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DESCRIPCION

Composiciones de carbonato de calcio tratadas con acido estearico que tienen bajo o ningun acido estearico libre
detectable y métodos relacionados.

Campo de la divulgacién

Aqui se divulgan métodos para tratar el carbonato de calcio con acido estedrico para producir composiciones de
carbonato de calcio tratadas con acido estearico que tienen bajo o ningln acido estearico libre. Aqui también se
divulgan composiciones de carbonato de calcio tratadas con é&cido estearico que tienen bajo o ningun &cido
estedrico libre detectable.

Antecedentes de la divulgacion

La presente divulgacion se relaciona en general con métodos para tratar carbonato de calcio con acido estearico y
composiciones de carbonato de calcio tratadas con acido estearico.

El carbonato de calcio (CaCOs) se puede considerar entre los rellenos/extensores mas ampliamente utilizados para
la industria de polimeros. Se puede obtener ya sea moliendo mineral de carbonato de calcio natural o por
carbonatacion de una solucién de hidréxido de calcio. Debido a su naturaleza hidrofilica y que tiene una alta energia
superficial de 200 mJ/m?2, puede ser incompatible con los polimeros hidréfobos mas comunes, por ejemplo, como el
polietileno (PE) y el polipropileno (PP), que pueden exhibir una energia superficial baja de aproximadamente 35
mJ/m2. Mientras que las particulas mas grandes que tienen un tamafo medio de particulas, por ejemplo, (dso) = 3
pum, pueden incorporarse a los polimeros, las particulas mas pequefas, en virtud de las interacciones mejoradas
entre particula-particula, tienden a aglomerarse, lo que puede conducir a la dispersion y/o problemas de rendimiento.
Ademas, la captacion de humedad por el carbonato de calcio puede plantear problemas adicionales durante la
manipulacién y el procesamiento. Como resultado, puede ser deseable hacer que la superficie del carbonato de
calcio sea hidréfoba mediante un tratamiento con modificadores de superficie, siendo el mas comun el acido
estedrico (SA). Puede desearse que se aplique una cantidad minima de recubrimiento al carbonato de calcio, en
particular, una cantidad que solo cubra la superficie de la particula de carbonato de calcio. Esta cantidad minima,
altamente dependiente del area de superficie del mineral, a veces se denomina "concentracion de monocapa”. En el
caso de un sistema de carbonato de calcio-SA, se puede agregar una concentracion de monocapa de SA para
reducir SA sin reaccionar/libre en el producto final. Sin embargo, practicamente todas las calidades convencionales
recubiertas de carbonato de calcio-SA tienen algunos SA sin reaccionar/libres, en parte debido a una reaccién
incompleta, y/o en parte debido a condiciones de mezcla menos que ideales y/o la adicién de un exceso de SA al
carbonato de calcio. Los métodos convencionales para tratar el carbonato de calcio con SA pueden, por lo tanto, a
menudo dar como resultado un SA residual, sin reaccionar o libre en el volumen y/o en la superficie del carbonato de
calcio tratado. El documento WPI Abstract 1974-78657V describe el tratamiento de la tiza con una cantidad de acido
graso en la que el &cido graso se agrega a la tiza con un contenido de humedad del 0.55-1.0%, seguido de la
molienda. El documento WO 03/037796 A1 describe un proceso para purificar el subproducto rico en carbonato de
calcio generado en procesos industriales en los que parte del proceso comprende dispersar el carbonato de calcio
en un tanque de pasta, en el que la pasta se calienta seguida de la adiciéon de una emulsion caliente o una solucién
de derivados acido graso o sus sales.

