calcico tratado en superficie
obtenido mediante el proceso segun la presente invencion puede ventajosamente ser usado para controlar material
organico en un medio acuoso.

[0052] Asi, no tan so6lo el uso del material de carbonato calcico tratado en superficie obtenido mediante el proceso
segun la presente invencion para controlar material organico en un medio acuoso es un aspecto, sino que también lo es
un proceso para el control de material organico en un medio acuoso, en donde dicho material de carbonato célcico
tratado en superficie 0 una suspension acuosa que comprende material de carbonato calcico tratado en superficie es
afiadido(a) al medio, en donde el carbonato célcico es tratado en superficie con una o varias sales de un acido graso de
Cs-Cys seleccionadas de entre los miembros del grupo que consta de sales alcanolaminas primarias de monoalcoholes y
sales polietileniminas.

[0053] Dicho(s) material(es) organico(s) en un medio acuoso que puede(n) ser controlado(s) mediante el uso de dicho
carbonato célcico tratado en superficie incluye(n) a los miembros del grupo que consta de cualquier (cualesquiera)
material(es) organico(s) lipofilico(s), tal(es) como crudos, derivados de crudos, residuos pegajosos, cauchos silicénicos,
brea blanca (tal como la que procede de latex), brea y mezclas de los mismos.

[0054] A los efectos de la presente invencién, el material organico que puede ser controlado mediante la presente
invencion incluye a los miembros del grupo que consta de materiales organicos puros y/o materiales en los cuales uno o
varios materiales inorganicos estan parcial o totalmente cubiertos por un material organico. Los crudos, que también
reciben el nombre de petréleo crudo, comprenden una mezcla de hidrocarburos de varios pesos, y en concreto
parafinas, naftenos e hidrocarburos aromaticos y asfélticos, junto con compuestos organicos que contienen azufre y/o
nitrégeno y/o oxigeno. La composicion exacta del petréleo crudo es a menudo funcién del yacimiento de petréleo del
cual el mismo es extraido. El petréleo crudo puede ser en general extraido de pozos de petréleo o de arenas petroliferas
0 arenas impregnadas de brea.

[0055] Los derivados de petréleo crudo incluyen a los miembros del grupo que consta de compuestos organicos
obtenidos mediante destilacion o refinacion de petrdleo crudo y compuestos organicos obtenidos del craqueo térmico o
catalitico de fracciones de petréleo crudo.
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[0056] En el sentido en el que se la utiliza en la presente invencion, la expresion “residuos pegajosos” significa
materiales organicos pegajosos resultantes del reciclaje de papel. Durante el reciclaje de papel, las colas de aplicacién
en caliente, los aglutinantes y otros materiales termoplasticos, por ejemplo de lomos de libros y de cintas adhesivas o de
desespumantes basados en silicona, pueden conducir a la formacién de los asi llamados “residuos pegajosos”. Estos
presentan la mayoria de las veces distintos grados de hidrofobicidad. Dichos residuos pegajosos tienden a ser
materiales organicos flexibles tales como aglutinantes de estireno-butadieno, latex en general, que también recibe el
nombre de “brea blanca” cuando ocasiona problemas en el extremo humedo de la maquina para fabricar papel, caucho,
acrilatos de vinilo, poliisopreno, polibutadieno, colas de aplicacién en caliente, etc. Bajo ciertas condiciones, estos
compuestos pueden devenir pegajosos y depositarse en la maquina para fabricar papel. Los depoésitos pueden conducir
a roturas en el papel o bien pueden aparecer en forma de manchas visibles, a menudo oscurecidas por el calor, en el
producto final, redundando en una pérdida de calidad del papel y en tiempos de parada para limpiar la maquina para
fabricar papel.

[0057] La composicion quimica de la brea esta en general dividida en cuatro clases de componentes lipofilicos: I) grasas
y acidos grasos, Il) ésteres esterilicos y esteroles, 1ll) terpenoides, y 1V) ceras. La composicion quimica depende de la
fuente de fibras, tal como la variedad de arbol, y del cultivo estacional a partir del cual se produce la muestra.

