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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "COMPOSI-
TOS DE MICROPARTICULAS INORGANICAS E/OU ORGANICAS, SEUS
METODOS DE PRODUGAO E SEUS USOS, PASTA FLUIDA, ADJUVAN-
TE DE FILTRAGAO, ENCHIMENTO, PIGMENTO, CORANTE DE REVES-
TIMENTO, E USO DE UM COPOLIMERO".

A presente invencgéo refere-se a compositos compreendendo pigmen-
tos inorganicos e/ou organicos e/ou enchimentos na forma de microparticulas, cuja
superficie esta revestida com a ajuda de ligantes, pelo menos parcialmente, com
particulas de dolomita finamente divididas na faixa nanométrica, um método para a
producgado de tais compdésitos, suas pastas fluidas aquosas e seus usos para fazer
papel ou no campo da produgao de tintas e plasticos, assim como no uso de ligan-
tes da invengao para revestir as microparticulas com nanodolomita.

Pigmentos e/ou enchimentos baseados em particulas na faixa
nanométrica (chamados de nanoparticulas) tais como, por exemplo, nano-
carbonato de calcio sdo conhecidos e sao usados em varias aplicagdes in-
cluindo aplicagbes de papel, de tinta e de plasticos. Pigmentos organicos
e/ou inorganicos e/ou enchimentos na faixa micrométrica (chamados de mi-
croparticulas), tais como esferas ocas ou particulas sélidas baseadas em
poliestireno, e particulas de minerais inorganicos tais como pigmentos e/ou
enchimentos baseados em talco, mica ou caulim e/ou também sdo conheci-
dos e usados nas mesmas aplicagdes ou em aplicagdes similares.

Misturas de nanoparticulas e microparticulas de diferentes com-
posi¢cdes quimicas sdo usadas porque elas tém certas propriedades diferen-
tes as quais sdao vantajosas combinar para conferir as propriedades deseja-
das do produto final, por exemplo, papel. Misturas de tais substancias sao
usadas, por exemplo, como pigmentos ou enchimentos para fazer papel,
porém especialmente no acabamento de papel como no revestimento, por
exemplo, para melhorar a qualidade do papel em relagdo a opacidade, a
brancura e ao brilho do papel ou a capacidade de impresséo e a proprieda-
des de impressado. Sabe-se que as propriedades de tais microparticulas e
nanoparticulas em relagdo a retengcéo ao fazer papel e "resisténcia" do re-
vestimento no acabamento do papel, por exemplo, o revestimento do papel

pode ser combinado vantajosamente. A retengdo do revestimento é entendi-
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da por aqueles versados na técnica como se referindo a se o revestimento
permanece na superficie do papel ou penetra parcialmente até completa-
mente na superficie do papel ou se uma porgao, por exemplo, o ligante e/ou
um pigmento ou fragao parcial de um pigmento é segregado do todo e pene-
tra na superficie do papel. Esse é um problema com 0 qual aqueles versa-
dos na técnica estao familiarizados, especialmente no revestimento de um
substrato absorvente usando cores de revestimento com baixo conteudo de
sélidos.

Ao usar misturas de tais microparticulas e nanoparticulas em
tais aplicagdes, uma separacgdo indesejada dos componentes, chamada de
segregacgao, infelizmente ocorre freqientemente e esta associada a uma
distribuicao nao-uniforme do revestimento em relagdo a espessura do reves-
timento na superficie subjacente, ao pré-revestimento subjacente ou a su-
perficie do papel, a qual pode, desta forma, levar a uma impressao desigual
no papel, por exemplo. O termo "segregacao" refere-se ao processo de se-
paragao de diferentes elementos em um campo de observagdo com uma
tendéncia para a distribuicdo espacial dos elementos de acordo com certas
propriedades.

A segregacao de misturas de pigmento e/ou enchimento resulta
em diferengas no vojume do poro no revestimento, por exemplo, no acaba-
mento do papel por revestimento, porque as nanoparticulas livres se tornam
segregadas a partir das microparticulas e, deste modo, podem ou ocupar 0s
poros do papel e/ou o revestimento ou “vagar" ali, isto €, coletar primaria-
mente na area superior do revestimento, por exemplo, o que € particular-
mente importante quando o revestimento deve absorver um certo volume de
liquido, tal como agua, dleo e/ou solventes orgénicos a partir da tinta de im-
pressao na impressao subsequente.

Uma variedade de tais misturas, sua produgao e uso sao conhe-
cidos no estado da técnica, descrevendo principalmente carbonato de célcio
como nanoparticulas.

Uma técnica amplamente usada para produzir tais misturas de
enchimento ou pigmento é descrita em DE 33 12 778 A1 e em DE 43 12 463
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C1, por exemplo, e consiste na mistura e granulagdo conjunta de um enchi-
mento mineral, tal como carbonato de calcio natural com um enchimento
mineral, tal como talco.

Entretanto, sob as condi¢bes para fazer papel ou revestimento,
tais misturas estdo geralmente sujeitas a segregagao porque as ligacbes
entre os componentes da mistura geralmente ndo resistem a essas condi-
¢Oes. Sabe-se que as taxas de cisalhamento de mais de 10°% sec’ podem
ocorrer no revestimento com a ldmina raspadora a 1500 m/min.

Consequentemente, métodos adicionais para produzir tais com-
pdsitos foram desenvolvidos baseando-se na reticulagdo entre o pigmento
e/ou as particulas de enchimento, onde véarias cavidades internas séo for-
madas que devem melhorar as propriedades fisicas e especialmente as pro-
priedades oticas dos pigmentos e/ou enchimentos.

Deste modo, um método de formacao de compdsitos pigmentos
porosos quimicamente agregados € descrito em WO 92/08755, onde uma
pasta fluida aquosa de particulas minerais, tal como carbonato de calcio, é
preparada e um polimero ou copolimero contendo grupos de &cido carboxili-
co é adicionado & pasta fluida para causar floculagao. ions célcio sdo adicio-
nados em excesso a pasta fluida para induzir a precipitagdo do sal de calcio
do polimero nos flocos minerais e, deste modo, produzir agregados de parti-
culas minerais que sao ligadas pelo sal de célcio e tém uma estrutura floco-
sa porosa. O excesso de ions de calcio reage com diéxido de carbono e pre-
cipitado como carbonato de célcio no sal de calcio polimérico. Entretanto,
uma vez que os ions de calcio sdo adicionados na forma de compdsitos
guimicos alcalinos tais como hidréxido de célcio, eles formam intermediarios
alcalinos que podem produzir efeitos negativos, por exemplo, ao usar certos
dispersantes. Além disso, outra precipitagdo de carbonato de calcio altera a
estrutura da estrutura de nanoparticula/microparticula original e necessaria-
mente leva a introducao de outro pigmento, a saber, o carbonato de célcio
precipitado formado pela neutralizagdo. Agregados floculados podem ser
problematicos em geral em aplicagdes de papel porque eles causam espa-
lhamento de luz difusa na superficie, 0 qual leva a perda de britho do papel.
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Além disso, o volume de poro do compdsito a ser originalmente conseguido
é influenciado e alterado primeiramente pela floculagdo e, em segundo lugar,
pelo carbonato de célcio precipitado formado dessa forma.

US 5.449.402 descreve particulas de pigmento funcionalmente
modificadas que sédo produzidas pela mistura de pigmentos floculados, tais
como carbonato de calcio com uma substancia reguladora com uma carga
oposta da carga do pigmento floculado. O pigmento floculado € preferivel-
mente uma suspensao aquosa de particulas da massa filtrada. Substancias
reguladoras preferidas incluem ligantes de latex insoluveis ou dispersaveis
em &gua, ligantes poliméricos organicos e/ou inorganicos sollveis em agua
ou soluveis em alcali e particulas organicas nao-formadoras de filme que
sejam eletrostaticamente ligadas as particulas de pigmento quando mistura-

das com ele.
US 5.454.864, US 5.344.487 e EP 0 573 150 também descre-

vem compdsitos de pigmento cuja producédo é baseada nas forcas de atra-
cao eletrostatica entre as particulas do veiculo e as particulas de revesti-
mento. Entretanto, o uso de tais compdésitos pode ser problematico nas res-
pectivas aplicagbes devido as interagdes com outros componentes carrega-
dos.

