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RESUMO

“PROCESSO PARA PREPARAR UM CARBONATO DE CALCIO FEITO REAGIR EM
SUPERFICIE UTILIZANDO UM ACIDO FRACO”

O presente pedido refere-se a um processSo para a preparacao
de um carbonato de calcio feito reagir em superficie num
ambiente aquoso. O processo de acordo com a presente invencao
visa evitar a utilizacdo obrigatdéria de 4&cidos médio-fortes a
fortes. Um outro aspecto da presente invencdao refere-se a uma
suspensdao aquosa de carbonato de cdalcio feito reagir em

superficie que é obtenivel pelo processo da invencgao.



DESCRICAO

“PROCESSO PARA PREPARAR UM CARBONATO DE CALCIO FEITO REAGIR EM
SUPERFICIE UTILIZANDO UM ACIDO FRACO”

A presente invencgdo refere-se ao campo técnico dos produtos
de carbonato de calcio feitos reagir em superficie, baseados em

carbonato de cédlcio natural moido (GNCC).

Na pratica, o carbonato de cédlcio é utilizado em grandes
quantidades nas industrias do papel, tinta, borracha e plasticos
para varias finalidades, tais como revestimentos, enchimentos,
diluentes e pigmentos para produzir papel, assim como vernizes e
tintas aguosas e no tratamento de &dgua e, nomeadamente, como um
meio para remover materials inorgénicos, tais como metais
pesados e/ou residuos farmacéuticos, tais como compostos
policiclicos, colesterol e/ou compostos perturbadores enddcrinos

(EDC) .

Na década passada, foi desenvolvida uma nova classe de
derivados de carbonato de cédlcio designados como “carbonato de
cdlcio feito reagir em superficie” e ©proporciona varias

propriedades vantajosas na aplicacao.

Um “carbonato de calcio feito reagir em superficie” é um
material compreendendo carbonato de cédlcio e um sal de calcio
ndao carbonato insoluvel, pelo menos parcialmente cristalino,
estendendo-se a partir da superficie de, pelo menos, parte do

carbonato de cédlcio. Os ides de cdadlcio gque formam o referido sal



de cédlcio né&do carbonato, pelo menos parcialmente cristalino,
originam significativamente do material de carbonato de calcio
inicial que também serve para formar o nucleo de carbonato de

cdlcio feito reagir em superficie.

Foram propostos na  técnica, varios métodos para a
preparacido desses produtos de carbonato de calcio feitos reagir

em superficie.

O documento US 6666953 Bl refere-se a um pigmento,
enchimento ou mineral contendo um carbonato de célcio natural,
tratado com um ou mais proporcionadores de ides H:0' tendo um pKa
inferior a 2,5 e CO; gasoso, permitindo uma reducdo no peso do
papel para uma Aarea superficial constante, sem perda de
propriedades fisicas gquando o mesmo € utilizado como um pigmento

ou enchimento de revestimento para o referido papel.

O documento WO 2005/121257 A2 wvariante divulga um método
para produzir um pigmento mineral seco caracterizado por este
conter um produto formado in situ pela reacgdo miltipla de um
carbonato de cédlcio com um acido médio-forte a forte e com CO,
gasoso formado in situ e/ou a partir de uma fonte externa,

juntamente com, pelo menos, um composto de fdoérmula R-X.

Do mesmo modo, o documento WO 2004/083316 Al refere-se a
pigmentos minerais contendo um produto formado in situ pela
reacgdo dupla e/ou multipla entre um carbonato de calcio e o
produto ou produtos de reaccao do referido carbonato com um ou
mais dadores de 1ides H;0' moderadamente fortes a fortes e o
produto ou produtos de reacgcao do referido carbonato com CO;
gasoso formado in situ e/ou proveniente de uma fonte externa e,

pelo menos, um silicato de aluminio e/ou, pelo menos, uma silica



sintética e/ou, pelo menos, um silicato de cdlcio e/ou, pelo
menos, um silicato de um sal monovalente, tails como silicato de
s6dio e/ou silicato de potédssio e/ou silicato de 1litio, de um
modo preferido, tal como silicato de sdédio e/ou, pelo menos, um
hidréxido de aluminio e/ou, pelo menos, um aluminato de sdédio
e/ou potdssio, utilizados em aplicacdes de producdo de papel,

tais como enchimento de massa e/ou revestimento de papel.

As tecnologias acima sdo de interesse particular para o
especialista na técnica dado que estas proporcionam um meio para
estruturar a superficie e aumentar significativamente a 4&rea
superficial especifica do material inicial de GNCC ©pela
deposicao controlada de um sal de cédlcio, pelo menos
parcialmente, cristalino sobre esta e de forma a que a fonte de
cdlcio para este material depositado seja o proéprio mineral de

GNCC.

No entanto, cada um envolve a utilizacdo de 4&cidos
médio-fortes a fortes caracterizados por um pKa inferior a 2,5
quando medido a 20 °C. Muitos dos 4acidos listados como 4acidos
médio-fortes a fortes uteis sdo 4dcidos minerais e os 4acidos

preferidos incluem nomeadamente o adcido fosfdérico.

Em primeiro lugar, 0 especialista na técnica esta
constantemente 1interessado em novos pProcessos para preparar
materiais de carbonato de cédlcio feitos reagir em superficie
utilizando adutos alternativos, dado gque a disponibilidade e
pregco de um determinado aduto estdao sujeitos a alteragdes ao
longo do tempo, incluindo mudangas inesperadas que o

especialista na técnica deve prever.



Em segundo lugar, no que respeita aos limites da exposicéo
ocupacional estabelecidos por uma cooperacgao entre o)
International Programme on Chemical Safety e a Comissdao Europeia
e nomeadamente de acordo com o International Chemical Safety
Card (ICSC) do 4acido fosfdérico publicado pelo International
Occupational Safety and Health Information Centre (CIS), este
acido estda associado com um valor limite de limiar muito baixo
(TLV) correspondente a menos de 1 ppm como uma média ponderada
de tempo (TWA). Isto implica que devem ser tomadas precaucdes
particulares e frequentemente onerosas quando utilizando este
acido, nomeadamente a escala industrial. O especialista na
técnica esta, além disso, consciente do risco que as
regulamentac¢des que abrangem essa substédncia de TLV baixo se
tornem mais restritas com o tempo, tornando potencialmente a sua

utilizacgdo impraticavel.

Confrontado com o) acima, a Requerente desenvolveu
surpreendentemente um processo para preparar um carbonato de
cdlcio feito reagir em superficie tendo um potencial de
desenvolvimento da &rea superficial especifica comparédvel ao do
carbonato de cdlcio feito reagir em superficie preparado de
acordo com o documento US 6666953 Bl, mas evitando a utilizacéo
obrigatéria de 4&dcidos médio-fortes a fortes, tal como o é&cido

fosférico.

Este processo da invencao consiste numa seleccgao
particular, inesperada de adutos, doseados de acordo com uma

ordem especifica de passos.