Utilizando métodos disponibles para los expertos en la técnica y divulgados aqui, la presencia de SA libre/sin
reaccionar y o residual es detectable en muestras comercialmente disponibles y recubiertas en laboratorio de
carbonato de calcio tratadas con acido estearico. Por ejemplo, se mezclé una muestra de carbonato de calcio que
tiene un tamafo de particula medio (dso) de 3 um con SA en forma de perlas suministradas por Chemtura
Corporation a una concentracion de monocapa 1X (aproximadamente 0.5% en peso con respecto al peso total de la
mezcla) utilizando un método de Recubrimiento por Fusién en Seco convencional descrito aqui, que puede ser
representativo de procesos convencionales para tratar carbonato de calcio con SA. Aunque el propédsito de limitar la
cantidad de SA agregada al carbonato de calcio a la concentracién de recubrimiento de monocapa 1X fue evitar
cualquier SA sin reaccionar/libre, este Ultimo no se pudo evitar completamente como se muestra en las pruebas. Por
ejemplo, como se muestra en la Figura 1, la calorimetria de barrido diferencial de alta sensibilidad (DSC) detect6 una
cantidad menor de SA en el carbonato de calcio Recubierto por Fusion en Seco, que muestra la temperatura de
transicion de fusién (Tm) a aproximadamente 69°C que es caracteristica de la SA de partida. La Figura 2 muestra un
pico termogravimétrico diferencial a aproximadamente 175°C, que es la temperatura que corresponde a SA sin
reaccionar/libre. La presencia de SA de partida se evidencia aun mas mediante los barridos de ToF-SIMS que se
muestran en la Figura 3, que muestran un pequefno pico m/z a 285, lo que es indicativo de la presencia de acido
estedrico en la muestra Recubierta por Fusion en Seco. Por lo tanto, aunque se agregé SA a la muestra en la
concentracion de monocapa utilizando el método de Recubrimiento por Fusion en Seco, en el carbonato de calcio
tratado con acido estearico se encuentran cantidades detectables de &cido estearico sin reaccionar/libre.

La presencia de SA libre asociado con carbonato de calcio recubierto puede ser indeseable por varias razones. Por
ejemplo, el SA residual no adherido en composiciones de carbonato de calcio tratadas con SA puede interferir con
los procesos corriente abajo. EI SA sin reaccionar puede conducir, por ejemplo, a la generacion de humo, a
emisiones indeseables al medio ambiente y/o a la acumulaciéon de troqueles del extrusor en las aplicaciones de
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procesamiento de polimeros. Ademas, el rendimiento del producto puede verse afectado negativamente debido a la
estética de la superficie y la adherencia. Ademas, las propiedades de los plasticos que contienen carbonato de
calcio recubierto con SA pueden verse afectadas negativamente. Por lo tanto, por al menos las razones
mencionadas anteriormente, una composicién de carbonato de calcio con SA libre o bajo puede ser deseable.

Por consiguiente, puede haber un deseo de proporcionar un método para tratar el carbonato de calcio para
aumentar su compatibilidad con otros materiales en aplicaciones corriente abajo, mientras se reduce o elimina la
cantidad de SA residual asociada con el carbonato de calcio tratado. Se ha encontrado sorprendentemente que un
método acuoso novedoso para recubrir carbonato de calcio bajo algunas condiciones de mezcla puede reducir o
eliminar SA libres en composiciones de carbonato de calcio tratadas con SA, incluso cuando se agrega SA en
exceso de las concentraciones de monocapa.

Analisis térmico

Para la calorimetria de barrido diferencial (DSC), se utiliz6 un sistema STARe de Mettler-Toledo, Inc. equipado con
un sensor FRS5. A menos que se especifique lo contrario, todas las muestras se realizaron en un intervalo de
temperatura de -70°C a 200°C a una rata de calentamiento de 20°C/min bajo un flujo de gas de purga de nitrégeno
de 200 cc/min. Se utilizé un crisol de aluminio puro de 40 pl de capacidad engarzado con una tapa que contiene
orificios para todos los experimentos. Se us6 una rata de calentamiento de 20°C/min y un tamafo de muestra de 60-
150 mg para mejorar la capacidad de deteccién y la precision del analisis cuantitativo.

El andlisis termogravimétrico (TGA) se realizd en un modelo METTLER-TOLEDO TGA/DSC 1 utilizando el software
MAXRES™ desde temperatura ambiente hasta 600°C, utilizando aproximadamente una muestra de 30 mg en una
bandeja de aluminio. Las ratas de calentamiento minimas y maximas fueron de 0.25°C/min y 20°C/min,
respectivamente.

Analisis de superficie

Los datos de Espectrometria de Masas de lones Secundarios de Tiempo de Vuelo (ToF-SIMS) se adquirieron en un
instrumento del modelo Trift Il de Physical Electronics (Chanhassen, MN, EE. UU.) que usa un haz de iones primario
pulsado de 22 keV '97Au*. Las muestras se desviaron a aproximadamente +3 kV para extraer los iones positivos
generados en la muestra por el haz de iones primario en el espectrémetro de masas de tiempo de vuelo. Los
espectros se calibraron utilizando fragmentos comunes de hidrocarburos de baja masa como CHs*, C2Hs* y CsHs™.
Se utilizé la compensacion de carga mediante un caion de electrones de baja energia para minimizar la carga de la
muestra. La profundidad de muestreo de ToF-SIMS es generalmente de aproximadamente 10-20 A.