Outro método para melhorar a brancura de acordo com WO
97/32934 consiste no revestimento das particulas de pigmento com outras
particulas de pigmento, tais como particulas finamente divididas de carbona-
to de calcio precipitado, as quais estao inicialmente presentes na forma de
aglomerados, porém sem usar um ligante, o que pode levar aos problemas
mencionados acima, tais como floculagdo. A estabilidade desses compdsitos
€ essencialmente baseada nas forcas de atragéo, tais como em forgas de
Van der Walls que podem se desenvolver somente quanto cehas condigbes
muito especificas sdo atendidas. Por exemplo, um pH definido deve ser
mantido exatamente para obter o melhor potencial zeta possivel, o qual é
diferente para cada combinagao de substancias. Tao logo quanto as condi-
¢Bes se desviem da condigao ¢tima, as forgas de repulsdo se tornam pre-

dominantes e os componentes sofrem segregacao.
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WO 99/52984 pertence as composigdes dos compositos de en-
chimentos co-estruturados ou co-adsorvidos, as quais contém pelo menos
dois tipos diferentes de enchimentos ou pigmentos organicos ou minerais,
por exemplo, de carbonato de calcio, talco ou poliestireno e seus usos. Os
diferentes tipos de pigmentos ou enchimentos tém regides hidrofilicas e/ou
organofilicas as quais permitem que a ligagdo ocorra através de ligantes es-
peciais. Os ligantes, os quais devem ter uma afinidade pelos componentes
hidrofilicos, assim como pelos componentes organofilicos para manifestar as
suas funcdes de ligagdo, sdo selecionados de polimeros e/ou copolimeros
especiais. O didmetro de particula dos pigmentos e/ou enchimentos usados
nédo desempenha um papel aqui visto que nenhum diametro é explicitamente
mencionado e/ou todos os didmetros de particula mencionados nos exem-
plos sdo menores do que 1 um no melhor caso.

WO 03/078734 descreve uma composi¢do para o tratamento de
superficie, particularmente para papel de revestimento, contendo uma fragéao
de nanoparticula, por exemplo, de carbonato de calcio precipitado, e uma
fracéo veiculo compreendendo particulas de pigmento tipo plaqueta, incluin-
do particulas de pigmento de talco ou plastico e pelo menos um ligante. En-
tretanto, as nanoparticulas ndo revestem o veiculo. Pelo arranjo alvejado
das microparticulas tipo plaqueta na superficie do papel, os poros séo fe-
chados e as nanoparticulas nao podem mais penetrar. Ela descreve como
as microparticulas tipo plaqueta migram para a superficie do papel devido a
segregagao e, deste modo, fecham os poros entre as fibras e, desta forma,
previne que as nanoparticulas sejam capazes de penetrar na superficie.
Deste modo, a segregacao alvejada de nanoparticulas e microparticulas é
um objetivo. As microparticulas segregam das nanoparticulas e séo situadas
no fundo do revestimento, enquanto que as nanoparticulas estao no topo do
revestimento. O ligante, preferivelmente um ligante de latex polimérico, faz
com que a ligagdo se forme entre as particulas individuais e as fragcdes de
duas particulas no topo e no fundo do revestimento, quando o revestimento
seca no papel. A segregacao desejada ja ocorreu neste ponto de tempo.

US 2005/0287313 refere-se ao individuo do meio de impressao
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fundivel baseando-se em um substrato e em uma camada absorvedora de
tinta no substrato. A camada absorvedora de tinta compreende uma plurali-
dade de esferas ocas, por exemplo, esferas ocas de poliestireno as quais
tém essencialmente o mesmo didmetro, o qual pode ser de 0,3 a 10 um. A
camada também inclui ligantes, tais como alcool polivinilico ou polivinilpirroi-
lidona e similares para unir as esferas ocas. As esferas ocas também podem
ser parcialmente substituidas por particulas inorganicas microporosas e/ou
mesoporosas, tais como carbonato de calcio ou talco, assim como particulas
poliméricas que ndo sejam ocas e que possam ter um didmetro de 0,2 a 5
pm.

US 2005/0287313, deste modo, descreve uma mistura de micro-
particulas que estdo presentes concorrentemente e sao unidas pela fixacao
em um ligante adaptado para os requerimentos do processo de fusdo. Ela é
um tipo de banho de solugdo acida, o qual pode consistir em certos polime-
ros catiénicos e copolimeros contendo grupos amino e € alimentada para
assegurar uma melhor interagao quimica entre uma tinta baseada em coran-
te e a camada absorvedora de tinta. Ela ndo desempenha qualquer papel
em relagao a ligagao dos diferentes componentes dentro da camada. O pro-
blema de segregagao néo é mencionado.

WO 2006/016036 refere-se, dentre outras coisas, a um método
para granular materiais minerais em dgua na presenga de ligantes e as sus-
pensdes resultantes, assim como ao seu uso nas formulagbes de revesti-
mento. Uma grande quantidade de materiais, tais como talco, que pode ser
granulado na presenga de ligantes, € mencionada na descri¢gdo e nas reivin-
dicagdes. Entretanto, os exemplos usam somente alguns carbonatos de cal-
cio. Em nenhum dos exemplos a granulagao, por exemplo, de dois materiais
quimicamente diferentes na presenga de um ligante é descrita. Além disso,
ndao ha mengado do fato de que as nanoparticulas sdo formadas ou nano-
compostos sao produzidos por esse método de granulagdo. O ligante ndo é
usado para produzir um compdsito, ao invés disso como um adjuvante de
granulagao para uma granulagdo mais fina, porém o didmetro médio das

particulas nas suspensdes de pigmento pode ser de até 30 um. Os ligantes



10

15

20

25

30

usados para a granulagéo podem ser baseados em estireno-acrilato ou esti-
reno-butadieno, isto é, estes séo ligantes com os quais versados aqueles na
técnica estardo bem familiarizadas, tais como aqueles usados no revesti-
mento de papéis ou como ligantes em pintura de parede. Deste modo, o mé-
todo descrito em WO 2006/016036 obrigatoriamente inclui um passo de gra-
nulaga@o, o qual produz particulas essencialmente na micro faixa e ndo des-
creve um ligante que permita a formagéo de um compdésito resistente essen-
cialmente a segregagao.

DE 10 2006 026 965 descreve compésitos compreendendo pig-
mentos e/ou enchimentos inorganicos e/ou organicos na forma de micropar-
ticulas, a superficie das quais é revestida pelo menos parcialmente com a
ajuda de ligantes com particulas de carbonato de célcio na faixa nanométri-
ca, um método para a produgdo de tais compositos, suas pastas fluidas a-
quosas e seus usos na produgao de papel ou no campo de produgao de tin-
tas e plastico e 0 uso desses ligantes para revestimento das microparticulas
com carbonato de nanocalcio. O uso de particulas de dolomita nao é men-
cionado.

WO 2006/033952 descreve um material de papel e papeldo
compreendendo um substrato de papel ou papeldao, uma camada basica no
topo de pelo menos uma superficie de substrato e uma camada do topo no
topo de uma superficie da camada bésica, em que a referida camada do to-
po compreende um ou mais pigmentos sendo dispersos em um ou mais li-
gantes, e a referida camada basica compreende particulas termoplasticas
com uma baixa densidade, tais como as particulas plasticas Ropaque® HP-
1055 e AF-1353 de Rohm and Hass e HS 2000NA e HS 3000NA da Dow
Chemical Company, as quais sdo dispersas em um ou mais ligantes. A ca-
mada basica é compressivel, reduzindo a marmorizagdo em figuras impres-
sas em offset. Particulas de pigmento, tais como carbonato de calcio e parti-
culas plasticas, deste modo, estao presentes em camadas separadas.

Todas as referidas composicdes do estado da técnica particu-
larmente descrevem carbonato de calcio como um componente. Carbonato

de cdélcio, entretanto, ndo é resistente a acido e decompde sob a influéncia
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dos &cidos que formam didxido de carbono e sais de calcio do acido corres-
pondente usado. Muitos, especialmente aplicagbes e processos de fabrica-
¢ao de papel, tal como descoramento de fibra, sdo efetuados em ambientes
pelo menos levemente acidos, de modo que a sensibilidade aos acidos de
carbonato de célcio em tais etapas de procedimento possa representar um
problema significativo. Por exemplo, a dureza da agua, desta forma, pode
ser extremamente aumentada, 0 que por sua vez pode levar a depdsitos
mais tarde no processo de produgao de papel. Também é possivel que ali-
mentos acidos tais como frutas, por exemplo, limdes, sejam expostos ao pa-
pel de embalagem, o que pode levar a um depdsito indesejavel de sais de
calcio em alimentos. Além da filtragdo do alimento &cido liquido e bebidas,
tal como vinagre, nao é possivel que os materiais mencionados acima sejam
sensiveis a acido.