Nomeadamente, este processo para a preparagdo de um
carbonato de cédlcio feito reagir em superficie num ambiente

aquoso compreende oS seguintes passos:



a) proporcionar, pelo menos, um carbonato de cédlcio natural

moido (GNCC) ;

b) proporcionar, pelo menos, um acido soltvel em agua;

c) proporcionar CO; gasoso;

d) fazer contactar o referido GNCC do passo a) com o referido

dcido do passo b) e com o referido CO, do passo c);

caracterizado por:

(1)

(ii)

o(s) referido(s) &cido(s) do passo b) tendo cada, um
PK. superior a 2,5 e inferior ou igual a 7, guando
medido a 20 °C, associado a ionizagdo do seu primeiro
hidrogénio disponivel e um anido correspondente
formado agquando da perda deste primeiro hidrogénio
disponivel capaz de formar sais de cdlcio soluveis em

agua;

apbds fazer contactar o(s) referido(s) &acido(s) com o
referido GNCC, ¢é adicionalmente proporcionado, pelo
menos, um sal soluvel em &gua, que no caso de um sal
contendo hidrogénio tem um pK., superior a 7, quando
medido a 20 °C, associado a ionizagdo do primeiro
hidrogénio disponivel e o anido do sal do qual ¢é

capaz de formar sais de cdlcio insoluveis em agua.

Quando a técnica anterior faz referéncia a fazer contactar

carbonato de calcio com um &acido fraco, tem em perspectiva um

objectivo totalmente diferente e de acordo com processos gue

diferem fundamentalmente do processo da presente invencao.



Nomeadamente, 08 documentos US 5584923, US 5647902,
UsS 5711799, WO 97/08247 Al e WO 98/20079 Al, respectivamente,
descrevem carbonatos de cdlcio que sdo tornados resistentes a
dcido para permitir a sua utilizacdo como um material de
enchimento na produgdoc de papel neutro a fracamente acidico e um
processo para produzir esses carbonatos de calcio resistentes a
dcido. A Requerente ird indicar gque a resisténcia a &acidos esta
totalmente em contradigcdo com o objectivo da presente invencao,
em que o processo utiliza &acido para actuar e libertar os 1ides
de cédlcio do GNCC, que apds isso sao utilizados no

desenvolvimento de area superficial.

O documento US 5043017 refere-se, do mesmo modo, a
carbonato de cdlcio estabilizado para 4&acidos por adicdo de um
agente quelante de cdlcio e de uma base conjugada, tal como
hexametafosfato de sdédio, seqguida por adicdo de um acido, dque
pode ser um &acido fraco. Este documento refere-se ndo apenas,
como acima, ao objectivo de formar carbonato de calcio
resistente a 4&cido, mas além disso salienta a importéncia de
proporcionar o agente quelante de cdlcio ou a base conjugada ao

carbonato de cédlcio antes do acido fraco.

O documento WO 99/02608 Al descreve um método para produzir
uma suspensao com teor elevado em sélidos de um carbonato de
cdlcio precipitado resistente a &cido, em gque uma suspensao
6lida é tratada com um aditivo quimico, tal como aluminato de
sédio, de forma a proporcionar resisténcia a acidos ao carbonato

de céalcio.

Para abrangéncia completa, a Requerente gostaria de referir

o pedido a patente Europeia nado publicada que tem o numero de



pedido 07123077.5, que se refere a um pProcesso para preparar um

carbonato de cédlcio feito reagir em superficie baseado em PCC.

A técnica anterior parece ser, deste modo, omissa sobre
métodos econdémicos para a preparacgao de materiais de carbonato
de cédlcio feitos reagir em superficie com 4drea superficial
elevada baseados em GNCC, evitando simultaneamente a utilizacéo
de acidos médio-fortes a fortes tendo um pK. inferior a 2,5 como

medido a 20 °C, tal como &acido fosfdrico.
A presente invencao visa proporcionar um tal processo para
a preparacao de carbonato de cdalcio feito reagir em superficie
como descrito no presente Pedido e definido nas reivindicagdes.
Consequentemente, um objectivo do presente pedido € um
processo para a preparacdo de um carbonato de cdlcio feito
reagir em superficie num ambiente aquoso compreendendo 0s

seguintes passos:

a) proporcionar, pelo menos, um carbonato de cdalcio natural

moido (GNCC) ;

b) proporcionar, pelo menos, um acido soluvel em &agua;

c) proporcionar CO, gasoso;

d) fazer contactar o referido GNCC do passo a) com o referido

dcido do passo b) e com o referido CO, do passo c);

caracterizado por:



(1) o(s) referido(s) é&cido(s) do passo b) tendo cada, um
PK. superior a 2,5 e inferior ou igual a 7, guando
medido a 20 °C, associado a ionizagdo do seu primeiro
hidrogénio disponivel e um anido correspondente
formado aquando da perda deste primeiro hidrogénio
disponivel capaz de formar sais de cdlcio soluveis em

agua;

(ii) apds fazer contactar o(s) referido(s) &cido(s) com o
referido GNCC, ¢é adicionalmente proporcionado, pelo
menos, um sal soluvel em &gua, que no caso de um sal
contendo hidrogénio tem um pK, superior a 7, quando
medido a 20 °C, associado a ionizagdo do primeiro
hidrogénio disponivel e o anido do sal do qual é

capaz de formar sais de cdlcio insoluveis em agua.

“Carbonato de cdlcio natural moido” (GNCC) no significado
da presente invencdo é um carbonato de cdlcio obtido a partir de
fontes naturais, marmore, gesso ou pedra calcdria e processado
através de um tratamento, tais como moagem, com ou sem
auxiliares de moagem, peneiramento e/ou fraccionamento humido

e/ou seco, por exemplo com um ciclone.

Para o objectivo do presente pedido, materiais *“insoluveis
em agua” sao definidos como materiais que, quando misturados com
dgua desionizada e filtrados num filtro gque tem um tamanho de
poro de 0,2 um a 20 °C para recuperar o filtrado 1liquido,
proporcionam menos ou igual a 0,1 g de material sdélido
recuperado apds evaporagao a 95 a 100 °C de 100 g do referido
filtrado 1liquido. Materiais “soluveis em &gua” sao definidos

como materiais que originam a recuperacdo de mais 0,1 g de



material sdélido recuperado apds evaporacao de 95 a 100 °C de 100

g do referido filtrado liquido.

Um “&cido” no significado da presente invencdo ¢ definido
como um  acido de Bronsted-Lowry ou seja, este é um
proporcionador de ides H30'. Um “sal dcido” ¢é definido como um
sal contendo hidrogénio que é parcialmente neutralizado por um
elemento electropositivo para além do hidrogénio. Um “sal” &
definido como um composto idnico electricamente neutro formado

por anides e catiodes.

Para o objectivo do presente pedido, pK, é o simbolo que
representa a constante de dissociacdo 4&cida associada a um
determinado hidrogénio ionizdvel num determinado 4&dcido e ¢é
indicador do grau de dissociac¢do natural deste hidrogénio a
partir deste 4dcido em equilibrio em 4&dgua a uma determinada
temperatura. Esses valores de pK., podem ser encontrados em livros
de texto de referéncia, tal como Harris, D. C. *“Quantitative
Chemical Analysis: 3% Edicao”, 1991, W. H. Freeman & Co. (USA),
ISBN 0-7167-2170-8.