Materiales de partida

El SA utilizado para recubrir el polvo de carbonato de calcio estaba en forma de perlas obtenidas de Chemtura
Corporation. A menos que se especifique lo contrario, el mineral base de carbonato de calcio utilizado fue un polvo
de flujo libre con un tamafo de particula medio (dso) de 3 um suministrado por Imerys, que tiene un area de
superficie de aproximadamente 3 m?/g medido a través del método BET con nitrégeno. Con base en el area de
superficie, se puede calcular que se requiere aproximadamente 0.5% de SA para proporcionar una cobertura de
monocapa, con base, por ejemplo, en una huella de SA de 25 A? por molécula. La cobertura de estearato de
monocapa se verificd independientemente mediante experimentos de tratamiento con solucién. Al exponerse a una
solucién de SA en hexano, la muestra recubierta agota suficiente acido para cubrir completamente la superficie
disponible. El analisis de TGA del polvo resultante mostrd que se recogié aproximadamente 0.5-0.6% de SA, lo que
estuvo razonablemente de acuerdo con la cobertura de la monocapa tedrica. Se prepararon y caracterizaron
muestras de CaCOs con recubrimiento de concentracion de monocapa (por ejemplo, "1X" que es aproximadamente
igual a aproximadamente el 0.5%), asi como concentraciones excesivas de recubrimiento (por ejemplo, "6X" que es
aproximadamente igual a aproximadamente 3.0%). También se analizaron muestras comercialmente disponibles de
condiciones de recubrimiento desconocidas.

Método de recubrimiento por fusién en seco

De acuerdo con el método de Recubrimiento por Fusion en Seco, se prepararon lotes de aproximadamente 2 kg de
tamafo agregando CaCOs a un mezclador de alta velocidad Papenmeier (capacidad de 8 litros) configurado a la
velocidad maxima y a una temperatura de 82°C. Luego se afiadié una cantidad designada de SA y se dejé mezclar
durante 15 minutos. El material tratado se transfirié a una bandeja y se dej6 enfriar. Posteriormente, el material se
coloc6 de nuevo en el mezclador y se ejecutd durante 10 minutos sin calor como un paso de desaglomeracion.

Método de recubrimiento hiimedo/acuoso

De acuerdo con un método de Recubrimiento Hiumedo/Acuoso a manera de ejemplo, se prepararon lotes de
aproximadamente 2 kg de tamaro por el método Himedo/Acuoso. Aproximadamente 1/3 del carbonato de calcio se
afnadié a agua en cantidad suficiente para llevar la concentracion de sélidos a aproximadamente 70% en peso. A
esto le siguid la adicion de la cantidad designada de SA, por ejemplo, que oscila entre aproximadamente 1X y
aproximadamente 6X de monocapa, y se mezclé durante 10 minutos a temperatura ambiente utilizando la velocidad
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maxima del mezclador Papenmeier. Luego se agregaron los 2/3 restantes del carbonato de calcio, aumentando la
concentracién de sélidos a aproximadamente 85%. La temperatura se elevd a 121°C mientras se mezclaba hasta
que el material parecia seco. A continuacion, la muestra se colocé en un horno a 120°C durante la noche para
asegurar el secado. Posteriormente, el material se coloc6 nuevamente en el mezclador y durante 10 minutos sin
calor como un paso de desaglomeracion.

Resumen de la divulgacién

En la siguiente descripcion, ciertos aspectos y realizaciones se haran evidentes. Debe entenderse que los aspectos
y realizaciones, en su sentido mas amplio, podrian practicarse sin tener una 0 mas caracteristicas de estos aspectos
y realizaciones. Debe entenderse que estos aspectos y realizaciones son meramente a manera de ejemplo.

La presente invencion se define en y por las reivindicaciones adjuntas. Un aspecto de la divulgacién se relaciona con
un método para tratar el carbonato de calcio. EI método incluye la combinacién de carbonato de calcio con una
cantidad de acido estearico y una cantidad de agua para formar una mezcla, siendo la cantidad de agua de al menos
aproximadamente 0.1% a 20% en peso con respecto al peso total, en el que el agua se agrega a una combinacion
del carbonato de calcio y el &cido estearico y la combinacién de la mezcla para formar una composicién de
carbonato de calcio tratado con &cido estearico.