O objetivo da presente invengao, é deste modo, fornecer com-
positos de pigmento e/ou enchimento adicionais, assim como pastas fluidas
aquosas, assim como suas camadas de filtro as quais, por um lado, terdo
propriedades éticas muito boas, por exemplo, em relacéo a opacidade, bran-
cura e brilho ou propriedades de impressao, enquanto que ao mesmo tempo
estarao sujeitas a nenhuma ou essencialmente nenhuma segregacao sob as
condi¢cdes de processamento aos quais eles estdo expostos e tém uma es-
tabilidade acida melhorada em comparagé@o com os compoésitos contendo
materiais com um alto contelido de carbonato de calcio, tais como marmore,
calcério, giz e carbonato de calcio precipitado.

Eles devem ser estaveis pelo menos em &cidos fracos com um
pKs, > 4, tais como, por exemplo, acido acético, porém também devem ser
estaveis pelo menos por um curto espago de tempo} em meios contendo
substancias que reagem com &cido, tais como resinas de fenol-formaldeido
ou uréia-formaldeido, porém também com substancias que produzem acido,
tal como com um produto reacional durante a reticulagdo, tais como polime-
ros contendo silicio, isto €, uma reagdo quimica, por exemplo, uma reag¢ao
de condensagao/reacgao de reticulagdo com duragdo na faixa de 1 a 60 min,

nao devem ser significativamente prejudicados. Particularmente, as polimeri-
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zagOes de condensagédo podem produzir, por exemplo, acido acético como
um produto de condensagao.

E um outro objetivo da invengdo proporcionar um adjuvante de
filtrag&@o, o qual pode ser usado para liquidos levemente acidos, na forma de
uma camada de filtro individual ou aplicado em e/ou nas fibras como um ad-
juvante de filtracdo suportando o material de fibra efetivo. O objetivo &, por
um lado, evitar a redugdo da capacidade do liquido ser filtrado e, por outro
lado, permitir uma rapida e eficiente filtracao.

Outro objeto da presente invengdo & proporcionar um meétodo
para produzir tais compdsitos, o uso desses compdsitos de acordo com a
presente invengdo para fazer papel e acabamento, por exemplo, revestimen-
to.

Além disso, é um objeto da presente invengédo o uso de compo-
sitos da invengdo na produgao de tintas ou plasticos, em substancias de ve-
dacao e o uso de certos ligantes, sendo especialmente adequados para a
producao de compodsitos da invengdo contendo microparticulas de pigmento
e/ou enchimento e nanoparticulas de dolomita.

As caracteristicas definidas nas reivindicagdes independentes
sao usadas para atingir esses objetivos.

Aspectos vantajosos da presente invencdo séo derivados das
sub-reivindicag¢bes e da descrigdo a seguir.

O objeto da invengao é alcangado por um compdsito, compreen-
dendo particulas de pigmento e/ou enchimento inorgéanicas e/ou orgénicas,
as quais sejam revestidas pelo menos parcialmente com uma composi¢ao
de dolomita, e um ligante.

O ligante consiste em um copolimero compreendendo como
mondmeros em um ou mais acidos dicarboxilicos € um ou mais monémeros
do grupo diaminas, triaminas, dialcanolaminas ou trialcanolaminas.

O ligante da invengao tem especialmente boas propriedades de
ligagédo juntamente com as microparticulas e com as composi¢gdes de nano-
dolomita. Uma grande por¢ao da composi¢do de nanodolomita usada é per-

manentemente ligada a superficie da microparticula, o que permite uma es-
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trutura aberta no uso da composicdo e, deste modo, permite uma redugao
na densidade de empacotamento e/ou um aumento no volume de poro, den-
tre outras coisas.

De acordo com essa invengéo, o diametro equivalente esférico
do pigmento e /ou particulas de enchimento esta primariamente na faixa de
micrémetro, enquanto que o didmetro equivalente esférico das particulas de
dolomita esta primariamente na faixa nanométrica.

Uma particula na faixa nanométrica é definida dentro do escopo
dessa invengdo como uma particula com um didmetro equivalente esférico
na faixa de submicron menor ou igual a 200 nm.

Uma particula na faixa micrométrica € definida de acordo com
essa invengdo como uma particula com um didmetro equivalente esférico na
faixa do submicron maior do que 0,2 um até a faixa micrométrica, cerca de
0,3 a 100 um, particularmente de cerca de 1 até cerca de 25 um.

O chamado didmetro equivalente esférico € uma medida do ta-
manho de uma particula irregularmente modelada. Ele é calculado a partir
de uma comparagdo de uma propriedade da particula irregular com uma
propriedade de uma particula moldada regularmente, por exemplo, uma es-
fera. Dependendo da escolha da propriedade usada para comparagao, é
feita uma distingdo entre diferentes diametros equivalentes. No presente ca-
so, o0 diametro equivalente é considerado em relagdo as propriedades de
sedimentagao das particulas investigadas.

A sedimentagdo e, deste modo, o didmetro equivalente das par-
ticulas, assim como suas distribuicoes, sao determinadas para a presente
invengao pelo uso do método de sedimentagao, isto é, uma andlise de sedi-
mentagdo em um campo gravimétrico usando Sedigraph 5100 da companhia
Micromeritics, EUA. As pessoas versadas na técnica sao familiares com es-
se método e esse aparelho, os quais sdo usados em todo 0 mundo para de-
terminar o grau de fineza dos enchimentos e pigmentos. Suas medi¢des sao
efetuadas em uma solugdo aquosa de 0,1% em peso de NasP,O;. As amos-
tras foram dispersas usando um agitador de alta velocidade e ultra-som.

Em um aspecto preferido, as microparticulas do pigmento e/ou
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microparticulas do enchimento s&o particulas inorganicas, por exemplo, tal-
co, mica ou suas misturas. Dolomita ndo € adequada como uma microparti-
cula, de acordo com essa invengao. Qualidades de talco adequadas sao dis-
tribuidas por MONDO Minerals, por exemplo. Mica também pode ser usada,
tal como aquela disponivel de Aspanger Bergbau und Mineralwerke GmbH,
Austria, por exemplo.

As particulas de pigmento e/ou enchimento tém uma estrutura
essencialmente esférica, particularmente, uma estrutura esférica oca, hemi-
esférica oca ou tipo plaqueta, onde estrutura "hemiesférica” é entendida co-
mo se referindo a qualquer estrutura derivada de uma esfera oca com uma
superficie que nado seja fechada. Micropigmentos e/ou microenchimentos
tipo plaqueta e hemiesféricos ocos provaram ser especialmente vantajosos
porque eles tém uma boa retengdo devido a sua forma. Particulas tipo pla-
queta sao entendidas aqui como sendo particulas nas quais a proporgao de
comprimento para largura e/ou altura é > 1.

Pigmentos e/ou enchimentos de microparticulas inorganicas sao
preferiveimente tipo plaqueta.

As particulas de pigmento e/ou enchimento inventivos também
podem, entretanto, ser particulas organicas, por exemplo, baseando-se em
polietilenos, polipropilenos, tereftalatos de polietileno, poliestirenos ou suas
misturas. Pigmentos e/ou enchimentos organicos que podem ser usados na
presente invengdo incluem aqueles distribuidos por Rohm & Haas, por e-
xemplo, sob 0 nome comercial Ropaque, por exemplo, Ropaque® HP-1055
ou Ropaque® AF-1353. A vantagem das microparticulas orgéanicas na com-
posi¢ao é derivada, dentre outras coisas, de diferentes propriedades fisicas
tais como densidade, condutividade e cor de materiais organicos em compa-
ragdo com substancias minerais inorganicas.

Em um aspecto preferido, as particulas de pigmento e/ou parti-
culas de enchimento orgénicas tém uma estrutura essencialmente esférica,
preferivelmente uma estrutura esférica oca ou hemiesférica oca. No caso de
particulas esféricas ocas, elas também podem conter liquidos, por exempio,

agua, a qual pode ser removida das esferas ocas em quaisquer etapas fisi-



10

15

20

25

30

12

cas adicionais tais como secagem, durante e/ou apds 0 uso na presente in-
vengdo. A vantagem das esferas ocas se baseia na gravidade especifica
mais baixa em comparagao com as esferas preenchidas, dentre outras coi-
sas. Qualquer objeto, tal como papel ou plastico produzido a partir disso ira,
consequentemente, também ser mais leve, 0 que pode ser uma vantagem
no despacho, por exemplo. Devido a esfera oca fechada ou hemiesfera oca
aberta, o resultado é uma quantidade aumentada de espalhamento de luz, o
que leva a uma opacidade aumentada, dentre outras coisas. Também a es-
fera oca fechada, por exemplo, preenchida com ar, tem um efeito de isola-
mento térmico. Isso pode ser uma vantagem para usc em uma pintura de
parede interna e externa e revestimentos em construgdes.