De acordo com a presente invencao, um *“carbonato de calcio
feito reagir em superficie” ¢é um material compreendendo
carbonato de cédlcio e um sal de cdlcio insoldavel, pelo menos
parcialmente cristalino, de um ou mais anides do referido sal
solavel em A4gua sob (ii) acima. Numa forma de realizacgéo
preferida, o sal de cédlcio insoluvel estende-se a partir da
superficie de, pelo menos, parte do carbonato de cdlcio. Os ides
de cédlcio que formam o referido sal de calcio, pelo menos
parcialmente cristalino, do referido aniao originam

significativamente a partir do material de carbonato de calcio



inicial. Esses sails podem incluir anides OH- e/ou 4&agua de

cristalizacao.

Formas de realizacdo preferidas relativas ao passo a)

No passo a) do processo da presente invencao, é
proporcionado, pelo menos, um carbonato de cdlcio natural moido

(GNCC) .

De um modo preferido, o referido GNCC é seleccionado do
grupo consistindo em marmore, gesso, calcite, dolomite, pedra

calcdria e suas misturas.

Numa forma de realizacado preferida, o referido GNCC do
passo a) tem um didmetro mediano ponderado de 0,01 a 10 um e, de
um modo mais preferido, de 0,5 a 2 um, como medido de acordo com
o método de medicao proporcionado na seccao de Exemplos aqui

abaixo.

Numa outra forma de realizacgdo preferida, o GNCC &

proporcionado na forma de uma suspensado aquosa de GNCC.

Nesta forma de realizacgcao preferida, a referida suspenséao
tem um pH inferior a 11 e, de um modo mais preferido, inferior a
10,5, como medido de acordo com o método de medicao descrito na

seccao de exemplos aqui abaixo.

De um modo preferido, a suspensdao de carbonato de calcio
aquosa tem um teor em sdélidos superior a ou igual a 10% em peso
e, de um modo mais preferido, entre 10% em peso e 80% em peso,

baseado no peso da suspensdo. A requerente referird que no caso
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de teor em sdé6lidos muito elevado, € um requisito ter A&agua
suficiente para as reaccgdes durante e subsequentemente a etapa
d) ocorrerem. De um modo mais preferido, a suspensao de
carbonato de cdlcio aquosa tem um teor em sdélidos na gama de 16%
em peso a 60% em peso e, de um modo ainda mais preferido, na

gama de 16% em peso a 40% em peso, baseado no peso da suspensao.

A suspensao pode ser além disso estabilizada por adicao de
dispersantes. Podem ser utilizados dispersantes convencionais
conhecidos do especialista na técnica. O dispersante pode ser
aniénico, catidénico ou nédo idénico. O 4&cido poliacrilico & um

dispersante preferido.

Formas de realizacdo preferidas relativas ao passo b)

0O passo b) do processo da presente invencao refere-se ao
fornecimento de, pelo menos, um acido soluvel em &agua. Cada um
do(s) referido(s) 4&acido(s) tem um pK, superior a 2,5 e inferior
ou igual a 7, gquando medido a 20 °C, associado a ionizacao do
seu primeiro hidrogénio disponivel e um anido correspondente
formado aquando da perda deste primeiro hidrogénio disponivel

capaz de formar sais de cdlcio soluveis em agua.

Numa forma de realizacado preferida, o(s) referido(s)

dcido(s) soluvel(is) em agua tém um pK, entre 2,6 e 5.

Numa forma de realizacao mais preferida, o(s) referido(s)
dacido(s) soluvel(is) em A&agua é(sdo) seleccionado(s) do grupo
consistindo em &cido acético, &cido fdérmico, acido propandico e
suas misturas. Numa forma de realizacdo ainda mais preferida,

o(s) referido(s) acido(s) soluvel (is) em agua é(sao)

11



seleccionado(s) do grupo consistindo em &cido acético, 4acido
férmico e suas misturas. Numa forma de realizacdo muito

preferida, o referido acido soluvel em agua € o acido acético.

O(s) referido(s) &cido(s) soluvel(is) em &gua do passo Db)
é(sao), de um modo preferido, doseado(s) numa quantidade total
correspondendo a, pelo menos, 1,5 x 107" mol de &tomos de
hidrogénio no &cido/m? de GNCC proporcionado no passo a), de um
modo mais preferido, numa quantidade total correspondendo a
2 x 100* a 12 x 10* mol de &tomos de hidrogénio no dcido/m’ de
GNCC proporcionado no passo a) e, de um modo muito preferido, de
3 x 10*% a 10 x 10* mol de &tomos de hidrogénio no dcido/m’ de

GNCC proporcionado no passo a).

Se o sal soluvel em &gua feito contactar com o referido
GNCC compreender um ou mais 4dtomos de hidrogénio, o 4&acido
solavel em 4&gua do passo b) pode ser doseado numa quantidade
menor tendo em consideracdo os &tomos de hidrogénio em moles
equivalentes do sal - calculado assumindo a dissociacado completa
do ido de hidrogénio, independente do pKa real associado com os
atomos de hidrogénio do sal. Nesse caso o acido soluvel em &agua
ird ser doseado numa quantidade de forma a gque as moles
equivalentes totais de atomos de hidrogénio, baseadas no 4acido
soluivel em &4dgua e no sal contendo hidrogénio, corresponde a,
pelo menos, 1,5 x 10 * mol de &tomos de hidrogénio no &dcido/m? de
GNCC proporcionado no passo a), de um modo mais preferido, numa
quantidade total corresponde de 2 x 10 % a 12 x 10* mol de adtomos
de hidrogénio no dcido/m? de GNCC proporcionado no passo a) e, de
um modo muito preferido, de 3 x 10 * a 10 x 10 * mol de &tomos de

hidrogénio no &cido/m? de GNCC proporcionado no passo a).
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Alternativamente, o(s) referido(s) 4&cido(s) soluvel(is) em
dgua do passo b) sdo, de um modo preferido, doseado(s) numa
quantidade total correspondendo a 5 a 40% em peso de &acido puro
equivalente baseado no peso seco de GNCC proporcionado no passo
a), de um modo mais preferido, numa qguantidade total
correspondendo a 10 a 30% em peso de 4&cido puro equivalente
baseado no peso seco de GNCC proporcionado no passo a) e, de um
modo muito preferido, numa guantidade total correspondendo a 15
a 25% em peso de &cido puro equivalente baseado no peso seco de

GNCC proporcionado no passo a).

O(s) referido(s) é&cido(s) soluvel(is) em &agua do passo b)
sao, de um modo preferido, proporcionado(s) na forma de uma
solucdo aquosa tendo uma concentracdao de &acido, determinada como
0 peso equivalente de 4&cido puro no peso da solucdao total,
correspondendo a 25 a 75% e, de um modo mais preferido, de 40 a

60%.

Formas de realizacdo preferidas relativas ao passo C)

De acordo com o passo c) do processo da presente invencgao,

é proporcionado CO,; gasoso.