[0058] La formacion de brea puede describirse conceptualmente como un desarrollo que se produce por tres
mecanismos principales. La primera ruta mecanistica es la formacion de una pelicula organica de material, que puede
ser transparente o translicida. Su espesor varia segun su concentracion, y la pelicula necesita un nucleo para formar
una coalescencia inicial. Tal como sugiere su mecanismo de formacién, a este tipo de brea se le llama pelicular. El
segundo tipo de brea es uno que es capaz de coagularse y formar glébulos de 0,1 - 1,0 ym de diametro, y esta brea
recibe por consiguiente el nombre de brea globular. El tercer tipo de brea que se desarrolla cominmente es una forma
aglomerada o forma de bola de brea y se observa a menudo en los sistemas que tienen los mayores problemas de
deposicion de brea. Las bolas que se forman son de 1 - 120 um de diametro. En el estado pelicular o globular, la brea
no ocasiona generalmente problemas, pero una vez que se han formado aglomerados, empiezan entonces a producirse
problemas de calidad del papel.

[0059] En una realizacién preferida, la brea en dicho medio acuoso es no idnica y/o anionica.

[0060] La cantidad total de tal material organico en el medio acuoso antes de la adicion de dicho carbonato célcico
tratado en superficie, evaluada sobre la base de la Demanda Quimica de Oxigeno (COD), es preferiblemente de 1.000 a
5.000 mg de 0,/dm?, segun medicion efectuada de acuerdo con el método de medicion que se indica en la parte de los
Ejemplos mas adelante.

[0061] EI pH, segin medicion efectuada como se indica en la parte de los Ejemplos méas adelante, del medio acuoso
antes de la adiciébn de dicho carbonato célcico tratado en superficie es preferiblemente de mas de 6, y mas
preferiblemente de mas de 7.

[0062] En el proceso para el control de material organico segun la presente invencion, el carbonato célcico tratado en
superficie es afiadido al medio acuoso con contenido de material organico por cualquiera de los métodos de aportacion
convencionales que son conocidos para el experto en la materia. El carbonato célcico tratado en superficie puede ser
afladido en forma de suspension acuosa, tal como p. €]. la suspension que se ha descrito anteriormente. Como
alternativa, dicho carbonato célcico tratado en superficie puede ser afiadido en forma sdlida, tal como p. €j. en forma de
granulos o bien en forma de un polvo o bien en forma de una torta. Dentro del contexto de la presente invencion, es
también posible prever una fase inmavil, p. ej. en forma de una torta o capa, que comprenda al carbonato célcico tratado
en superficie, pasando el medio acuoso a través de dicha fase inmovil.

[0063] Preferiblemente, el carbonato célcico tratado en superficie es puesto en suspension en el medio acuoso con
contenido de material organico, p. ej. mediante procedimientos de agitacion. La cantidad de carbonato célcico tratado en
superficie depende del tipo de material organico a controlar. Preferiblemente, dicho carbonato célcico tratado en
superficie es aportado de manera dosificada al medio acuoso en una cantidad que corresponde a un porcentaje de un
0,05 a un 5% en peso, mas preferiblemente de un 0,1 a un 1% en peso, y con la maxima preferencia de un 0,15 a un
0,5% en peso por cada 1.000 mg de 0./dm°, en donde dichos mg de 0./dm® se determinan mediante el método de
medicion de la COD que se describe en la parte de los Ejemplos mas adelante.

[0064] En una realizacion preferida de la presente invencion, el carbonato calcico tratado en superficie es afiadido a un
medio acuoso con contenido de brea, tal como pulpa mecanica, como p. ej. madera molida, TMP (pulpa termomecanica)
o pulpa quimiotermomecéanica (CTMP), asi como pulpa quimica, como p. €j. pulpa kraft o pulpa al sulfato, o pulpa
reciclada usada en el proceso de fabricacién de papel.

[0065] La pulpa con contenido de brea que puede ser sometida al proceso de la presente invencion particularmente
procede de pulpa de madera, que es el material mas comun que se usa para fabricar papel. La pulpa de madera
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generalmente procede de arboles de madera blanda tales como la picea, el pino, el abeto, el alerce y la cicuta, pero
también de algunas maderas duras tales como las de eucalipto y abedul.

[0066] La brea que puede ser controlada segun la presente invencion puede comprender especies tales como grasas y
acidos grasos, ésteres esterilicos y esteroles, terpenoides y ceras. La composicién quimica depende de la fuente de
fibra, tal como la variedad de arbol, y del cultivo estacional a partir del cual se produzca la muestra.

[0067] Opcionalmente pueden afiadirse aditivos a la muestra de agua a tratar. Estos podrian incluir a agentes para el
ajuste del pH, etc.

[0068] Tras haber sido consumada la adsorcién, los materiales compuestos hechos de carbonato calcico tratado en
superficie, material organico y opcionales materiales adicionales pueden ser separados del medio acuoso por
procedimientos de separacidon convencionales que son conocidos para el experto en la materia, tales como los de
sedimentacion, centrifugacion vy filtracion.