Em um aspecto preferido, o didmetro equivalente das particulas
de pigmento e/ou enchimento esta essencialmente em uma faixa de mais de
0,2 até cerca de 100 um, por exemplo, de cerca de 0,3 até cerca de 100 um,
preferivelmente em uma faixa de cerca de 0,3 até cerca de 75 um, mais pre-
ferivelmente em uma faixa de cerca de 0,3 até cerca de 50 um, ainda mais
preferivelmente em uma faixa de cerca de 0,3 até cerca de 25 um, mais pre-
ferivelmente em uma faixa de cerca de 0,3 até cerca de 15 um, particular-
mente em uma faixa de cerca de 0,3 até cerca de 12 um.

O diémetro equivalente das particulas de pigmento e/ou enchi-
mento organico esta preferivelmente em uma faixa maior do que 0,2 a 25
um, mais preferivelmente em uma faixa de cerca de 0,3 até cerca de 10 um,
por exemplo, em uma faixa de cerca de 0,4 até cerca de 1,5 um, ou de cerca
de 0,7 até cerca de 1,4 um, particularmente de cerca de 0,9 até cerca de 1,1
um.

Particulas de pigmento e/ou enchimento organicas baseadas em
poliestireno, por exemplo, na forma de esferas ocas de poliestireno com um
diametro equivalente esférico de cerca de 0,3 até cerca de 2 um, preferivel-
mente de cerca de 0,4 até cerca de 1,5 um, por exemplo, de cerca de 1,3
um até cerca de 1,4 um, especialmente preferivelmente de cerca de 0,9 até
cerca de 1,1 um, por exemplo, cerca de 1 um sdo especialmente vantajosas

na presente invencgao.
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Particulas de pigmento e/ou enchimento inorganicos baseadas
em talco, onde cerca de 95 a 98% em peso, por exemplo, 96% em peso das
particulas de talco tém um diametro equivalente esférico de < 10 um, cerca
de 79 a 82% em peso, por exemplo, 80% em peso, tém um didmetro equiva-
lente esférico de < 5 um e cerca de 43 a 46% em peso, por exemplo, 45%
em peso tém um didmetro equivalente esférico menor do que 2 um também
s8o0 vantajosas.

Dolomita, de acordo com a presente invengao, significa rocha de
dolomita. Rocha de dolomita € uma rocha de carbonato especial predomi-
nantemente consistindo no mineral dolomita, isto €, um mineral de calcio e
magnésio carbonaceo com a composicdo quimica de CaMg(COs;). ("CaCOs .
MgCO3"). O mineral dolomita contém pelo menos 30% em peso de MgCOQOs,
preferivelmente mais do que 35% em peso, mais do que 40% em peso, ide-
almente de 45 a 46% em peso de MgCOs.

Em comparagdo com calcario predominantemente consistindo
em carbonato de calcio, CaCOg, a rocha de dolomita é mais dura é mais
quebradiga e tem uma densidade mais alta. Ela é distinguida desta, uma vez
que quando ¢ tratada com acido gelado, dolomita quase nao apresenta rea-
¢ao, enquanto que o calcario se decompde efervescentemente (formagao de
COy).

E especialmente preferido de acordo com a presente invengao
para a nanodolomita aplicada para o revestimento o uso de rochas de dolo-
mita naturais granuladas contendo pelo menos 50% em peso, preferivelmen-
te mais de 75% em peso de mineral dolomita, mais preferivelmente mais de
90% em peso, especialmente preferivelmente mais de 98% em peso de mi-
neral dolomita.

Dolomitas especialmente adequadas para a presente invengao
sdo encontradas, por exemplo, na Europa, por exemplo, Noruega, ou na
América do Sul. Dolomita do sudoeste da Noruega, da regido dos arredores
de Bergen, é especial e preferivelmente usada.

Em um aspecto especial, cerca de 90% a 100%, preferivelmente

92% a 99%, mais preferivelmente 94% a 98%, especialmente preferivelmen-
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te 96% a 98%, por exemplo, 97 + 0,5% das particulas de dolomita, basean-
do-se na quantidade N de particulas de dolomita, tém um diadmetro equiva-
lente esférico menor do que 200 nm, preferiveimente menor do que 150 nm,
ainda mais preferivelmente menor do que 100 nm. O didmetro esta preferi-
velmente na faixa de 20 a 200 nm, 50 a 180 nm ou 70 a 150 nm.

A distribuicdo do tamanho de particula foi medida com o método
de sedimentagdo conforme descrito acima, usando um aparelho Sedigraph
5100 da companhia Micromeritics, EUA, e impressa como uma curva de adi-
¢ao de produtividade usando uma plotadora X-Y, onde o eixo X indica o di-
ametro de particula como o didmetro equivalente esférico correspondente, e
0 eixo Y indica o conteudo de particula correspondente em porcentual de
peso (ver, por exemplo, P. Belger, Schweizerische Vereinigung der Lack-
und Farben-Chemiker, XVII FATIPEC Congress, Lugano, 23 a 28 de setem-
bro de 1984).

A porcentagem da contagem de particulas % de N de nanoparti-
culas foi calculada a partir dos resultados de medi¢do obtidos desta forma
usando o seguinte método:

Os valores sdo tomados da curva Sedigraph. A diferenga entre 0
e 0,2 um produz o valor 0,1 um (100 nm), a diferenga entre 0,2 e 0,4 pm
produz o valor 0,3 um (300 nm), etc. A soma das diferencas é padronizada
para 100 mg e as quantidades de cada faixa séo calculadas a partir disso.
No calculo, é considerado que as particulas sejam esféricas e tenham um
didmetro da média da faixa de diferenca. Isso é usado para calcular o volu-
me V de uma particula

V =0,5236 d°
e a seguir o peso de uma particula W (dividido pela densidade especifica;
para dolomita, isso corresponde a 2,9 g/cm?®).
W=V/29

Pela divisdo do peso da particula, 0 nimero de particulas pode
ser calculado a partir do peso da fragao respectiva e, a seguir, usada para
calcular a distribuicao porcentual em % de N.

Se a dolomita a ser usada ainda nao tiver a fineza desejada ou
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requerida, isto €, 0 tamanho de particula, ela pode ser granulada em um ou
mais etapas de moagem uUmida ou seca, preferivelmente em varias etapas
de granulagao, por exemplo, em duas etapas secas e/ou umidas, preferivel-
mente em etapas de granulagdo aquosas, para produzir o didmetro equiva-
lente esférico correspondente.

A granulagdo pode ser efetuada em qualquer um dos equipa-
mentos de granulagao conhecidos com o qual as pessoas versadas na téc-
nica sao familiarizadas para granular dolomita. Moinhos de bolas convencio-
nais, moinhos de placa jateados ou moinhos de atrito sédo especialmente
adequados para a granulagdo a seco. Combinagbes de tais moinhos ou
combinag¢des de um ou mais tais moinhos com ciclones e telas também sé@o
muito adequadas. Moinhos de atrito especialmente convencionais, tais como
aqueles distribuidos pela companhia Dynomill, sdo adequados para a granu-
lagdo umida.

No caso de granulagédo a seco, preferivelmente moinhos de bo-
las sdo usados e preferivelmente pérolas de porcelana e/ou ferro com um
didmetro de 0,5 a 10 cm séo usadas como o0 meio de granulagao, especial e
preferivelmente cylpebs de ferro com um didmetro de 2,5 cm séo usados. A
granulagdo Umida é efetuada preferivelmente em um moinho de atrito tal
como Dynomill, usando bolas de granulagao feitas de vidro, porcelana e/ou
metal; preferivelmente, entretanto, bolas de granulagao sao usadas feitas de,
por exemplo, silicato de zirconio, didxido de zirconio e/ou badeleita, com um
didmetro de 0,2 a 5 mm, preferivelmente de 0,2 a 2 mm, porém também 0,5
a 5 mm, por exemplo, 0,5 a 2 mm. Areia de quartzo com um didmetro esféri-
co equivalente de 0,1 a 2 mm também pode ser usada.

As particulas de dolomita na faixa nanométrica sao preferivel-
mente produzidas por granulagcdo Umida e/ou sédo levadas até o diametro
equivalente desejado, particularmente quando o material é dolomita natural.

Etapas de granulagdo tanto seca quanto umida podem ser efe-
tuadas uma depois da outra, porém, depois, a ultima etapa de granulagéo é
preferivelmente uma granulagéo umida.