0 didéxido de carbono necessdrio pode ser formado in situ a
partir do carbonato como resultado de fazer contactar o acido
com GNCC. Alternativa ou adicionalmente, o didéxido de carbono

pode ser proporcionado a partir de uma fonte externa.

De um modo preferido, a concentracdao de didéxido de carbono
gasoso na suspensao aquosa ao longo da reacgao é, em termos de

volume, tal que a razao (volume de suspensao):(volume de CO,

13



gasoso) seja de 1:0,05 a 1:20, de um modo ainda mais preferido,

de 1:0,05 a 1:5.

Formas de realizacdo preferidas relativas a etapa d)

0O passo d) do processo da presente invencdo refere-se a
fazer contactar o referido GNCC do passo a) com o referido acido

do passo b) e com o referido CO; do passo c).

E preferido que o(s) referido(s) acido(s) seja (m)

adicionado(s), em um ou mais passos, ao referido GNCC.

No caso em que o referido GNCC ¢é adicionado ao(s)
referido(s) 4acido(s), ¢é necessdrio prosseguir adicionando uma
fracgcao do referido GNCC a uma fracgdo do(s) referido(s)
dcido(s) e repetir este processo adicional até que todo o
referido GNCC tenha sido feito contactar com todos of(s)

referido(s) acido(s).

Podem ser realizados simultaneamente tratamento &cido e
tratamento com didéxido de <carbono e ocorrem automaticamente
quando é utilizado acido. E também  possivel realizar
inicialmente um tratamento 4&cido da invencao, seguido por
tratamento com didéxido de carbono proporcionado a partir de uma

fonte externa.

A adicédo de &4cido ao GNCC pode ser realizada gota a gota ou
num passo. No caso da adicdo gota a gota, esta adicao ocorre, de
um modo preferido, dentro de um periodo de tempo de 10 minutos.

E mais preferido adicionar o referido dcido num passo.
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Formas de realizacdo preferidas relativas ao sal soluvel em

N
0
o
8]

Apds fazer contactar o(s) referido(s) 4acido(s) do passo Db)
com o referido GNCC do passo a) durante o passo d), pelo menos,
um sal soluvel em 4dgua, que no caso de um sal contendo
hidrogénio tem um pK, superior a 7, gquando medido a 20 °C,
associado a ionizacdo do primeiro hidrogénio disponivel e &
proporcionado adicionalmente o anido do sal do qual € capaz de

formar sais de cdlcio insoluveis em &agua.

O catido do referido sal solivel em &agua €, de um modo
preferido, seleccionado do grupo consistindo em potédssio, sdédio,
litio e suas misturas. Numa forma de realizacdo mais preferida,
o referido catido é sdédio. E de referir que dependendo da carga
do anido, pode estar presente mais de um dos referidos catides

para proporcionar um composto iénico electricamente neutro.

0O anido do referido sal soluvel em 4&agua €, de um modo
preferido, seleccionado do grupo consistindo em fosfato,
di-hidrogeno fosfato, mono-hidrogeno fosfato, oxalato, silicato,
suas misturas e seus hidratos. Numa forma de realizagcdo mais
preferida, o referido anido é seleccionado do grupo consistindo
em fosfato, di-hidrogeno fosfato, mono-hidrogeno fosfato, suas
misturas e seus hidratos. Numa forma de realizacgcdo muito
preferida, o referido anido é seleccionado do grupo consistindo
em di-hidrogeno fosfato, mono-hidrogeno fosfato, suas misturas e

seus hidratos.

O referido anido do(s) referido(s) sal(is) soluvel(is) em
dgua €, de um modo preferido, doseado numa quantidade total

correspondendo a, pelo menos, 5 X 10° mol de anido/m’ de GNCC
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proporcionado no passo a). De um modo mais preferido, o referido
anido do(s) referido(s) sal(is) soluvel(is) em 4&agua ¢é doseado
numa quantidade total correspondendo a 5 x 107° a 50 x 10° mol de
anido/m? de GNCC proporcionado no passo a) e, de um modo ainda
mais preferido, numa quantidade total correspondendo a 10 x 10°7°

a 30 x 10° mol de anido/m’

de GNCC proporcionado no passo a).

A adicdo de sal soluvel em &agua pode ser realizada gota a
gota ou num passo. No caso da adicdo gota a gota, esta adicéo
ocorre, de um modo preferido, dentro de um periodo de tempo de

10 minutos. E mais preferido adicionar o referido sal num passo.

Ambiente da reacgao

O passo d) e a adicdo do referido sal soluvel em A&gua
ocorrem, de um modo preferido, num reactor agitado sob condic¢des
de agitacdo, tais como para desenvolver um fluxo essencialmente

laminar.

O passo d) e a adicdo do referido sal soluvel em 4&gua
ocorrem, de um modo preferido, num ambiente agquoso tendo uma
temperatura acima de 50 °C e, de um modo preferido, acima de

60 °C.

Produto obtido a partir do processo

Subsequentemente a adigdo do referido, pelo menos um, sal
soluvel em agua, o pH da suspensao aquosa, medido a 20 °C, pode
atingir normalmente um valor superior a 6,0, de um modo

preferido, superior a 6,5, de um modo mais preferido, superior a
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7,0, de um modo ainda mais preferido, superior a 7,5. Por outras
palavras, ¢é obtido um carbonato de cédlcio feito reagir em
superficie como uma suspensdo agquosa tendo um pH superior a 6,0,
de um modo preferido, superior a 6,5, de um modo mais preferido,
superior a 7,0, de um modo ainda mais preferido, superior a 7,5.
Se é permitido a suspensdo aguosa atingir o equilibrio, o pH é
normalmente superior a 7. Um pH superior a 6,0 pode ser ajustado
sem a adicdao de uma base quando a agitacao da suspensao agquosa €
prosseguida durante um periodo de tempo suficiente, de um modo
preferido, de 1 hora a 10 horas, de um modo mais preferido, de 1

a 5 horas.

Alternativamente, antes de atingir um estado de equilibrio,
que ocorre num pH superior a 7, o pH da suspensao aquosa pode
ser aumentado para um valor superior a 6 por adicdo de uma base
subsequentemente ao tratamento com didéxido de carbono. Pode ser
utilizada qualquer base convencional, tal como hidréxido de

sédio ou hidrdéxido de potédssio.

A  suspensdo de carbonato de cdlcio feito reagir em
superficie obtida pode ser concentrada, opcionalmente até o
ponto da obtencdo de produto de um carbonato de cdlcio feito
reagir em superficie seco. Se a suspensao aquosa descrita acima
for desidratada, o carbonato de cdlcio sdé6lido feito reagir em
superficie obtido (i. e., contendo suficientemente pouca &gua de
modo a que o mesmo nao esteja numa forma fluida ou mesmo nenhuma
dgua) pode estar na forma de um bolo, grédnulos ou um pd. Este
produto sdélido pode ser tratado, adicionalmente, com Aacidos
gordos ou outros agentes hidrofobizantes/oleofilizantes. Este

produto sélido pode ser lavado com agua.
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Deste modo, ¢ obtida uma suspensdo de carbonato de calcio
feito reagir em superficie, em que o referido carbonato de
cdlcio feito reagir em superficie compreende um sal de calcio
insoluvel, de um modo preferido, pelo menos parcialmente
cristalino, de anido(des) do referido, pelo menos, um sal
soluvel em &gua que, de um modo preferido, se estende a partir
da superficie de, pelo menos, parte do carbonato de cdlcio;

proporcionado no passo a).