[0069] Es también un objeto de la presente invencion el material compuesto que se forma al poner a dicho carbonato
calcico tratado en superficie en contacto con dicho material organico en un medio acuoso.

[0070] Un material compuesto de este tipo encuentra usos entre los que se incluyen el uso como carga en papel.

[0071] En el caso en el que el material compuesto queda formado a continuaciéon del contacto de dicho carbonato
calcico tratado en superficie con petréleo crudo que comprende azufre o derivados de petrdleo crudo que comprenden
azufre, este material compuesto presenta la clara ventaja de que al ser quemado, este azufre es reducido.

[0072] Los ejemplos siguientes ilustraran la presente invencion, pero no pretenden limitar la invencién en modo alguno.
EJEMPLOS

Métodos de medicion

Superficie especifica segun BET de un material (mzlg)

[0073] Los valores de superficie especifica segin BET fueron determinados usando nitrogeno y el método de BET
segun 1SO 9277.

Distribucion del tamafio de particulas (% masico de particulas con un didmetro < X) y didmetro medio
ponderado de grano (dso) de material particulado

[0074] EIl diametro medio ponderado de grano y la distribucién mésica del didmetro de grano de un material particulado
fueron determinados mediante el método de sedimentacion, es decir, mediante un andlisis del comportamiento de
sedimentacion en un campo gravimétrico. La medicion fue efectuada con un Sedigraph'\’IF 5100 (MF = marca de fabrica).

[0075] EI método y el aparato de medida son conocidos para el experto en la materia y son cominmente usados para
determinar el tamafio de grano de cargas y pigmentos. La medicion es realizada en una solucion acuosa de un 0,1% en
peso de NasP»O-. Las muestras fueron dispersadas usando un agitador de alta velocidad y agitacion ultrasoénica.
Medicién del pH de una suspension

[0076] El pH de una suspension fue medido a 23°C usando un medidor del pH Mettler Toledo"" Seven Easy equipado
con la correspondiente unidad de expansion de pH Mettler Toledo™* y un electrodo de pH Mettler Toledo InLab® 730
Expert Pro.

[0077] Se realiza primeramente una calibracion de tres puntos (segun el método del segmento) del aparato de medida
usando soluciones tampén comercialmente disponibles que tienen unos valores pH de 4, 7 y 10 a 20°C (de Aldrich™").

[0078] Los valores pH que se indican son los valores de punto final detectados por el aparato de medida (el punto final
es cuando la sefial medida se diferencia en menos 0,1 mV de la media a lo largo de los ultimos 6 segundos).

Contenido de s6lidos en peso (% en peso) de un material en suspension

[0079] El peso de solidos se determinada dividiendo el peso del material sélido por el peso total de la suspension
acuosa.
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[0080] El peso del material sélido se determina pesando el material solido obtenido evaporando la fase acuosa de la
suspension y secando el material obtenido hasta llegar a un peso constante.

Andlisis gravimétrico de una suspensién (mg/dm?)

[0081] Para un andlisis gravimétrico, una muestra de 100 cm?® de fase acuosa fue puesta en un cubilete de aluminio
previamente pesado y secada en un horno (a 90°C, 24 h) para obtener una cantidad total de residuo no volatil en la fase
acuosa, es decir, todo el material organico e inorganico que no fue adsorbido en la superficie del mineral.

Analisis de la turbidez de una suspensiéon (NTU)

[0082] Se usaron muestras de 45 cm?® para analizar la turbidez ocasionada por particulas de brea coloidal por medio de
un aparato NOVASINA 155 Modelo NTM-S (152). Este aparato de medida transmite luz en el espectro del infrarrojo
cercano a través de una sonda de fibra éptica donde el haz emergente es difundido por las pequefias particulas en
suspension. La luz retrodifusa a 180° es captada por las fibras Opticas paralelas en la sonda y enfocada sobre un
fotodiodo. La sefial resultante es amplificada y visualizada directamente en Unidades Nefelométricas de Turbidez (NTU),
definidas como la intensidad de luz a una longitud de onda especificada difusa, atenuada o absorbida por particulas en
suspension, a un angulo especificado por el método con respecto al camino de la luz incidente, en comparacion con un
patron sintético preparado quimicamente. La interferencia de la luz ambiente es eliminada mediante la adopcién de una
sefial de transmisién modulada, eliminandose la necesidad de sistemas de manipulaciéon de muestras herméticos a la
luz.

Demanda quimica de oxigeno (COD, mg de Oz/dm?)