A dolomita granulada natural pode ser dispersa e/ou granulada
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na forma de uma pasta fluida aquosa na presenga de um ou mais adjuvantes
de granulagao e/ou dispersantes, preferivelmente em um conteudo de soli-
dos maior do que 10% em peso, por exemplo, de 15 a 30% em peso, maior
do que 30% em peso, preferivelmente maior do que 50% em peso, por e-
xemplo, em um conteudo de sdlidos de 65 a 68% em peso, porém também
maior do que 70% em peso, por exemplo, em um conteudo de sélidos de 72
a 80% em peso.

Sem adjuvantes e/ou dispersantes de granulagao, a dolomita
pode ser preferivelmente dispersa e/ou granulada em um conteudo de séli-
dos de até 30% em peso, por exemplo, de 15 a 30% em peso. Em um con-
teudo de sélidos maior do que 30% em peso, pode ser melhor efetuar a dis-
persédo e/ou granulagdo na presenga de adjuvantes e/ou dispersantes de
granulagao.

Pastas fluidas de dolomita com um conteudo de sdlidos baixo,
menor do que ou igual a 60% em peso, por exemplo, podem ser preferivel-
mente concentradas através de meios fisicos, por exemplo, por compressao
em filtro e/ou centrifugagdo e/ou termicamente, preferiveimente usando um
ou mais dispersantes. CombinacOes de etapas de concentragdo mecéanica e
térmica sao especialmente preferidas. A concentragdo final apds as etapas
de concentracéo é preferivelmente maior do que 60% em peso de conteudo
de solidos, especialmente preferivelmente entre 60% em peso e 78% em
peso, por exemplo, 66 + 2% em peso.

Por exemplo, adjuvantes e/ou dispersantes de granulagdo anid-
nicos podem ser usados como 0s adjuvantes e/ou dispersantes de granula-
¢ao, preferivelmente selecionados do grupo compreendendo homo- ou copo-
limeros de sais de acido policarboxilico baseados em, por exemplo, acido
acrilico, acido metacrilico, écido maléico, acido fumarico ou écido itacénico,
acrilamida ou suas misturas. Homopolimeros ou copolimeros do &cido acrili-
co, tais como aqueles disponiveis da BASF, Ludwigshafen, Allied Colloids,
Great Britain ou COATEX, Franca sao especialmente preferidos. O peso mo-
lecular Pm de tais produtos esté preferivelmente na faixa de 2000 a 150000
g/mol; um Pm de 15000 a 50000 g/mol, por exemplo, de 35000 a 45000
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g/mol é especialmente preferido. O peso molecular dos adjuvantes e/ou dis-
persantes de granulagdo € selecionado de modo que eles atuem como a-
gentes de particdo, ao invés de como ligantes. Os polimeros e/ou copolime-
ros podem ser neutralizados com céations monovalentes e/ou polivalentes ou
eles podem ter grupos acidos livres. Cations monovalentes adequados in-
cluem, por exemplo, sédio, litio, potassio e/ou amonio. Cations polivalentes
adequados incluem, por exemplo, céations divalentes tais caicio, magnésio,
estrdncio ou cations trivalentes, tal como aluminio. Sédio e magnésio sao
especialmente preferidos. Adjuvantes de granulagao e/ou dispersantes, tais
como polifosfatos de sédio ou citrato de sédio também podem ser usados
para ser vantajosos ou sozinho ou em combinagéo com os outros.

Especialmente na granulagéo a seco, os agentes de granulagao
e/ou dispersantes usados também podem ser selecionados do grupo com-
preendendo glicéis, poliglicéis, por exemplo, polietilenoglicois, copolimeros
em bloco de éxido de etileno-6xido de propileno-6xido de etileno ou alcano-
laminas, por exemplo, trietanolamina e triisopropanolamina ou uma mistura
dos mesmos.

Os dispersantes e/ou adjuvantes de granulagdo podem ser usa-
dos em uma quantidade de cerca de 0,01% em peso até 5% em peso, base-
ando-se no peso total seco do compdsito, por exemplo, na granulagéo a se-
co em uma quantidade de cerca de 0,01 até 0,5% em peso, preferivelmente
0,03 a 0,3% em peso, especialmente preferivelmente em uma quantidade de
0,2 a 1 mg/m? de area superficial de nanoparticulas, por exemplo, em uma
quantidade de 0,3 a 0,7 mg/m? de area superficial de nanoparticula.

Na granulagdo umida, os dispersantes e/ou adjuvantes de gra-
nulagdo estao vantajosamente presentes em uma quantidade de cerca de
0,05 a 2,0% em peso, preferivelmente em uma quantidade de 0,3 a 1,5% em
peso, por exemplo, de 1% em peso, porém também em uma quantidade de
cerca de 0,5 a 0,95% em peso.

Os adjuvantes de granulacdo e/ou dispersantes suportam a gra-
nulagao das particulas de dolomita para abaixo da nanofaixa pela redugao

da viscosidade da pasta fluida e, deste modo, aumentar a mobilidade e o
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comprimento de via livre das particulas a serem granuladas e das contas de
granulacdo. Isso também é especialmente vantajoso na formagao subse-
quente do compdsito.

A viscosidade da pasta fluida na granulagdo umida é preferivel-
mente menor do que 2500 mPa.s, mais preferivelmente menor do que 1500
mPa.s, particularmente menor do que 1000 mPa.s, ou melhor ainda, menor
do que 500 mPa.s e especialmente preferivelmente na faixa de 50 a 500
mPa.s, por exemplo, de 50 a 250 mPa.s, medida em um viscosimetro Brook-
field convencional, por exemplo, tipo EV-2+ com um pino de disco de 3 ou 4
e 100 rpm.

Tambem é possivel, durante a granulagdao e/ou disperséo usar
outros aditivos monoméricos ou poliméricos além dos adjuvantes de granu-
lagdo e/ou dispersantes, por exemplo, copolimeros de etileno-acido acrilico
(EAA) ou seus sais sozinhos ou em combinagdo. A propor¢cdo de monéme-
ros do acido acrilico no copolimero com monémeros de etileno é preferivel-
mente de 1:4 até 1:50, especial e preferivelmente de 1:4 a 1:10 e, especial-
mente, de 1:5. Os EAAs preferidos e/ou seus sais sdo aqueles os quais, na
forma nao-neutralizada, tém uma viscosidade de fundigdo de 3000 a 25000
mPa.s, 15000 a 100000 mPa.s, e 50000 a 400000 mPa.s a 200, 170 e
140°C, respectivamente, preferiveimente 3000 a 7000 mPa.s, 15000 a
20000 mPa.s, e 50000 a 100000 mPa.s a 200, 170 e 140°C, respectivamen-
te, e particularmente tém uma viscosidade de fundigdo de 15000 a 25000
mPa.s, 50000 a 100000 mPa.s, e 300000 a 400000 mPa.s a 200, 170 e
140°C, respectivamente.

Um copolimero EAA com uma viscosidade de fundi¢ao de 24300
mPa.s a 200°C, 88300 mPa.s a 1702C e 367000 mPa.s a 140°C é especial-
mente preferido.

EAAs comercialmente disponiveis que sdo muito adequados e
preferivelmente tém um contetido de acido acrilico de 20% em mol séao dis-
tribuidos pela BASF, Alemanha, e Dow, EUA, por exemplo.

O uso de copolimeros EAA ou seus sais resulta em uma hidro-
fobizagdo de parcial a completa dos poros do substrato, por exemplo, do
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papel revestido e/ou dos poros do proprio compdsito de modo que a umidifi-
cagao dos poros abertos do papel e/ou do revestimento e/ou do compdsito
por agua seja reduzida, controlada e/ou prevenida.

Se os sais EAA forem usados, eles sao parcial ou completamen-
te neutralizados, por exemplo, com aminas, preferivelmente selecinados do
grupo compreendendo 2-amino-2-metil-1-propanol, 3-amino-1-propanol, 2-
[bis(2-hidroxietil)amino]etanol e/ou ions de metais alcalinos, tais como po-
tassio, litio e/u sodio ou suas misturas, preferivelmente sddio. Por exemplo,
pelo menos 70% em mol ou pelo menos 95% em mol dos grupos de acido
carboxilico sdo neutralizados.

EAAs e seus sais podem ser usados em uma quantidade de
0,01% em peso até 10% em peso, baseando-se no peso seco total do com-
pésito, preferivelmente de 0,05 a 5% em peso, mais preferivelmente de 0,1%
em peso até 2% em peso, por exemplo, em uma quantidade de 1% em pe-
S0.