Se permite una composicién de carbonato de calcio que incluye carbonato de calcio recubierto con &cido estearico,
en el que la composicion incluye menos de aproximadamente 10% de &cido estearico libre en relacion con una
concentracién de monocapa.

Se permite una composicion de carbonato de calcio que se produce mediante un método que incluye la combinacién
de carbonato de calcio con una cantidad de acido estedrico y una cantidad de agua para formar una mezcla, donde
la cantidad de agua es de al menos aproximadamente 0.1% en peso con respecto al peso total. El método incluye
ademas el mezclado de la mezcla a una temperatura suficiente para que la mayoria del acido estearico se funda.

De acuerdo con un aspecto adicional, un método para preparar un producto que incluye carbonato de calcio
recubierto con acido estearico incluye combinar carbonato de calcio con una cantidad de &cido estearico y una
cantidad de agua para formar una mezcla, donde la cantidad de agua es al menos aproximadamente 0.1 a 20% en
peso con respecto al peso total, en el que el agua se agrega a una combinacién de carbonato de calcio y &cido
estedrico. El método incluye ademas el mezclado de la mezcla para formar una composicion de carbonato de calcio
recubierto con acido estearico, en el que la mezcla se mezcla a una temperatura suficiente para que la mayoria del
acido estearico se funda. El método incluye ademas incorporar la composicion de carbonato de calcio recubierto con
acido estearico en una composicién para formar un producto.

Se habilita un método para tratar el carbonato de calcio que incluye la combinacién de carbonato de calcio con una
cantidad de acido estearico y una cantidad de agua para formar una mezcla, donde la cantidad de agua es de al
menos aproximadamente 0.1% en peso con respecto al peso total, en el que el agua se agrega a una combinacion
de carbonato de calcio y acido estearico. El método incluye ademas mezclar la mezcla para formar una composicion
de carbonato de calcio tratado con &cido estearico, en el que la mezcla se mezcla a una temperatura suficiente para
que reaccione al menos una porcion del acido estearico.

Los objetos y ventajas adicionales de la divulgacion se expondran en parte en la descripcion que sigue, y en parte
seran evidentes a partir de la descripcion, o se pueden aprender mediante la practica de las realizaciones
divulgadas.

Ademas de las disposiciones estructurales y de procedimiento establecidas anteriormente, las realizaciones podrian
incluir una serie de otras disposiciones, tales como las explicadas a continuacion. Debe entenderse que tanto la
descripcion anterior como la siguiente descripcién son solo a manera de ejemplo.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 muestra un termograma DSC de carbonato de calcio recubierto con acido estedrico en una
concentracion de monocapa.

La Figura 2 muestra un termograma TGA de carbonato de calcio recubierto con acido estedrico en una
concentracion de monocapa.

La Figura 3 muestra los barridos de ToF-SIMS que muestran la eliminacion de &cido estedrico sin reaccionar
mediante un proceso humedo.

La Figura 4 muestra un efecto tiempo-temperatura en una mezcla combinada de 85% de carbonato de calcio, 1% de
acido estearico y 14% de agua.

La Figura 5 muestra el papel de la adicién de agua al carbonato de calcio recubierto en seco de &cido estearico en
monocapa.
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Descripcion de las realizaciones

Ahora se hara referencia en detalle a realizaciones a manera de ejemplo de la divulgacion, cuyos ejemplos se
pueden ilustrar en los dibujos adjuntos.

De acuerdo con algunas realizaciones, el carbonato de calcio se combina (por ejemplo, se mezcla) a temperatura
ambiente con SA y agua en una cantidad superior a aproximadamente 0.1% en peso con respecto al peso total de la
mezcla (por ejemplo, en la forma de mezcla para torta). Por ejemplo, de acuerdo con algunas realizaciones, la
mezcla se puede mezclar a una temperatura suficiente para que reaccione al menos una porcion del acido estearico
(por ejemplo, suficiente para que reaccione la mayoria del acido estearico, por ejemplo, con al menos una porcion
del carbonato de calcio). Por ejemplo, la mezcla se puede mezclar a una temperatura suficiente para que al menos
una porcion del acido esteéarico pueda cubrir al menos una porcién del carbonato de calcio (por ejemplo, la superficie
del carbonato de calcio).