[0083] Fueron usadas muestras de 2 cm® para realizar los andlisis de la demanda quimica de oxigeno (COD), que
dieron un valor para el contenido de material organico total, es decir, para el material organico no adsorbido. El andlisis
de la COD expresa la cantidad de oxigeno que es necesaria para la oxidacion de los materiales organicos para su
conversion en COg, y dicha cantidad fue medida usando un Lange CSB LCK 014, para una gama de valores de 1000-
10000 mg dm™ con una cubeta LASA 1/plus.

Equivalencia de detector de corriente de flujo (SCD, pEq/g)

[0084] La valoracién SCD mide la carga de la fraccién coloidal en suspension y la evaluacion fue efectuada usando del
instrumental Mitek PCD-02.

Valoracion del polielectrélito (PET, pEqg/g)

[0085] EI contenido de polielectrélito en la suspension acuosa se determina usando un Memotitrator Mettler DL 55
equipado con un Phototrode DP 660 comercializado por la Mettler-Toledo de Suiza. La mediciéon del contenido de
polielectrolito fue realizada pesando una muestra de la suspensiéon de carbonato célcico en un recipiente de titracion y
diluyendo dicha muestra con agua desionizada hasta un volumen de aproximadamente 40 ml. A continuacién, 10 ml de
poli(cloruro de N,N-dimetil-3,5-dimetileno-piperidinio) catiénico 0,01M (PDDPC; obtenido de la ACROS Organics, de
Bélgica) son afiadidos lentamente bajo agitacion al interior del recipiente de titracion dentro de un periodo de 5 min., y
entonces el contenido del recipiente es agitado por espacio de otros 20 min. Después la suspension es filtrada a través
de un filtro de membrana de éster mixto de 0,2 ym (& 47 mm) y lavada con 5 ml de agua desionizada. El filtrado asi
obtenido es diluido con 5 ml de tampon de fosfato pH 7 (Riedel-de Haén, Alemania) y entonces se afiade lentamente al
filtrado una solucién de polivinilsulfato potasico (KPVS; obtenido de la SERVA Feinbiochemica, de Heidelberg) 0,01M
para titular el exceso de reactivo cationico. El punto final de titulacién es detectado por un Phototrode DP660, que es
ajustado a un valor de 1200 a 1400 mV en agua desionizada, antes de tal medicién. El calculo de la carga se realiza
segun la evaluacion siguiente:

((Veporc #tppa }-Virrs )+ (- 1000)

= Vall
Qaro Ere Fh [pValig]
Ware = — _Qam [%)
K by *100
- s . E -— 60
Célculo del peso de muestra 6ptimo: r= ow ® Kou ® FE
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Eq*6
(10 =¥ xers 1)

Calculo del peso de muestra adaptado para un consumo de 4 ml:  E a4m =
Abreviaturas:

[0086]

Ep = peso de la muestra [g]

wpwm = contenido de agente dispersante en [%]

Kpm = constante del agente dispersante [uVal/0,1 mg de agente dispersante]
Fk = contenido de sélidos [%]

Vppppc = volumen PDDPC [mI]

Vkpvs = volumen KPVS [ml]

tepppc = titulo PDDPC

Epm = peso de agente dispersante [mg]

Q = Carga [pVal/g]

Watro = contenido de agente dispersante absolutamente seco [%0]

E1 = Peso de la muestra del experimento a optimizar [g]

Vkpvs, 1 = consumo experimental de KPVS [ml] del experimento a optimizar

lones en solucién (ppm)

[0087] Los iones en un medio acuoso fueron medidos mediante cromatografia idnica usando un Cromatografo 16nico
Dionex DX 120.

Potencial zeta (mV)

[0088] EIl potencial zeta fue medido usando un Zetasizer Nano ZS a 25°C. El andlisis de los datos resultantes fue
llevado a cabo de acuerdo con la ecuacién de coagulacion de Smoluchowski segun M. Smoluchowski: “Drei Vortrage
Uber Diffusion, Brownsche Molekularbewegung und Koagulation von Kolloidteilchen”, (Phys Z, 17 (1916) 557-571 y 585-
599).

Materiales
Muestra 1

[0089] La Muestra 1 contenia los minerales talco, clorita y magnesita y era originaria de Finlandia. La pureza del talco
era de aproximadamente un 97%, lo cual fue confirmado por andlisis de espectroscopia de infrarrojos por transformada
de Fourier (FT-IR) [Espectrémetro Perkin Elmer Spectrum One] y de fluorescencia de rayos X (XRF) [XRF Secuencial
ARL 9400].