De acordo com um aspecto, o carbonato de cadlcio feito
reagir em superficie obtido pelo processo da invengdao tem uma
drea superficial especifica superior a 20 m’/g, e. g., de 20 m?’/g
a 200 m?/g, de um modo mais preferido, superior a 30 m’/g, e. g.,
de 30 m’/g a 150 m?’/g e, de um modo ainda mais preferido,
superior a 80 m’/g, medido de acordo com o método de medicédo

proporcionado na secgao de exemplos abaixo.

De acordo com um outro aspecto, o carbonato de cdlcio feito
reagir em superficie tem uma &rea superficial BET especifica
dentro da gama de 20 a 150 m’/g ou de 30 a 200 m?’/g e um didmetro

mediano do grao dentro da gama de 0,1 a 50 um.

Além disso, o carbonato de <cédlcio feito reagir em
superficie pode ter um didmetro mediano do grao de 0,1 a 50 um,
de um modo preferido, de 1 a 25 um, de um modo mais preferido,
de 3 a 15 um, de um modo ainda mais preferido, de 5 a 12 um como
medido de acordo com o método de medicao proporcionado na seccgéo

de exemplos abaixo.

O carbonato de célcio natural feito reagir em superficie
pode ter uma porosidade intraparticula dentro da gama de

20% em vol a 40% em vol, medido por porimetria de mercurio. A
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porosidade intraparticula por porimetria de mercurio é
determinada de acordo com o seguinte protocolo: sao preparadas
pastilhas a partir de suspensdes de carbonato de cdlcio natural
feito reagir em superficie por aplicacdo de uma pressao
constante a suspensdo durante varias horas de forma a que seja
libertada &gua por filtracdao através de uma membrana de
filtragdao apertada de 0,025 pm resultando numa pastilha
compactada do pigmento. As pastilhas sao removidas do aparelho e
secas numa estufa a 80 °C, durante 24 horas. Uma vez secas, sao
caracterizadas porcg¢des unicas de cada um dos blocos de pastilha
por porimetria de mercurio em termos de porosidade e de
distribuicdo de tamanho de poro utilizando um porimetro de
mercirio Micromeritics Autopore IV. A pressdo maxima de mercurio
aplicada é de 414 MPa, equivalente a um didmetro de colo de
Laplace de 0,004 pm (i. e., ~nm). As medigdes de intrusao de
merclirio sao corrigidas para a compressao do mercurio, expansao
do penetrdémetro e compressibilidade da fase sdlida da amostra.
Os poros intraparticula tém que ser distinguidos dos poros
interparticula. Para isto, a estrutura da pastilha tem qgque ser
confirmada como sendo separdvel discretamente na distribuicdo do
tamanho de poro, i. e., de tamanho essencialmente nao
sobreposto, de forma a que o0os tamanhos de poro inter e
intraparticula sejam distinguiveis. Em Transport in Porous Media
(2006) 63:239-259 séado descritos detalhes adicionais do método de

medicao.

O carbonato de cdlcio feito reagir em superficie ou uma
suspensao do referido carbonato de cdlcio feito reagir em
superficie podem ser utilizados em papel, lengcos de papel,
pléasticos, tintas ou como um agente de libertacdo controlada ou

de tratamento de &agua.
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O carbonato de cédlcio feito reagir em superficie obtido
pelo processo da presente invencao pode ser levado ao contacto
com agua a ser purificada, e. g., &gua residual industrial, &gua
potédvel, 4&gua residual urbana, 4gua residual proveniente de
cervejeiras ou 4&gua na industria de papel, por gualquer meio

convencional conhecido do especialista na técnica.

O carbonato de célcio feito reagir em superficie pode ser
adicionado como uma Ssuspensao aquosa, €. Jg., a suspensao
descrita acima. Alternativamente, esta pode ser adicionada a
dgua a ser purificada em qualquer forma sélida adequada, e. g.,

na forma de grénulos ou de um pd ou na forma de um bolo.

A Adgua pode conter impurezas organicas, e. g., resultantes
de residuos humanos, materiais organicos, solo, assim como
impurezas inorganicas, em particular impurezas de metais
pesados, tais como compostos contendo ferro ou manganésio. Os
componentes nocivos que podem ser removidos da 4dgua com O
processo de purificacdo da presente invencao incluem também
microrganismos, tais Ccomo bactérias, fungos, archaea ou

protistas.

Os exemplos seguintes pretendem ilustrar a invengdo sem

restringir o seu ambito.

EXEMPLOS

Métodos de medicgao

Sao utilizados os seguintes métodos de medicado para avaliar

0s parametros proporcionados nos exemplos e reivindicacdes.
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Area Superficial Especifica (SSA) de um material

A area superficial especifica é medida através do método
BET de acordo com a IS0 9277 usando azoto, apds o)
condicionamento da amostra por aguecimento a 250 °C durante um
periodo de 30 minutos. Antes de cada uma das medig¢des, a amostra
é filtrada, enxaguada e seca a 90 a 100 °C numa estufa durante,
pelo menos, 12 horas antes de ser fragmentada em almofariz e
pildo e depois colocada numa balanga de massa a 130 °C até ser

observado um peso constante.

Distribuigdo do tamanho da particula (% em massa das
particulas com um didmetro < X) e didmetro mediano ponderado
(dsy) de material particulado de carbonato de calcio ndo feito

reagir em superficie (i. e., GNCC)

O didmetro mediano ponderado do grdo e a distribuicdo em
massa do didmetro do grdo de um material particulado, tal como
GNCC, sao determinados através do método de sedimentacao, i. e.,
uma andlise do comportamento da sedimentacao num campo

gravimétrico. A medicdo é realizada com um Sedigraph™ 5120.

O método e o instrumento sdo conhecidos do especialista na
técnica e sdo normalmente utilizados para determinar o tamanho
do grao de enchimentos e pigmentos. A medicdo é realizada numa
solugcao aquosa de Na,P,0; a 0,1% em peso. As amostras foram
dispersadas usando um agitador de alta velocidade e

ultrassodnico.
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Didmetro mediano do grdo (dsg) de carbonato de calcio feito

reagir em superficie

O didmetro mediano do grao de carbonato de calcio feito
reagir em superficie ¢é determinado utilizando um Sistema de

Difraccédo Laser Malvern Mastersizer 2000.

PH de uma suspensdo aquosa

O pH da suspensdao agquosa ¢& medido usando um medidor de pH

convencional a aproximadamente 25 °C.

Teor em sélidos de uma suspensdo aquosa

O teor em sdélidos da suspensdo (também conhecido como “peso
seco”) é determinado utilizando um Moisture Analyser HR73
comercializado por Mettler-Toledo com as seguintes regulacgdes:
temperatura de 120 °C, desligamento automdatico 3, secagem

convencional, 5 a 20 g de suspenséao.