En algunas realizaciones, la mezcla se puede mezclar a una temperatura lo suficientemente alta para fundir el SA.
Por ejemplo, la mezcla se puede mezclar a una temperatura que varia desde aproximadamente 65°C a
aproximadamente 200°C. En otras realizaciones, la mezcla se puede mezclar a una temperatura que varia desde
aproximadamente 65°C a aproximadamente 150°C, por ejemplo, a aproximadamente 120°C. En realizaciones
adicionales, la mezcla se puede mezclar a una temperatura que varia desde aproximadamente 65°C a
aproximadamente 100°C. En adn otras realizaciones, la mezcla se puede mezclar a una temperatura que varia
desde aproximadamente 65°C a aproximadamente 90°C. En realizaciones adicionales, la mezcla se puede mezclar
a una temperatura que varia desde aproximadamente 70°C a aproximadamente 90°C.

En algunas realizaciones, el tiempo de mezcla se puede seleccionar (por ejemplo, optimizar) con base en el equipo
utilizado y/o las condiciones ambientales, como la temperatura, la presién y/o la humedad, para permitir que el SA
reaccione con la superficie de carbonato de calcio (por ejemplo, para permitir que al menos una porcion del SA
recubra al menos una porcion de la superficie del carbonato de calcio). Por ejemplo, en algunas realizaciones, la
mezcla (por ejemplo, una mezcla para torta) se puede mezclar durante un periodo de tiempo que varia desde
aproximadamente 1 segundo a aproximadamente 10 minutos. En realizaciones adicionales, la mezcla se puede
mezclar por un periodo de tiempo que varia desde aproximadamente 2 segundos a aproximadamente 8 minutos. En
realizaciones adicionales, la mezcla se puede mezclar por un periodo de tiempo que varia desde aproximadamente
5 segundos a aproximadamente 5 minutos. En adn otras realizaciones, la mezcla se puede mezclar por un periodo
de tiempo que varia desde aproximadamente 10 segundos a aproximadamente 3 minutos. En realizaciones
adicionales, la mezcla se puede mezclar por un periodo de tiempo que varia desde aproximadamente 10 segundos a
aproximadamente 2 minutos.

La cantidad de SA se puede combinar con carbonato de calcio en, o en exceso, de una concentracion de monocapa.
Como se usa aqui, "concentracién de monocapa” pretende indicar una cantidad suficiente para formar una
monocapa sobre la superficie de las particulas de carbonato de calcio. Dichos valores seran facilmente calculables
para un experto en la técnica con base, por ejemplo, en el tamafo de las particulas de carbonato de calcio. Por
ejemplo, una base de carbonato de calcio con (dso) igual a 3 micrones tiene un area de superficie de
aproximadamente 3 m?/g. Con esa area de superficie a manera de ejemplo, un experto en la técnica puede calcular
que una cantidad de aproximadamente de 0.5% de SA, en relacién con el peso total del carbonato de calcio, puede
ser tedricamente deseable para la cobertura de monocapa.

En algunas realizaciones, se puede agregar SA a carbonato de calcio en una cantidad mayor o igual a
aproximadamente 1X la concentracion de monocapa. En otras partes, SA se puede agregar en una cantidad en
exceso de aproximadamente 1X la concentracion de monocapa, por ejemplo, 2X (dos veces) a 6X (seis veces) la
concentracién de monocapa.

El carbonato de calcio se puede caracterizar por un valor (dso), definido como el tamafio en el que el 50 por ciento de
la concentracién de particulas de carbonato de calcio incluye particulas que tienen un diametro menor o igual al
valor establecido. Las mediciones del tamafo de particula tales como (dso) pueden llevarse a cabo por cualquier
medio ahora o mas adelante conocido por los expertos en la técnica. En algunas realizaciones, el carbonato de
calcio puede tener una (dso) inferior a aproximadamente 10 micrones. En otras partes, el (dso) puede ser menos de
aproximadamente 8 micrones. En otras partes, el (dso) puede ser menos de aproximadamente 6 micrones. En adn
otras realizaciones, el (dso) puede ser menos de aproximadamente 6 micrones. En realizaciones adicionales, el
(dso) puede ser menos de aproximadamente 4 micrones. En otras realizaciones, el (dso) puede ser menos de
aproximadamente 3 micrones. En aun otras realizaciones, el (dso) puede variar desde aproximadamente 0.01
micron a aproximadamente 3 micrones. En otras realizaciones, el (dso) puede variar desde aproximadamente 0.01
micrén a aproximadamente 2 micrones. En realizaciones adicionales, el (dso) puede variar desde aproximadamente
0.05 micrones a aproximadamente 1 micrén.