[0090] Dicha muestra fue molida con un molino de chorro, lo que redundo en una superficie especifica segiin BET de 9
m?g™y en un dso de 2,2 pm.

Muestra 2

[0091] Fueron mezclados juntamente 284 g de acido estearico, 89,2 g de 2-amino-2-metil-1-propanol (AMP) y 100 g de
agua para formar una solucién de AMP-sal de acido estearico (de aqui en adelante “FAS 1”). Fueron preparados 5.600
g con respecto a la materia mineral seca de un lechada con un 70% en peso de sélidos de marmol de origen noruego,
en la cual las de un 75% en peso de las particulas tenian un diametro de particulas de menos de 1 pm y una superficie
especifica de 9,2 m2/g dispersando una torta de filtro con aproximadamente un 70% en peso de solidos de marmol
molido en forma de sdélidos inferiores (a un 20% en peso en ausencia de dispersante) de tal finura usando un 0,5% en
peso con respecto al marmol seco de una sal de sodica de copolimero de acido acrilico - acido maleico (que tenia un
Mw = 12.000 g/mol), a temperatura ambiente. La solucion de AMP-sal de acido estearico “FAS 1" fue afiadida a una
temperatura de 60°C a la lechada, que fue también calentada hasta 60°C, para asi alcanzar una adicién de sal de acido
graso de un 1,0% en peso sobre la base del peso en seco de carbonato calcico. El contenido final de sélidos de la
suspension era de un 68% en peso, la viscosidad Brookfiled a 100 rpm medida tras 1 min. era de 300 mPa-seg., y el pH
a 23°C era de 8,34. Este producto representa un producto segun la invencion.

Muestra 3
[0092] Fueron mezclados juntamente 10,12 g de acido octanoico, 6,27g de 1-amino-2-propanol (AMP) y 17 g de agua
para formar una solucién de AMP-sal de acido octanoico (de aqui en adelante “FAS2”). El total de FAS2 fue entonces

mezclado, a temperatura ambiente, con 2.000 g, con respecto a la materia mineral seca, de una suspension de un 20%
en peso de soélidos de marmol de origen noruego (molido en himedo a razén de un 20% en peso en ausencia de
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dispersante), en la cual las de un porcentaje de un 75% en peso de las particulas tenian un diametro de particulas de
menos de 1 pm, y en el cual dichas particulas tenian una superficie especifica de 9,2 m?/g. Esto corresponde a una
adicién de sal de acido graso de un 0,82% en peso en seco sobre la base del peso en seco de carbonato célcico. Este
producto representa un producto segun la invencién.

Muestra 4

[0093] Fueron mezclados juntamente 14,1 g de una mezcla de acidos grasos de coco (que constaba de un 5% en peso
de acido caprilico, un 6% en peso de acido caprico, un 52% en peso de acido laurico, un 20% en peso de acido
miristico, un 9% en peso de acido palmitico, un 2% en peso de acido estearico, un 4% en peso de acido oleico y un 2%
en peso de &cido linoleico), 6,6 g de 1-amino-2-propanol (AMP) y 5 g de agua para formar una solucién de AMP-sal de
acido graso de coco (de aqui en adelante “FAS3”). El total de FAS3 fue entonces mezclado, a temperatura ambiente,
con 2.000 g, con respecto al peso en seco de materia mineral, de una suspension de un 20% en peso de soélidos
(molidos en himedo a razén de un 20% en peso en ausencia de dispersante) de marmol de origen noruego, en la cual
las de un 75% en peso de las particulas tenian un diametro de particulas de menos de 1 ym, y teniendo dichas
particulas una superficie especifica de 9,2 m%g. Esto corresponde a una adicién de sal de acido graso de un 1,03% en
peso en seco sobre la base del peso en seco de carbonato célcico. Este producto representa un producto segun la
invencion.

Muestra 5

[0094] Fueron mezclados juntamente 10,12 g de acido octanoico y 0,7 g de tetraetilentriamina (TETA) para formar una
mezcla de TETA-sal de &acido octanoico / acido octanoico (de aqui en adelante “FAS4”). El total de FAS4 fue entonces
mezclado, a temperatura ambiente, con 2.000 g, con respecto al peso en seco de materia mineral, de una suspension
con un 35% en peso de solidos (molidos en humedo a razén de un 35% en peso en ausencia de dispersante) de
méarmol de origen noruego, en la cual las de un 75% en peso de las particulas tenian un diametro de particulas de
menos de 1 uym y una superficie especifica de 9,2 m2/g, a temperatura ambiente. Esto correspondia a una adicion de
acido graso / sal de acido de graso de un 0,54% en peso en seco sobre la base del peso en seco de carbonato calcico.
Este producto representa un producto segin la invencion.