Exemplo 1

O Exemplo seguinte ¢é ilustrativo da técnica anterior e

envolve fazer contactar GNCC com acido fosfdrico.

E preparada uma suspensdo de carbonato de cdlcio por adicao
de 4dgua e gesso ndo dispersado (tendo um dsp de 1 um, em que 90%
das particulas tém um didmetro inferior a 2 um (Sedigraph)) a um

reactor de aco inoxiddvel de 20 L, de forma a gue a suspensao
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aquosa obtida tenha um teor em sélidos correspondendo a 16% em
peso seco em relagcao ao peso total da suspensao. A temperatura

desta suspensao é de seguida levada e mantida em 70 °C.

E adicionado &cido fosfdérico na forma de uma solucdo a 10%
a suspensdao de carbonato de cédlcio através de uma bomba
peristdltica ao longo de um periodo de 10 minutos numa
quantidade correspondendo a 10% em peso do peso de carbonato de
cdlcio seco e aproximadamente 3 x 10 mol equivalentes de
hidrogénio/m? de GNCC, sob agitacdo a aproximadamente 1000 rpm de
forma a que seja estabelecido um fluxo essencialmente laminar.
Apds esta adicdo, foil observada a formacdo de bolhas de géds CO; e

a passagem para cima através da suspensao.

A suspensao é agitada durante mais 5 minutos.

A suspensao resultante é deixada sedimentar de um dia para

o outro. O produto tem um SSA = 24,0 nf/g e um dso = 3,5 um

(Malvern) .

Exemglo 2

0 Exemplo seguinte ¢é ilustrativo da técnica anterior e

envolve fazer contactar GNCC com acido fosfdrico.

E preparada uma suspensdo de carbonato de cdlcio por adicao
de dgua e gesso ndo disperso (tendo um dso de 3 um, em que 33%
das particulas tém um didmetro inferior a 2 um (Sedigraph)) a um
reactor de aco inoxidavel de 100 L, de forma a que a suspensao

aquosa obtida tenha um teor em sdélidos correspondendo a 16% em
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peso seco em relagao ao peso da suspensao total. A temperatura

desta suspensao € seguidamente levada e mantida a 70 °C.

E adicionado &cido fosfdérico na forma de uma solucdo a 30%
a suspensao de carbonato de cédlcio através de uma Dbomba
peristdltica ao longo de um periodo de 10 minutos numa
quantidade correspondendo a 25% em peso do peso do carbonato de
cdlcio seco e aproximadamente 2,6 x 10™* mol equivalentes de
hidrogénio/m’ de GNCC, sob agitacdo a aproximadamente 1000 rpm de
forma a que seja estabelecido um fluxo essencialmente laminar.
Apds esta adicdo, foi observada a formacgdo de bolhas de géas CO; e

a passagem para cima através da suspensao.

A suspensao € agitada durante mais 5 minutos.

A suspensado resultante é deixada sedimentar de um dia para
o outro. O produto tem um SSA = 34,5 Hfﬂg e um dsp = 3,9 um

(Malvern) .

Exemplo 3

0 Exemplo seguinte ¢é ilustrativo da técnica anterior e

envolve fazer contactar GNCC com acido fosfdrico.

E preparada uma suspensido de carbonato de cdlcio por adicido
de &gua e marmore dispersado (tendo um dso de 0,7 um, em que 90%
das particulas tém um diédmetro inferior a 2 um (Sedigraph)) num
reactor de ag¢o inoxidavel de 20 L, de forma a que a suspensao
aquosa obtida tenha um teor em sdélidos correspondendo a 16% em
peso seco em relagao ao peso da suspensao total. A temperatura

desta suspensao € seguidamente levada e mantida a 70 °C.
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E adicionado &cido fosfdérico na forma de uma solucdo a 10%
a suspensdao de carbonato de cédlcio através de uma bomba
peristdltica ao longo de um periodo de 10 minutos numa
quantidade correspondendo a 30% em peso do peso do carbonato de
cdlcio seco e aproximadamente 9 x 10 mol equivalentes de
hidrogénio/m? de GNCC, sob agitacdo a aproximadamente 1000 rpm de
forma a que seja estabelecido um fluxo essencialmente laminar.
Apds esta adicdo, foil observada a formacdo de bolhas de géds CO; e

a passagem para cima através da suspensao.

A suspensao é agitada durante mais 5 minutos.

A suspensao resultante é deixada sedimentar de um dia para
o outro. O produto tem um SSA = 35,0 mz/g e um dso = 3,9 um

(Malvern) .

Exemelo 4

O Exemplo seguinte é ilustrativo da invencgao.

E preparada uma suspensido de carbonato de cdlcio por adicido
de &dgua e gesso ndo disperso (tendo um dso de 3 um, em que 33%
das particulas tém um diédmetro inferior a 2 um (Sedigraph)) num
reactor de ag¢o inoxidavel de 20 L, de forma a que a suspensao
aquosa obtida tenha um teor em sdélidos correspondendo a 16% em
peso seco em relagao ao peso da suspensao total. A temperatura

desta suspensao €& seguidamente levada e mantida a 70 °C.

E adicionado &cido acético na forma de uma solucdo a 50% a
suspensdo de carbonato de cédlcio através de um funil de

separagao ao 1longo de um periodo de 1 minuto numa qguantidade
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correspondendo a 18,4% em peso do peso do carbonato de célcio
seco e 3 x 10 mol equivalentes de hidrogénio/m?® GNCC, sob
agitagcdo a aproximadamente 1000 rpm de forma a que seja
estabelecido um fluxo essencialmente laminar. Apds esta adicao,
foil observada a formacdo de bolhas de gas CO, e a passagem para

cima através da suspensao.

Subsequentemente, ¢ adicionado NaH,PO,.2H,0 na forma de uma
solucdo a 30% a suspensdo de carbonato de cdlcio através de uma
bomba peristdltica ao longo de um periodo de 10 minutos numa
quantidade correspondendo a 47,8% em peso do peso do carbonato
de cédlcio seco e 3 x 10™® mol de anido H,PO,/m® de GNCC. Apds esta

adigdo, a suspensao é agitada durante mais 5 minutos.

A suspensao resultante é deixada sedimentar de um dia para

o outro. O produto tem um SSA = 72,4 m?’/g e um dso = 7,1 um

(Malvern) .

Exemplo 5

0 Exemplo seguinte é ilustrativo da invencgéo.

E preparada uma suspensdo de carbonato de cdlcio por adicido
de 4dgua e marmore dispersado (tendo um dso de 0,7 um, em que 90%
das particulas tém um didmetro inferior a 2 um) num reactor de
aco inoxidavel de 20 L, de forma a que a suspensdo aquosa obtida
tenha um teor em sdlidos correspondendo a 16% em peso seco em
relacao ao peso da suspensao total. A temperatura desta

suspensao ¢ seguidamente levada e mantida a 70 °C.
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E adicionado &cido acético na forma de uma solucdo a 50% a
suspensdao de carbonato de cdalcio através de um funil de
separacdo ao longo de um periodo de 1 minuto numa quantidade
correspondendo a 18,4% em peso do peso do carbonato de céalcio
seco e 3 x 10™ mol equivalentes de hidrogénio/m?® de GNCC, sob
agitagcdo a aproximadamente 1000 rpm de forma a dque seja
estabelecido um fluxo essencialmente laminar. Apds esta adicgéao,
foi observada a formacdo de bolhas de gads CO, e a passagem para

cima através da suspensao.