De acuerdo con algunas realizaciones, la cantidad de agua afadida a la combinacién de carbonato de calcio-SA
puede ser una cantidad mayor que aproximadamente 0.1% con respecto al peso total de la mezcla. El agua se
agrega en una cantidad que varia desde aproximadamente 0.1% a aproximadamente 20% del peso total de la
mezcla. En otras realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 0.3% a
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aproximadamente 15%. En aun otras realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde
aproximadamente 0.5% a aproximadamente 15%. En otras realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad
que varia desde aproximadamente 1% a aproximadamente 15%. En realizaciones adicionales, se puede agregar
agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 2%, 3%, 0 4% a aproximadamente 15%. En otras
realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 5% a aproximadamente
15%. En aln otras realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 6% a
aproximadamente 15%. En otras realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde
aproximadamente 7% a aproximadamente 15%. En algunas realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad
que varia desde aproximadamente 8% a aproximadamente 15% (por ejemplo, aproximadamente 8%). En otras
realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 9% a aproximadamente
15%. En auln otras realizaciones, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 10% a
aproximadamente 15%. En realizaciones adicionales, se puede agregar agua en una cantidad que varia desde
aproximadamente 11% a aproximadamente 15%. En realizaciones adicionales, se puede agregar agua en una
cantidad que varia desde aproximadamente 12% a aproximadamente 15%. En algunas realizaciones, se puede
agregar agua en una cantidad que varia desde aproximadamente 13% a aproximadamente 15%. El agua se puede
agregar en varias formas, por ejemplo, como un liquido y/o vapor, y/o puede tomar la forma de una pulverizacion y/o
neblina, por ejemplo, como puede ser producido por un atomizador.

En algunas realizaciones, el agua también puede contener cationes monovalentes, tal como Na, o cationes
bivalentes, tal como Ca, Mg y Zn. Ademas, el agua puede modificarse para que contenga cationes de Ca derivados
de otras fuentes, como CaO, Ca OH)2 o CaCOs. Un experto en la técnica apreciara que se puede introducir SA en
varias etapas de un proceso dado, incluyendo, por ejemplo, una etapa de purificacién de agua, cuando el contenido
de agua puede ser relativamente alto, por ejemplo, al menos aproximadamente 20% en relacién con el peso total de
la mezcla.

De acuerdo con algunas realizaciones, la composicion de carbonato de calcio puede ser hidréfoba. De acuerdo con
algunas realizaciones, la cantidad de SA libre asociada con la composicion de carbonato de calcio tratada con SA
puede ser menos de aproximadamente 20% con respecto a la concentracion de monocapa. De acuerdo con otras
realizaciones, la cantidad de SA libre asociada con la composicion de carbonato de calcio tratada con SA puede ser
menos de aproximadamente 15% de SA libre. De acuerdo con realizaciones adicionales, la cantidad de SA libre
asociada con la composicién de carbonato de calcio tratada con SA puede ser menos de aproximadamente 10% de
SA libre. De acuerdo con aln otras realizaciones, la cantidad de SA libre asociada con la composiciéon de carbonato
de calcio tratada con SA puede ser menos de aproximadamente 7% de SA libre. De acuerdo con realizaciones
adicionales, la cantidad de SA libre asociada con la composicion de carbonato de calcio tratada con SA puede ser
menos de aproximadamente 6% de SA libre. De acuerdo con otras realizaciones, la cantidad de SA libre asociada
con la composicién de carbonato de calcio tratada con SA puede ser menos de aproximadamente 5% de SA libre.
De acuerdo con realizaciones adicionales, la cantidad de SA libre asociada con la composicién de carbonato de
calcio tratada con SA puede ser menos de aproximadamente 4% de SA libre. De acuerdo con aun otras
realizaciones, la cantidad de SA libre asociada con la composicion de carbonato de calcio tratada con SA puede ser
menos de aproximadamente 3% de SA libre. En realizaciones adicionales, ningin SA libre puede asociarse con la
composicién de carbonato de calcio tratada con SA. Tal como se usa aqui, "sin acido estearico libre (SA)" pretende
indicar que no hay SA detectable por las técnicas ToF-SIMS, TGA y/o DSC descritas aqui.