Muestra 6

[0095] Fueron usados 5 g de FAS 1 para tratar en seco 500 g de marmol italiano molido en seco que tenia un didmetro
medio de 1,7 um. El tratamiento en seco se hizo en una Mezcladora MTI activada a 3.000 rpm mientras se calentaba el
producto hasta una temperatura de 130°C. Esto correspondia a una adicion de sal de &cido graso de un 1,0% en peso
en seco sobre la base del peso en seco de carbonato célcico. Este producto representa un producto segun la invencion.

Medio acuoso que comprende material organico
Medio acuoso que comprende brea

[0096] Se tomaron 6,0 kg de la pulpa himeda recién hecha (con un contenido de soélidos de un 3,2% en peso) del lado
de aceptacion del tamiz a una temperatura de 90°C antes del paso de blanqueo (blanqueo con perdxido) en una
maquina de fabricacion integral de pulpa y papel en Suiza en febrero de 2010. El agua de proceso en el punto de
muestreo tan solo se hizo circular en la instalacién de fabricacién de pulpa termomecanica (TMP) y no contenia cargas.
La TMP asi obtenida y que fue usada como fuente de brea para los experimentos siguientes constaba de un 70% en
peso de picea, estando el resto compuesto de abeto y una pequefia parte de pino. El pH de la muestra de pulpa era de
6,1 a 25°C. La pulpa fue prensada en himedo a través de un filtro de un tamafio de poro de 2 pym (papel filtro, circular
602 EH). El filtrado, al que se llama de aqui en adelante “Filtrado de TMP”, fue recuperado y analizado; y los resultados
estan indicados en la siguiente Tabla 1.
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Tabla 1
Propiedad Valor
Turbidez (NTU) 406
COD (mg de O,/dm°®) 4070
pH 7,16
Conductividad (mS/cm) 0,922
Gravimetria (mg/dm?®) 3160
Potencial zeta (mV) -8,3 +/- 5,36
PET (uEqg/g) -1,62
SCD (uEqg/g) -0,75
lones en solucién (ppm)
Na” 131
K 41
Ca”’ 43
Mg™" 5
Cl 12
S04~ 63

Ensayos en medio que comprende brea

[0097] 2,0 g de cada uno de los materiales anteriormente enumerados fueron introducidos en matraces junto con
muestras de 200 g de Filtrado de TMP y con 18,0 g de agua. Los matraces fueron entonces cerrados herméticamente y
agitados en un agitador rotativo (que giraba a aproximadamente 100 rpm) por espacio de un periodo de tiempo de 2
horas a temperatura ambiente.

[0098] A continuacion de ello, los contenidos de cada uno de los matraces fueron introducidos en una centrifuga Rotina
420, que giraba con una fuerza centrifuga relativa de 2.580 RCF, y fueron centrifugados por espacio de un periodo de
tiempo de 15 minutos.

[0099] Cada uno de los supernatantes recuperados fue analizado para determinar la turbidez, la COD, la gravimetria y
el balance i6nico.

Tabla 2
Muestra 1 2 3 4 5
Comparativa (CO) / Invencion (IN) CO Talco IN IN IN IN
Turbidez (normalizada) 53% +2% 43% +2% 19+ 1% 18% +4% 15% +1%
el 100% corresponde a 350 NTU + 10 NTU
El 100% de COD corresponde a 3.644 mg | 90% +1% 92% +2% 87% = 4% 86% +2% 88% +3%
de O./dm® + 90 mg de Oy/dm®

[0100] Los resultados anteriormente indicados demuestran que el carbonato célcico tratado en superficie de la presente
invencion actla igual de bien como el talco o mejor que el mismo de cara a controlar la brea de madera.

Ensayos en medio que comprende aceite

Estado de la técnica:

[0101] 600 g de agua desmineralizada fueron introducidos en un vaso de boca ancha de vidrio; y luego fueron afiadidos
20 g de aceite de transmision ASE 55 327 / ASE para altas presiones (de OL, de Berna, Suiza) para formar una capa
sobre la superficie superior del agua. A continuacion de ello, fueron afiadidos sobre el aceite 20 g de talco (Muestra 1).

El contenido del vaso de boca ancha fue agitado manualmente con moderacion usando una varilla de vidrio.

[0102] El aceite fue en su mayor parte fijado por el mineral de talco y se sediment6 en el fondo del vaso de boca ancha
de vidrio. La masa de agua y la superficie del agua siguieron estando visiblemente turbias.