O composito da invencao preferivelmente contém, baseando-se
no peso seco total do compdsito, de 5 a 95% em peso, mais preferivelmente
de 20 a 80% em peso, ainda mais preferivelmente de 25 a 75% em peso de
particulas de pigmento e/ou particulas de enchimento. O compésito da in-
vengao preferivelmente contém de 95 a 5% em peso, preferivelmente de 80
a 20% em peso, mais preferivelmente de 75 a 25% em peso de particulas de
dolomita, baseando-se no peso seco total do compadsito.

As particulas de pigmento e/ou particulas de enchimento e a na-
nodolomita sdo preferivelmente usadas em uma proporgao de 1:20 até 20:1,
especialmente em uma proporgao de 1:4 até 4:1, mais preferivelmente em
uma proporcéo de 1:3 até 3:1 ou 1:2 até 2:1, porém também em uma pro-
porgao de 1:1 baseando-se no peso seco. A proporgao em peso de particu-
las de pigmento e/ou enchimento inorganico e/ou orgénico em relagéo a na-
nodolomita é mais especialmente preferiveimente de 1:3 até 3:1.

O ligante usado no compdsito da invengdo consiste em um co-
polimero, compreendendo como monémeros um ou mais acidos dicarboxili-

cos e um ou mais monémeros do grupo diaminas, triaminas, dialcanolaminas
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ou trialcanolaminas.

Ele facilita a adesdo das nanoparticulas a superficie das micro-
particulas.

Preferivelmente acidos dicarboxilicos C2-C4 ramificados ou nao-
ramificados saturados ou insaturados, preferivelmente acidos dicarboxilicos
C3-Co, acidos dicarboxilicos C4-Cg, acidos dicarboxilicos Cs-C, especialmen-
te acido adipico sao usados como os mondémeros de acido dicarboxilico.

Cadeia linear e ramificada, diaminas e triaminas substituidas e
nao-substituidas sao especialmente adequadas como o segundo monémero
do polimero ligante, especialmente N-(2-aminoetil)-1,2-etanodiamina. Dial-
canolaminas e trialcanolaminas que sao preferidas para uso incluem, por
exemplo, dietanolamina, N-alquildialcanolaminas, tais como N-metil- e N-
etildietanolamina e trietanolamina.

Para controlar e regular o peso molecular, isto €, o comprimento
da cadeia, uma ou mais aminas monovalentes, tais como monoalcanolami-
nas, podem ser usadas durante a policondensag¢ao. Monoetanolamina é pre-
ferivelmente usada.

Em um aspecto preferido no escopo da presente invengao, um
copolimero que também é reticulado com epicloroidrina é usado como o li-
gante.

Em uma modalidade especialmente preferida da presente inven-
¢ao, um copolimero do acido adipico com N-(2-aminoetil)-1,2-etanodiamina
e epicloroidrina é usado como o ligante.

O ligante também pode conter outros adjuvantes para a copoli-
merizagao ou outros adjuvantes convencionais e aditivos, por exemplo, iso-
cianatos.

Baseando-se no peso seco total do compdsito, o ligante esta
vantajosamente presente em uma quantidade de cerca de 0,1 até cerca de
10% em peso, preferiveimente de cerca de 0,3 até cerca de 5% em peso,
especialmente preferivelmente de cerca de 0,5 até cerca de 3% em peso.

Em comparacdo aos compdsitos conhecidos contendo materiais

com um alto conteudo de carbonato de célcio, tal como marmore, calcério e
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giz, o composito da invengdo tem uma estabilidade acida significativamente
melhorada.

Os compdsitos de acordo com a invengao tém tal elevada esta-
bilidade acida em acidos fracos com um pK, > 4, tal como acido acético que
depois de 1 hora de armazenamento do compdsito em é&cido 2,5 molares
com pK; > 4, a 23°C, de pelo menos 50% em peso, preferivelmente pelo
menos 60% em peso, mais preferivelmente pelo menos 70%, porém também
mais do que 75% em peso, e depois de 12 horas de armazenamento, de
pelo menos 30% em peso, preferiveimente pelo menos 40% em peso, mais
preferivelmente pelo menos 45% em peso, porém também maior do que
50% em peso do componente dolomita estando ainda presente.

Outro aspecto dessa invengdao € um método para produzir o
compdsito da invengdo, em que as microparticulas do pigmento e/ou as mi-
croparticulas do enchimento, a composi¢ao de nanodolomita e o ligante séao
fornecidos e misturados. O ligante aqui é ou adicionado as particulas de
pigmento e/ou de enchimento ou a composicac de dolomita e a mistura re-
sultante é combinada com o respectivo segundo componente e homogenei-
zado.

Em um aspecto alternativo, particulas de pigmento e/ou particu-
las de enchimento sdo primeiramente misturadas com a composicao de do-
lomita e a mistura reacional resultante € combinada com o ligante € homo-
geneizada.

Entretanto, uma solugcao ou pasta fluida aquosa do ligante pode
também ser fornecida primeiramente com as microparticulas de pigmento
e/ou as microparticulas de enchimento sendo adicionadas primeiramente a
solugdo ou pasta fluida aquosa e, a seguir, a composi¢cao de nanodolomita
sendo adicionada, ou com a composi¢do de nanodolomita sendo adicionada
primeiramente e, a seguir, as microparticulas de pigmento e/ou microparticu-
las de enchimento sendo adicionadas, ou com as microparticulas de pigmen-
to e/ou as microparticulas de enchimento e a composigao de nanodolomita
sendo adicionada simultaneamente e, a seguir, homogeneizada.

Em principio, tanto as microparticulas de pigmento e/ou as mi-
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croparticulas de enchimento, assim como a composicao de nanodolomita
podem ser usadas ou secas ou como uma pasta fluida aquosa. Se as micro-
particulas de pigmento e/ou enchimento e a composi¢do de nanodolimita
foram usadas secas, entretanto, dgua suficiente deve ser usada primeira-
mente para produzir uma pasta fluida aquosa.

A composi¢ao de nanodolomita é geralmente fornecida na forma
de uma pasta fluida aquosa, enquanto que as microparticulas de pigmento
e/ou as microparticulas de enchimento podem ser usadas na forma sélida ou
na forma de uma pasta fluida aquosa. As microparticulas de pigmento e/ou
de enchimento inorgénico sdo geralmente preferivelmente usadas na forma
sélida e as particulas de pigmento e/ou enchimento organico sdo geralmente
preferivelmente usadas como uma pasta fluida aquosa.

O termo "sélido", conforme aqui utilizado, nao é para ser neces-
sariamente entendido como significando "seco". O termo "sélido" deve ser
usado para descrever somente a consisténcia da substancia usada, a qual
pode ter um conteudo de umidade consideravel. Por exemplo, uma mistura
de 80% em peso de microparticulas de pigmento e/ou microparticulas de
enchimento inorgénicas com 20% em peso de 4gua pode, ao contrario, ter
uma consisténcia sélida.

O ligante é preferivelmente fornecido na forma de uma pasta
fluida aquosa, especial e preferivelmente como uma solugao.

Para assegurar uma melhor dispersdo, um ou mais dispersantes
também podem ser adicionados a cada uma das pastas fluidas ou misturas,
exceto para a solugao ou pasta fluida ligante, por exemplo, na forma de um
pé ou como uma solugédo aquosa. O(s) dispersante(s) pode(m) ser adiciona-
do(s), por exemplo, depois da adigcdo do ligante a mistura reacional resultan-
te ou antes da adigdo do ligante ao pigmento e/ou particulas de enchimento
ou antes da adicdo da composicao de dolomita ao componente ao qual o
ligante é subsequentemente adicionado ou ao componente que esta mistu-
rado ali.

Dispersantes vantajosos incluem, por exemplo, sais do &cido
poliacrilico tais como sal de sddio, polifosfato de sédio ou copolimeros de
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poliacroleina/acrilato.

Alem disso, entretanto, dispersantes poliméricos catibnicos e/ou
anfotéricos também podem ser adicionados, por exemplo, cloreto de polidia-
lildimetilaménio (PoliDADMAC) ou copolimeros do acido acrilico com moné-
meros catidnicos ou misturas de tais dispersantes. Tais produtos sdo descri-
tos, por exemplo, em DE 40 18 162, e sao disponiveis da companhia Stoc-
khausen GmbH, Krefeld com o nome Préstol, por exemplo.