La composicién de carbonato de calcio tratada con SA puede tratarse adicionalmente. Por ejemplo, en algunas
realizaciones, la composicién de carbonato de calcio tratada con SA puede calentarse. Por ejemplo, la composicion
de carbonato de calcio tratada con SA se puede calentar o recalentar a una temperatura que varia desde
aproximadamente 120°C a aproximadamente 150°C. En algunas realizaciones, la composicién de carbonato de
calcio tratada con SA se puede calentar hasta que la muestra aparezca seca.

De acuerdo con algunas realizaciones, la composicion de carbonato de calcio tratada con SA se puede mezclar, por
ejemplo, para reducir la aglomeracion. Por ejemplo, la composicién de carbonato de calcio tratada con SA se puede
mezclar a temperatura ambiente durante un periodo de tiempo que varia desde aproximadamente 5 segundos a
aproximadamente 10 minutos.

De acuerdo con algunas realizaciones, la composicién de carbonato de calcio tratada con SA se puede usar como
un relleno. Por ejemplo, la composicion de carbonato de calcio tratada con SA se puede combinar (por ejemplo,
mezclar) con un polimero. En algunas realizaciones, la composicién de carbonato de calcio tratada con SA se puede
combinar con un sellante de silicona.

Ejemplos
Ejemplo 1

La muestra A de carbonato de calcio que tiene un tamafo medio de particula (dso) de 3 um) se mezclé con SA en la
forma de perlas suministradas por Chemtura Corporation a una concentracién de monocapa 1X (aproximadamente
0.5% en peso con respecto al peso total de la mezcla) asi como 6X (aproximadamente 2.8% en peso con respecto al
peso total de la mezcla) usando un método de Recubrimiento Himedo/Acuoso a manera de ejemplo descrito aqui.
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En ambas concentraciones, el SA de partida era indetectable. La ausencia de SA sin reaccionar/libre se verifica
mediante barridos ToF-SIMS en las que falta el maximo m/z en 285, representativo del acido estearico. Como puede
ser deseable, no se puede detectar SA libre en la muestra 6X-SA preparada de acuerdo con este método a manera
de ejemplo (Figura 3; 5% barrido), en fuerte contraste con la muestra preparada con solo 1X-SA a través del método
convencional de Recubrimiento por Fusién en Seco (Figura 3; 3° barrido). Si bien no desea estar sujeto a ninguna
teoria, es posible que al menos algo (por ejemplo, todo) el exceso de SA durante el proceso de Himedo/Acuoso a
manera de ejemplo se convierta en estearato de calcio (Ca(St)2), que posee una estabilidad térmica mucho mayor
que el SA inicial, mitigando, o superando asi, la mayoria de los problemas potenciales que pueden surgir durante las
operaciones corriente abajo a veces asociadas con el carbonato de calcio tratado con &cido estearico que evidencia
la presencia de acido estearico sin reaccionar/libre. También es posible que los cationes Ca, en realizaciones donde
el agua contenga dichos cationes, puedan reaccionar con el SA para formar Ca(St).

Ejemplo 2

En este ejemplo, se eligié un grado de tamafo de particula mas pequefio de carbonato de calcio con un tamafo de
particula medio (dso) de <2 um ("Muestra B"), que requiere aproximadamente 1% de SA en peso para una cobertura
de monocapa 1X. Se prepard una mezcla fisica de 85% de carbonato de calcio, muestra B + 1% de SA + 14% de
agua en peso, mediante mezcla de alta velocidad a temperatura ambiente. Esta mezcla a manera de ejemplo (por
ejemplo, una mezcla de torta) se transfirid luego a un mezclador precalentado a 100°C. La mezcla se llevo a cabo
durante 60 segundos. Debido a la transferencia de la mezcla a temperatura ambiente, la temperatura real durante la
mezcla primero bajé a aproximadamente 70°C y alcanz6 aproximadamente 90°C al final de la mezcla de 60
segundos. La Figura 4 demuestra la reduccién y eliminacion de SA libre asociado con el carbonato de calcio tratado
con SA mediante el método de Humedo/Acuoso a través de la ausencia del paso de pérdida de peso centrado a
aproximadamente 200°C, tipico del SA de partida. En la Figura 4, se cree que la mezcla preparada a temperatura
ambiente deberia haber exhibido todo el 1% de SA como SA sin reaccionar/libre, pero solo aproximadamente 0.3%
de SA sin reaccionar/libre se observa debido a la reaccién en curso durante la parte de calentamiento del
experimento TGA. En contraste, la misma mezcla precalentada durante unos 60 segundos a una temperatura en el
intervalo de 70-90°C no muestra ningun paso significativo de pérdida de peso a 200°C, lo que es caracteristico del
SA sin reaccionar/libre.