Invencion:
[0103] Se repitio el mismo protocolo que se ha descrito anteriormente, afiadiendo 20 g de Muestra 6 en lugar de talco.
[0104] EIl aceite fue en su mayor parte fijado por el mineral de carbonato célcico tratado en superficie y se sedimento6 en

el fondo del vaso de boca ancha de vidrio. La masa de agua devino visiblemente diafana y no podia observarse aceite
en la superficie del agua.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso que es para la preparacién de material de carbonato calcico tratado en superficie y comprende los
pasos siguientes:

a) prever al menos un material con contenido de carbonato célcico;

b) prever al menos una sal de un acido graso de Cs-Cyg seleccionada de entre los miembros del grupo que consta de
sales alcanolaminas primarias de monoalcoholes, sales polietileniminas, y mezclas de las mismas;

c) tratar dicho material con contenido de carbonato calcico del paso a) poniéndolo en contacto con dicha(s) sal(es) de
acido(s) graso(s) del paso b);

d) obtener un material de carbonato célcico tratado en superficie.

2. Proceso segun la reivindicacion 1, caracterizado por el hecho de que el carbonato calcico de dicho material
con contenido de carbonato célcico del paso a) es seleccionado de entre los miembros del grupo que consta de
carbonato célcico natural molido, dolomita, carbonato calcico precipitado y mezclas de los mismos, conteniendo dicho
material con contenido de carbonato calcico al menos un 50%, y preferiblemente al menos un 90% en peso de
carbonato célcico con respecto al peso total de dicho material con contenido de carbonato célcico.

3. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 o 2, caracterizado por el hecho de que las de un
porcentaje de un 10 a un 90%, preferiblemente de un 30 a un 85%, y mas preferiblemente de un 60 a un 80% en peso
de las particulas de material de carbonato calcico del paso a) presentan un didmetro de particulas de menos de 1 um.

4. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por el hecho de que el material de
carbonato célcico del paso a) presenta un valor dsp de 0,4 a 5 ym, y preferiblemente de 0,5a 1 ym.

5. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que el material de
carbonato célcico del paso a) presenta una superficie especifica segtin BET de 1 a 200 m?/g, y preferiblemente de 7 a
15m /g

6. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por el hecho de que dicho material
con contenido de carbonato célcico del paso a) se pone en forma de una suspensidn acuosa, que preferiblemente tiene
un contenido de material con contenido de carbonato calcico situado dentro de la gama de porcentajes que va desde un
1% en peso hasta un 79% en peso, méas preferiblemente desde un 3% en peso hasta un 78% en peso, y aun mas
preferiblemente desde un 55% en peso hasta un 75% en peso, sobre la base del peso de la suspension.

7. Proceso segun la reivindicacion 6, caracterizado por el hecho de que dicha suspension de material con
contenido de carbonato calcico comprende de 0,05 a 1 mg de dispersante o adyuvante de molienda por m? de material
con contenido de carbonato calcico.

8. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado por el hecho de que dicha sal de un
acido graso de Cs - Cyg es una sal de un acido graso de Ce - Cy4, y preferiblemente una sal de un &cido graso de Cg -
Cis.

9. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado por el hecho de que dicha sal de un
acido graso de Cs - Cyg es una sal de un acido graso que tiene un nimero de yodo de menos 5 g de 1,/100 g de sal de
acido graso.

10. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado por el hecho de que dicha sal de un
acido graso de Cs - Cyg es una sal de un acido graso lineal si dicho acido graso es un acido graso de Cg - Co.

11. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado por el hecho de que dicha sal de un
acido graso de Cs - Czs es una mezcla de sal(es) de acido palmitico y sal(es) de acido estearico, preferiblemente en una
relacion en peso sobre la base de los acidos grasos de acido palmitico : 4cido estearico de 2:1 a 1:2.

12. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, caracterizado por el hecho de que dicha sal de un
acido graso de Cs - Cyg es preferiblemente neutralizada en un porcentaje de un 30 a un 110% molar con dicha
alcanolamina primaria de monoalcohol y/o una polietilenimina, en donde dicha sal de un acido graso de Cs - Cgyg
preferiblemente es neutralizada en un porcentaje de un 35 a un 45% molar en el caso de una sal polietilenimina, y dicha
sal de un acido graso de Cs - Cyg preferiblemente es neutralizada en un porcentaje de un 90 a un 100% molar en el caso
de una sal alcanolamina primaria de monoalcohol.