Esses dispersantes podem ser adicionalmente adicionados ao
ligante em uma quantidade de 0,01% em peso até 1% em peso, baseando-
se no peso seco total do compdsito, preferivelmente em uma quantidade de
0,1% em peso até 0,5% em peso, por exemplo, 0,25% em peso. Eles supor-
tam a adsor¢ao do ligante.

A mistura e a homogeneizagao da pasta fluida das particulas de
pigmento e/ou enchimento e/ou da composi¢cao de dolomita incluindo a mis-
tura e agitacéo do ligante podem ser efetuadas com um agitador tipo Pen-
draulik, preferivelmente em temperatura ambiente.

E, da mesma forma, possivel misturar e homogeneizar as pastas
fluidas, particularmente quando as particulas de pigmento e/ou enchimento
sao primeiramente combinadas com o ligante pelo uso de um misturador de
relha. Misturadores de relha funcionam de acordo com o principio do leito
fluidizado mecanicamente produzido. As laminas da relha giram préximo da
parede interna de um tambor cilindrico horizontal e transportam os compo-
nentes da mistura para fora do leito do produto no espago de mistura aberto.
O leito fluidizado mecanicamente produzido assegura um efeito de mistura
intenso mesmo com grandes bateladas em um periodo muito curto de tem-
po. Cortadores e/ou dispersantes sdo usados para dispersar torrdes quando
em operagédo seca. O equipamento usado é disponibilizado da companhia
Gebruder Lédige Maschinenbau GmbH, Paderborn, Alemanha.

Se a pasta fluida da composicdo de dolomita nao for adicionada
até as particulas de pigmento e/ou enchimento serem penetradas com o li-
gante, isso pode ser efetuado, por exemplo, através de um aparelho de mis-
tura tubular, por exemplo, pelo bombeamento da pasta fluida com a ajuda de
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uma bomba centrifuga através do aparetho de mistura tubular e pela introdu-
¢ao continua da pasta fluida do pigmento pré-tratado e/ou das particulas de
enchimento no aparelho de mistura tubular através de um tubo de entrada.
Tal aparelho de mistura tubular é disponivel, por exemplo, da Ystral GmbH,
Ballrechten-Dottingen, Alemanha.

A mistura é efetuada em temperatura ambiente, de cerca de 20
até 25°C. O aquecimento durante o0 processo de produgéo, por exemplo, de-
vido & fricgdo durante o processo de dispersao, ndo precisa ser neutralizado.
Por exemplo, a temperatura durante o processo pode ser geraimente de
20°C a 909°C, preferivelmente entre 20°C e 70°C.

Uma combinagao de varios sistemas de mistura também pode
ser usada.

Os compésitos obtidos pelo processo de produgdo da invengéao
podem ser secos de modo que o compdsito seja obtido como sélidos, porém
eles também podem ser processados adicionalmente como uma pasta fluida
e como uma pasta fluida aquosa regenerada do compdsito seco, de modo
que ndo somente o compodsito da invengdo per se, porém também a sua
pasta fluida aquosa constitua um aspecto da presente invengao.

O conteudo de agua das pastas fluidas do compésito obtido pelo
processo de produgdo da invencdo pode ser reduzido, por exemplo, termi-
camente, por exemplo, com um atomizador ou com um microondas ou em
um forno ou mecanicamente, por exemplo, por filtragdo, de modo que o com-
poésito seja obtido como um sélido seco ou Umido, por exemplo, na forma de
uma massa filtrada. Para obter um compdésito seco, ele é secado, por exem-
plo, em um forno a 105 °C até alcangar peso constante.

Aspectos adicionais da presente inveng¢ao constituem o uso de
possibilidades do compdsito seja em um estado sélido, umido ou seco ou
como uma pasta fluida aquosa.

Deste modo, um dos principais usos do composito ou de uma
pasta fluida do mesmo é o seu uso como um enchimento ou pigmento, por
exemplo, em papel e/ou como um pigmento de revestimento.

O compésito pode ser usado como um enchimento ou pigmento
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para fazer papel ou no acabamento de papel, por exemplo, no revestimento
de papel.

Ao fazer papel, o compdsito € preferivelmente usado em quanti-
dades de 0,5 a 50% em peso, preferivelmente de 1 a 30% em peso, base-
ando-se no peso total do papel. No acabamento do papel, por exemplo, no
revestimento de papel, quantidades preferidas do compdsito da invencao de
0,5 a 100 g/m? sdo usadas, preferivelmente de 2 a 50 g/m?, especial e prefe-
rivelmente de 5 a 25 g/m? por lado do papel.

O compdsito também pode ser usado em sistemas de revesti-
mento multiplicadores, por exemplo, no pré-revestimento e/ou no revesti-
mento intermediério e/ou no revestimento do topo e/ou no revestimento indi-
vidual. Se o compésito for um pré-revestimento e/ou um revestimento inter-
mediario, outra aplicagdo do revestimento pode ser aplicada nele usando
pigmentos convencionais com o0s quais as pessoas versadas na técnica es-
tao familiarizadas. O compdsito pode ser usado para papel revestido em um
ou em ambos 0s lados, em cujo caso um ou mais dos revestimentos em um
ou em ambos os lados irdo conter o compadsito.

O papel, o qual é revestido em um ou em ambos os lados ou é
nao-revestido, pode ser papel acetinado, assim como papel nao-acetinado.

Através de uma escolha alvejada do compésito, em relagao a
sua composicao e tamanho, o volume do poro do papel e/ou o revestimento
pode também variar pela cobertura e/ou ndo-cobertura pelas particulas do
compasito, por exemplo, aumentado e controlado.

A composi¢ao da invengdo também pode ser usada juntamente
com outros pigmentos e/ou enchimentos convencionais.

O assunto da presente invengdo, desta forma, também inclui
enchimentos ou pigmentos compreendendo um compdsito inventivo ou uma
pasta fluida do mesmo.

Outro aspecto da presente invengao € o uso em tintas ou plasti-
cos, por exemplo, para aumentar a opacidade. Os compdsitos aqui compre-
endendo microparticulas orgénicas esféricas ocas podem, particularmente,

também induzir um aumento no efeito de isolamento térmico.
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Da mesma forma, os compoésitos da invengao também podem
ser usados para reduzir o brilho devido a sua estrutura. O termo "brilho" é
entendido como se referindo a um lustro formado quando uma superficie é
observada em um angulo muito baixo; isso geralmente tem um efeito muito
irritativo no observador. Para reduzir o brilho, um espalhamento muito diver-
so é requerido, o qual pode ser fornecido pelos compdsitos da invencao.

Os compodsitos da invengao também podem ser usados em
substancias vedantes, por exemplo, como espessantes ou agentes de con-
trole de viscosidade.

Devido a estrutura tipo-plagueta dos micropigmentos inorganicos
e/ou microenchimentos, tais como talco e/ou mica e as propriedades de su-
perficie da dolomita, o compésito da inveng¢ao permite o uso de uma "dolomi-
ta tipo plaqueta”, por exemplo.

Devido a estrutura esférica oca dos micropigmentos organicos
e/ou enchimentos, tal como contas ocas de poliestireno e as propriedades
de superficie da dolomita, a composi¢ao da invengao também permite o uso
de uma "dolomita leve" em plasticos e tintas, por exemplo, o que pode ser
vantajoso na engenharia aeronautica, por exemplo.

Outro aspecto da presente invengao se refere ao uso do compé-
sito da invengao ou de uma pasta fluida sua como um adjuvante de filtragao,
0 qual seja adequado para 0 uso com liquidos fracamente acidos, quer sozi-
nhos ou como uma camada de filtro ou em um material veiculo natural e/ou
sintético, tal como fibras de algodao, fibras de celuiose e fibras de poliamida.
Devido a estrutura porosa € a baixa segregagao dos compdsitos, isso produz
uma transferéncia liquida 6tima com uma boa retengéo de p6é de material
particulado suspenso a0 mesmo tempo.

O uso dos compésitos da invengdo como adjuvantes de filtragéo,
também para meios fracamente acidos, por um lado, evita e/ou reduz uma
diminui¢do da capacidade muito forte do liquido a ser filtrado pela decompo-
sicdo dos componentes do material adjuvante de filtragdo e, por outro lado,
permite uma filtragao rapida e eficiente.

A presente invengdo, deste modo, também se refere a um adju-
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vante de filtragdo compreendendo um compésito da invengdo ou uma pasta
fluida do mesmo.

Outro aspecto da invengao se refere a um corante de revesti-
mento compreendendo um compaosito da invengéao.