Ejemplo 3

Se prepararon combinaciones fisicas de muestra B de CaCO3 de 94-99% + 1% de SA a través de una mezcla de
alta velocidad a temperatura ambiente, con contenidos de agua que varian desde aproximadamente 0% a
aproximadamente 5%. La mezcla a manera de ejemplo (por ejemplo, una mezcla de torta) se transfirié luego a un
mezclador precalentado a 100°C. La mezcla se llevdé a cabo durante 60 segundos. La Figura 5 muestra una
reduccion continua en la cantidad de SA sin reaccionar/libre asociada con la composicion de carbonato de calcio
tratada con SA a medida que el contenido de agua aumenté de 0 a 5%.

Otras realizaciones de la divulgacion seran evidentes para los expertos en la técnica a partir de la consideracion de
la especificacion y la practica de las realizaciones a manera de ejemplo divulgadas aqui. Se pretende que la
especificacion y los ejemplos se consideren solo como a manera de ejemplo, con un verdadero alcance y espiritu de
la invencién que se indica en las siguientes reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES
1. Un método para tratar el carbonato de calcio, donde el método comprende:

combinar carbonato de calcio con una cantidad de acido estedrico y una cantidad de agua para formar una mezcla,
donde la cantidad de agua es de al menos 0.1% a 20% en peso con respecto al peso total, en el que el agua se
agrega a una combinacion de carbonato calcio y acido estearico; y

mezclar la mezcla para formar una composicion de carbonato de calcio tratada con acido estearico.
2. El método de la reivindicacion 1, en el que la mezcla se mezcla a una temperatura de al menos 65°C.

3. El método de la reivindicacion 1, en el que la mezcla se mezcla a una temperatura que varia desde al menos 65°C
a 200°C.

4. El método de la reivindicacion 1, en el que la mezcla se mezcla durante un periodo de tiempo que varia de al
menos 1 segundo a 10 minutos.

5. El método de la reivindicacion 1, en el que la mezcla se mezcla durante un periodo de tiempo que varia de 2
segundos a 8 minutos.

6. El método de la reivindicacion 1, en el que la cantidad de acido estearico es al menos una concentracién de
monocapa.

7. El método de la reivindicacién 1, en el que la cantidad de acido estedrico es mayor que la concentracién de
monocapa.

8. El método de la reivindicacion 1, en el que la cantidad de agua es mayor que 0.1% en peso.
9. El método de la reivindicacion 1, en el que la cantidad de agua varia desde al menos 5% a 15% en peso.

10. El método de la reivindicacion 1, en el que la cantidad de acido estearico libre asociada con la composicion de
carbonato de calcio tratada con &cido estearico es inferior al 20% con respecto a una concentracién de monocapa.

11. El método de la reivindicacion 10, en el que no se asocia acido estearico libre con la composicién de carbonato
de calcio tratada con acido estearico.

12. El método de la reivindicacién 1, que comprende ademas combinar la composicion de carbonato de calcio
tratada con &cido estearico con un polimero.

13. El método de la reivindicacion 1, en el que el carbonato de calcio tiene un (dso) que varia de 0.01 um a 10 pm.
14. El método de la reivindicacion 1, en el que el carbonato de calcio tiene un (d50) menor o igual a 3 um.

15. Un método para fabricar un producto que comprende carbonato de calcio recubierto con acido estearico, donde
el método comprende:

combinar carbonato de calcio con una cantidad de acido estearico y una cantidad de agua para formar una mezcla,
donde la cantidad de agua es de al menos 0.1% a 20% en peso con respecto al peso total, en el que el agua se
agrega a una combinacion del carbonato de calcio y acido estearico; y

mezclar la mezcla para formar una composicion de carbonato de calcio recubierta con acido estearico, en el que la
mezcla se mezcla a una temperatura suficiente para que la mayoria del &cido estearico se funda;y

incorporar la composicion de carbonato de calcio recubierta con acido estearico en una composicion para formar un
producto.
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Figura 1
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Figura 2
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Figua 3

Barridos de ToF-SIMS que muestran la eliminacion de

acldo estéarico sin reacclonar a través del proceso mojado
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Figura 4
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Figura s
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