13. 8. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado por el hecho de que, si

dicha sal de un acido graso de Cs - Cys es una sal polietiienimina, dicha polietilenimina es lineal, teniendo
preferiblemente un peso molecular de 140 a 700 g/mol, y mas preferiblemente de 146 a 232 g/mol.
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14. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado por el hecho de que, si dicha sal de
un acido graso de Cs - Cz es una sal alcanolamina primaria de monoalcohol, dicha alcanolamina primaria de
monoalcohol es seleccionada de entre los miembros del grupo que consta de etanolamina, propanolaminas,
butanolaminas, pentanolaminas y mezclas de las mismas, y preferiblemente es una sal de 1-amino-2-propanol de un
acido graso de Cs - Cas.

15. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado por el hecho de que dicho material
con contenido de carbonato calcico es tratado con un total de un 0,1 a un 3% en peso, y preferiblemente de un 0,5 a un
2% en peso, sobre la base del peso en seco de dicho material con contenido de carbonato calcico, de dicha(s) sal(es)
de acido(s) graso(s) de Cs - Cys.

16. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado por el hecho de que dicho material
con contenldo de carbonato célcico es tratado con un total de 0,2 a 5mg de dicha(s) sal(es) de &cido(s) graso(s) de Cs -
Cas por m? de material con contenido de carbonato calcico, y preferiblemente con un total de 0,5 a 2 mg de dicha(s)
sal(es) de acido(s) graso(s) de Cs - Czs por m® de material con contenido de carbonato célcico.

17. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 16, caracterizado por el hecho de que el proceso de
tratamiento del paso c) es un proceso de tratamiento en humedo, en donde la suspension acuosa obtenida es
preferiblemente secada, obteniéndose con ello el carbonato célcico tratado en superficie en forma de granulos o de un
polvo.

18. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 16, caracterizado por el hecho de que el proceso de
tratamiento del paso c) es un proceso de tratamiento en seco, en donde los granulos o el polvo obtenidos son
preferiblemente introducidos en un medio acuoso, obteniéndose con ello el carbonato célcico tratado en superficie en
forma de suspension acuosa.

19. Material de carbonato célcico tratado en superficie obtenido mediante el proceso de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 18.

20. Material de carbonato calcico tratado en superficie segun la reivindicacion 19, caracterizado por el hecho de
que comprende de un 97 a un 99% en peso de un material de carbonato célcico, de un 0,1 a un 3% en peso de sal(es)
polietilenimina(s) y/o monoalcanolamina(s) primaria(s) de monoalcohol(es) de &cido(s) graso(s) de Cs - Cas y de un 0 a
un 1,5% en peso de sal(es) de calcio y/o magnesio de acido(s) graso(s) de Cs - Cas.

21. Proceso para el control de material organico en un medio acuoso, caracterizado por el hecho de que se
afiade al medio material de carbonato calcico tratado en superficie 0 una suspensioén acuosa que comprende material de
carbonato calcico tratado en superficie segun la reivindicacion 19 o 20.

22. Proceso segun la reivindicacion 21, caracterizado por el hecho de que dicho material organico en un medio
acuoso es seleccionado de entre los miembros del grupo que consta de crudos, derivados de crudos, residuos
pegajosos, brea o mezclas de los mismos, siendo dicha brea preferiblemente no iénica y/o anidnica.

23. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 21 o 22, caracterizado por el hecho de que la cantidad
total de material organico en el medio acuoso antes de la adicion de dicho carbonato célcico tratado en superficie,
evaluada sobre la base de la Demanda Quimica de Oxigeno (COD), es de 1.000 a 5.000 mg de O,/dm°.

24. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 21 a 23, caracterizado por el hecho de que el pH del
medio acuoso antes de la adicion de dicho carbonato calcico tratado en superficie es de mas de 6, y preferiblemente de
mas de 7.

25. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 21 a 24, caracterizado por el hecho de que dicho
carbonato calcico tratado en superficie es aportado de manera dosificada a dicho medio acuoso en una cantidad que
corresponde a un porcentaje de un 0,05 a un 5% en peso, mas preferiblemente de un 0,1 a un 1% en peso, y con la
méaxima preferencia de un 0,15 a un 0,5% en peso por cada 1.000 mg de 0,/dm?, en donde dichos mg de 0./dm® se
determinan mediante el método de medicion de la COD.

26. Material compuesto obtenido mediante el proceso de cualquiera de las reivindicaciones 21 a 25.
27. Uso del material compuesto de la reivindicacion 26 como carga en papel.
28. Uso de un carbonato caélcico tratado en superficie segun cualquiera de las reivindicaciones 19 o 20 para el

control de material organico en un medio acuoso.
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