Subsequentemente, ¢ adicionado NaH;P0,.2H,0 na forma de uma
solucdo a 30% através de uma bomba peristdltica a pasta de
carbonato de cédlcio ao longo de um periodo de 10 minutos numa
quantidade correspondendo a 47,8% em peso do peso do carbonato
de cédlcio seco e 3 x 10™* mol de anido H,PO, /m® de GNCC. Apds

esta adicao, a suspensado é agitada durante mais 5 minutos.

A suspensao resultante é deixada sedimentar de um dia para
o outro. O produto tem um SSA = 81,6 Hfﬂg e um dsp = 6,8 um

(Malvern) .

Exemplo 6

0O Exemplo seguinte é ilustrativo da invencgéo.

E preparada uma suspensdo de carbonato de cdlcio por adicao
de 4dgua e gesso ndo disperso (tendo um dsg de 3 um, em que 33%
das particulas tém um didmetro inferior a 2 um (Sedigraph)) num
reactor de aco inoxiddvel de 20 L, de forma a gue a suspensao

aquosa obtida tenha um teor em sélidos correspondendo a 16% em
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peso seco em relagao ao peso da suspensao total. A temperatura

desta suspensao € seguidamente levada e mantida a 70 °C.

E adicionado &cido acético na forma de uma solucdo a 50% a
suspensdo de carbonato de <cédlcio através de um funil de
separacao ao 1longo de um periodo de 1 minuto numa qguantidade
correspondendo a 36,8% em peso do peso do carbonato de célcio
seco e 6 x 10" mol equivalentes de hidrogénio/m?® de GNCC, sob
agitagcdao a aproximadamente 1000 rpm de forma a gque seja
estabelecido um fluxo essencialmente laminar. Apds esta adicao,
foi observada a formacdo de bolhas de gas CO, e a passagem para

cima através da suspensao.

Subsequentemente, ¢é adicionado Na,HPO, na forma de uma
solucdo/pasta a 30% através de uma Dbomba peristdltica a
suspensdao de carbonato de cédlcio ao longo de um periodo de
10 minutos numa quantidade correspondendo a 43,5% em peso do
peso de carbonato de cdlcio e 3 x 10™* mol de HPO, anido/ m® de
GNCC. 2Apdés esta adicdo, a suspensdao € agitada durante mais

5 minutos.

A suspensao resultante é deixada sedimentar de um dia para

o outro. O produto tem um SSA = 69,6 nﬂ/g e um dso = 7,5 uUm
(Malvern) .
Exemplo 7

O Exemplo seguinte é ilustrativo da invencéao.

E preparada uma suspensdo de carbonato de cdlcio por adicédo

de dgua e gesso ndo disperso (tendo um dsg de 3 um, em que 33%
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das particulas tém um didmetro inferior a 2 um (Sedigraph)) num
reactor de aco inoxiddvel de 20 L, de forma a gue a suspensao
aquosa obtida tenha um teor em sélidos correspondendo a 16% em
peso seco em relacao ao peso da suspensao total. A temperatura

desta suspensao é seguidamente levada e mantida a 70 °C.

E adicionado &cido acético na forma de uma solucdo a 50% a
suspensdao de carbonato de calcio através de um funil de
separacdo ao longo de um periodo de 1 minuto numa quantidade
correspondendo a 6,1% em peso do peso do carbonato de céalcio
seco e 1 x 10™ mol equivalentes de hidrogénio/m® de GNCC, sob
agitagcdo a aproximadamente 1000 rpm de forma a dque seja
estabelecido um fluxo essencialmente laminar. Apds esta adicéao,
foi observada a formacdo de bolhas de gds CO, e a passagem para

cima através da suspensao.

Subsequentemente, ¢ adicionado NaH;P0,.2H,0 na forma de uma
solucdo a 30% a suspensao de carbonato de cdlcio através de uma
bomba peristdltica ao longo de um periodo de 10 minutos numa
quantidade correspondendo a 15,9% em peso do peso de carbonato
de calcio e 1 x 10 mol de anido H,POs;/m® de GNCC. Apds esta

adicdo, a suspensao é agitada durante mais 5 minutos.

A suspensao resultante é deixada sedimentar de um dia para

o outro. O produto tem um SSA = 33,5 nﬁ/g e um dso = 6,0 um

(Malvern) .
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Tabela

1**

Exemplo 1 2 3 4 5 6 7

Técnica PA PA PA IN IN IN IN

anterior

(PA)/

invencao

(IN)

Acido H3PO, H;PO, H;PO, CH;COOH CH,COOH CH;COOH CH,COOH

TLV <1 <1 <1 10 ppm 10 ppm 10 ppm 10 ppm
ppm ppm ppm

pKa 2,12 2,12 2,12 4,76 4,76 4,76 4,76

Quantidade 3 x 2,6 x 9 x 3x10* |3 x10* |6 x 10 |1 x 107*

de 4cido 107" 107* 107* mol mol mol mol

adicionada mol mol mol

Sal soluvel | nenhum | nenhum | nenhum | NaH,PO, NaH,PO, Na,HPO, NaH,PO,

em agua .2H,0 .2H,0 .2H,0

Quantidade n/a n/a n/a 3x 10* |3 x 10* |3 x 10* |1 x 107*

de sal mol mol mol mol

adicionada

Equivalente | 3 x 7,7 x 9 x 9 x 10* |9 x 10* |9 x 10* |3 x 10"

total de 107" 107" 107* mol mol mol mol

atomos de H | mol mol mol

adicionado

* %k Kk

SSA do 24,0 34,5 35,0 72,4 81,6 69,6 33,5

final

produto

(m”/g)

** todas as

de hidrogénio/m* de GNCC e todas as quantidades de sal

quantidades de &cido sdo proporcionadas em

em mole de anido correspondente/m? de GNCC

* kK

GNCC em moles equivalentes de hidrogénio/m? de GNCC
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REIVINDICACOES

Processo para a preparacao de um carbonato de céalcio feito
reagir em superficie num ambiente agquoso compreende 0sS

seguintes passos:

a) proporcionar, pelo menos, um carbonato de cédlcio natural

moido (GNCC) ;

b) proporcionar, pelo menos, um acido soluvel em agua;

c) proporcionar CO; gasoso;

d) fazer contactar o referido GNCC do passo a) com O

referido 4cido do passo b) e com o referido CO, do passo c);

caracterizado por:

(i) o(s) referido(s) é&cido(s) do passo b) tendo cada,
um pKa superior a 2,5 e inferior ou igual a 7,
quando medido a 20 °C, associado a ionizacdo do seu
primeiro hidrogénio disponivel e um aniao
correspondente formado aquando da perda deste
primeiro hidrogénio disponivel capaz de formar sais

de cdlcio soluveis em &agua;

(ii) apds fazer contactar o(s) referido(s) acido(s) com
o referido GNCC, pelo menos, um sal soluvel em
agua, gque no caso de um sal contendo hidrogénio tem
um pKa superior a 7, gquando medido a 20 °C,

associado a ionizacdo do primeiro hidrogénio



disponivel e €& adicionalmente proporcionado o aniao
do sal do qual é capaz de formar sais de céalcio

insoluveis em &agua.

Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado por
o referido GNCC ser seleccionado do grupo consistindo em
marmore, gesso, calcite, dolomite, pedra calcadria e suas

misturas.

Processo de acordo com as reivindicacdes 1 ou 2,
caracterizado por o referido GNCC do passo a) ter um
didmetro mediano ponderado de 0,01 a 10 um e, de um modo

mais preferido, de 0,5 a 2 um.

Processo de acordo com qualguer das reivindicacgdes 1 a 3,
caracterizado por o referido GNCC ser proporcionado na

forma de uma suspensao aquosa de GNCC.

Processo de acordo com a reivindicacédo 4, caracterizado por
a referida suspensao ter um pH inferior a 11 e, de um modo

mais preferido, inferior a 10,5.

Processo de acordo com a reivindicacéao 4 ou 5,
caracterizado por a referida suspensdao ter um teor em
sélidos superior a ou igual a 10% em peso, de um modo
preferido, entre 10% em peso e 80% em peso, de um modo mais
preferido, na gama de 16% em peso a 60% em peso e, de um
modo ainda mais preferido, na gama de 16% em peso a 40% em

peso, baseado no peso da suspensao.



10.

11.

Processo de acordo com qualgquer das reivindicacdes 4 a 6,
caracterizado por a referida suspensdao ser estabilizada por

adigao de dispersantes.

Processo de acordo com qualgquer das reivindicacgdes 1 a 7,
caracterizado por o(s) referido(s) 4acido(s) soluvel(is) em

dgua do passo b) ter(em) um pKa entre 2,6 e 5.

Processo de acordo com qualquer das reivindicacgdes 1 a 7,
caracterizado por o(s) referido(s) 4acido(s) soluvel (is) em
dgua ser(em) seleccionado(s) do grupo consistindo em &cido
acético, é&cido foérmico, 4&cido propandico e suas misturas,
de um modo mais preferido, ser(em) seleccionado(s) do grupo
consistindo em Aacido acético, acido fdérmico e suas misturas

e, de um modo mais preferido, € &cido acético.

Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 1 a 9,
caracterizado por o(s) referido(s) 4acido(s) soluvel(is) em
dgua ser(em), de um modo preferido, doseado(s) numa
quantidade total correspondendo a, pelo menos, 1,5 x 10°°
mol de atomos de hidrogénio no dcido/m? de  GNCC
proporcionado no passo a), de um modo mais preferido, numa
quantidade total correspondendo a 2 x 10% a 12 x 10 ° mol de
dtomos de hidrogénio no dcido/m’ de GNCC proporcionado no
passo a) e de um modo muito preferido, 3 x 10* a 10 x 10°*
mol de atomos de hidrogénio no dcido/m? de GNCC

proporcionado no passo a).

Processo de acordo com qualgquer das reivindicacgdes 1 a 9,
caracterizado por o(s) referido(s) &cido(s) soluvel(is) em
dgua do passo Db) ser(em) doseado(s) numa gquantidade total

correspondendo a 5 a 40% de peso equivalente de &acido puro



12.

13.

14.

15.

baseado no peso seco de GNCC proporcionado no passo a), de
um modo mais preferido, numa quantidade total
correspondendo a 10 a 30% de peso equivalente de acido puro
baseado no peso seco de GNCC proporcionado no passo a) e,
de um modo muito preferido, numa quantidade  total
correspondendo a 15 a 25% de peso equivalente de &acido puro

baseado no peso seco de GNCC proporcionado no passo a).

Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 1 a 11,
caracterizado por o(s) referido(s) 4acido(s) soluvel(is) em
dagua do passo b) ser(em) proporcionado(s) na forma de uma
solucdo aquosa tendo uma concentracdo de acido, determinada
como © peso equivalente de &dcido puro no peso da solucédo
total, correspondendo a 25 a 75% e, de um modo mais

preferido, de 40 a 60%.

Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 1 a 12,
caracterizado por durante o passo d), o(s) referido(s)
dacido(s) do passo b) ser(em) adicionado(s), em um ou mais

passos, de um modo preferido, num passo, ao referido GNCC.

Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 1 a 13,
caracterizado por o catido do referido sal soluvel em &gua
ser seleccionado do grupo consistindo em potdssio, sdédio,
litio e suas misturas e, de um modo mais preferido, &

sédio.

Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 1 a 14,
caracterizado por o anido do referido sal soluvel em A&agua
ser seleccionado do grupo consistindo em fosfato,
di-hidrogeno fosfato, mono-hidrogeno fosfato, oxalato,

silicato, suas misturas e seus hidratos, de um modo mais



16.

17.

18.

19.

preferido, do grupo consistindo em fosfato, di-hidrogeno
fosfato, mono-hidrogeno fosfato, suas misturas e seus
hidratos e, de um modo muito preferido, do grupo
consistindo em di-hidrogeno fosfato, mono-hidrogeno

fosfato, suas misturas e seus hidratos.

Processo de acordo com qualquer das reivindicagbdes 1 a 15,
caracterizado por o) anidao do(s) referido(s) sal(is)
soluvel (is) em 4gua ser doseado numa quantidade total
correspondendo a, pelo menos, 5 x 10° mol de anido/m? de
GNCC proporcionado no passo a), de um modo preferido, numa
quantidade total correspondendo a 5 x 107 a 50 x 10° mol de
anido/m’ de GNCC proporcionado no passo a) e, de um modo
mais preferido, numa quantidade total correspondendo a
10 x 10° a 30 x 10° mol de anido/m’ de GNCC proporcionado

no passo a).

Processo de acordo com qualquer das reivindicacgdes 1 a 16,
caracterizado por o(s) referido(s) sal(is) soluvel(is) em

dgua ser (em) adicionado(s) num passo.

Processo de acordo com qualquer das reivindicacgdes 1 a 17,
caracterizado por o passo d) e a adigcdo do referido sal
soltivel em &gua ocorrer, de um modo preferido, num reactor
agitado sob condicgdes de agitacao, tal como para

desenvolver um fluxo essencialmente laminar.

Processo de acordo com qualquer das reivindicacgdes 1 a 18,
caracterizado por o passo d) e a adicdo do referido sal
soluvel em agua ocorrer, de um modo preferido, num ambiente
aquoso tendo uma temperatura acima de 50 °C e, de um modo

preferido, acima de 60 °C.



20. Processo de acordo com qualquer das reivindicacgdes 1 a 19,
caracterizado por a suspensdo aquosa ser concentrada apds o

passo d).
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