Tal corante de revestimento preferivelmente tem conteudo de
solidos de 25 a 75% em peso de sdlidos, mais preferivelmente de 30 a 70%
em peso de sdlidos, especial e preferivelmente de 30 a 40% em peso de
solidos. A quantidade de compdsito baseada no conteudo de sdlidos totais
do corante de revestimento pode ser de 3 a 97% em peso, preferivelmente
entre 10 e 90% em peso. Ela é especial e preferivelmente de 85 + 10% em
peso.

Em vista das excelentes propriedades de ligagao dos ligantes da
invengdo nos compdsitos da invengado, especialmente em relagéo a ligagao
surpreendentemente boa das nanoparticulas da dolomita na superficie de
microparticulas, finalmente outro aspecto da inveng¢ao envolve o uso de um
copolimero compreendendo como mondémeros um ou mais acidos dicarboxi-
licos e um ou mais mondémeros do grupo diaminas, triaminas, dialcanolami-
nas ou trialcanolaminas para o revestimento pelo menos parcial de particu-
las de pigmento e/ou enchimento com uma composi¢do compreendendo
nanodolomita, tais como aquelas descritas acima. O uso de um copolimero
do acido adipico com N-(2-aminoetil)-1,2-etanodiamina e epicloridrina como
o ligante é especialmente preferido.

As figuras descritas abaixo e os exemplos € experimentos ser-
vem para ilustrar a presente invengdo e nao devem restringi-la de qualquer
forma.

Descricao das figuras:

As figuras descritas abaixo sdo micrografias eletrénicas de var-
redura (SEM) das varias misturas do estado da técnica e compdsitos da in-
vengao. As misturas e os compdsitos da invengédo foram ajustados até uma
concentragdo de 20% em peso em agua usando ultratax (misturador rotor-
parte fixa). Algumas gotas (aproximadamente 100 mg) foram diluidas em
250 mL de agua destilada e filtradas através de um filtro de membrana com
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poros de 0,2 um. As preparagdes obtidas no filtro de membrana, dessa for-
ma, foram crepitadas com ouro e avaliadas em SEM em varias amplia¢des.

Figura 1 mostra a SEM de uma mistura de microparticulas orga-
nicas e nanocarbonato de calcio sem um ligante.

Figura 2 mostra a SEM de uma mistura de microparticulas orga-
nicas e nanodolomita sem um ligante.

Figura 3 mostra a SEM de um compésito conhecido de micropar-
ticulas orgéanicas, nanocarbonato de célcio e um ligante.

Figura 4 mostra a SEM de um compdsito da invengdo de micro-
particulas orgéanicas, nanodolomita e um ligante.

Figura 5 mostra a SEM de um compdsito da invengao de micro-
particulas orgénicas, nanodolomita, um ligante € um copolimero EAA.

Figura 6 mostra a SEM de uma mistura de microparticulas inor-
ganicas e nanodolomita.

Figura 7 mostra a SEM de um compdsito da invengao de micro-
particulas incrgénicas, nanodolomita e um ligante.

Figura 8 mostra a SEM de uma combinagao de um compdsito de
microparticula organica da invengao e inorgénica da invengao/nanodolomita.

Exemplos:
Producado e descricao de nanoparticulas que podem ser usadas de acordo

com a presente invengao
A produgdo de uma composi¢do de nanocarbonato de célcio co-

nhecida, assim como das composi¢cdes de nanodolomita adequadas para os
compositos da invengao esté descrita abaixo.

A seguir, as medi¢des de viscosidade sempre se referem a vis-
cosidade Brookfield, a qual é determinada em um viscosimetro Brookfield
tipo EV-2+ com um pino de disco 3 e a 100 rom em temperatura ambiente
(20 £ 3°C), a ndo ser que seja indicado de outra forma.

A composicéo de nanocarbonato de caicio foi granulada continuamente u-

sando marmore do norte da Noruega com um didmetro equivalente esférico
de 45 um por granulagdo umida em um moinho de bolas vertical de atrito de
1500 litros em duas fases usando um total de 0,95% em peso de poliacrilato



29

de sodio/magnésio com Pm de cerca de 6000 g/mol, baseando-se no peso
seco total do nanocarbonato de calcio como dispersante/adjuvante de granu-
lacdo, em um conteldo de sélidos de 75% em peso para produzir a seguinte

distribuicdo de tamanho:

Didmetro (nm) Numero (N) de particulas em % de N | % em peso
< 200 97,4 34,4
200 - 400 2,0 19,2
400 - 600 0,4 17,9
600 — 800 0,1 11,7
800 — 1000 <0,1 6,5
5 A viscosidade Brookfield da pasta fluida obtida foi de 285 mPa.s.
As contas de granulagao que foram usadas, feitas de silicato de
zirconio e badeleita foram de 0,5 a 2 mm de tamanho.
Composicdo de nanodolomita 1
Etapa a)

10 100 Kg de rocha de dolomita do sul da Noruega com um diame-
tro de até 10 cm foram quebrados com um moinho de marteio sem a adigao
de quaisquer aditivos, de modo que foi obtida uma fragcdo da rocha com uma
porcéo de > de 90% em peso das particulas na faixa de 45 um a 5 mm.
Fracdo na tela depois do moinho de % em peso:
bolas:
>5 mm 2
1-5mm 20
500 um — 1 mm 21
45 — 500 um 48
<45 um 9

A fragédo de 45 a 500 um tinha a seguinte composigéb mineralé-

15 gica (XRD):

> de 95% em peso de dolomita,
cerca de 1,5% em peso de quartzo,

cerca de 3% em peso de calcita.

Etapa b)
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25 Kg do produto do moinho de martelo foram granulados e
classificados para um didmetro equivalente esférico de 5 um (+ 0,3 um) por
uma combinagéo de granulagdo seca e classificagao, usando 1000 ppm de
monopropilenoglicol com base em dolomita seca. Como um moinho de bo-
las, um moinho de bolas "Hosokawa® S. O. 80/32" (distribuido pela compa-
nhia HOSOKAWA?®) foi usado. Como moinhos de granulacdo, 100 Kg de
Iron-Cylpebs® com um diametro médio de 25 foram usados. Na saida do
moinho, um classificador tipo Alpine Turboplex® 100 ATP (distribuido pela

companhia ALPINE®) foi instalado.

Etapa c)

10 Kg do intermediario de dolomita granulado seco obtido com
um didmetro equivalente esférico de 5 um (+ 0,3 um) foi continuamente gra-
nulado por granulagédo Uimida em um moinho de bolas de atrito de 2 L hori-
zontal recirculante (Dynomill) usando um total de 1,4% em peso, poliacrilato
de s6dio com um Pm de cerca de 35000 a 40000 g/mol, baseando-se no
peso seco total da nanodolomita como dispersante/adjuvante de granulagao,
em um conteudo de sdlidos de 65,6% em peso para adicionalmente produzir

a seguinte distribuicdo de tamanho:

Didmetro (nm) Numero (N) de particulas em % de N % em peso
< 200 97,4 23,7
200 — 400 2,2 14,4
400 — 600 0,6 17,3
600 — 800 0,2 16,4
800 — 1000 <0,1 12,1

A viscosidade Brookfield da pasta fluida obtida foi de 325 mPa.s.
As contas de granulagdo que foram usadas, feitas de silicato de
zirconio e badeleita, tinham tamanho de 0,5 a 2 mm.
Composicéo de nanodolomita 2
100 Kg de rocha de dolomita do sul da Noruega foram tratadas

conforme descrito acima nas etapas a) e b) para produzir um didmetro equi-
valente de 5 um (+ 0,3 um).
10 Kg do intermedidrio de dolomita granulado seco obtido com
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um didmetro equivalente esférico de 5 um (x+ 0,3 um) foram, a seguir, conti-
nuamente granulados por granulagao iumida em um moinho de bolas de atri-
to de 2 L horizontal recirculante (Dynomill) usando um total de 1,60% em
peso de poliacrilato de sédio com um Pm de cerca de 35000 a 40000 g/mol,
baseando-se no peso seco total da nanodolomita como dispersan-
te/adjuvante de granulagdo, em um conteudo de sélidos de 69,4% em peso

para produzir a seguinte distribuicdo de tamanho:

Diadmetro (nm) | Numero (N) de particulas em % de N % em peso
< 200 98,0 33,6
200 — 400 1,5 13,6
400 — 600 0,4 15,3
600 — 800 0,1 14,1
800 - 1000 <0,1 10,2

A viscosidade Brookfield da pasta fluida obtida depois da produ-

cao foi de 1460 mPa.s.
As contas de granulacdo que foram usadas, feitas de silicato de

zirconio e badeleita, tinham tamanho de 0,5 a 2 mm.

Descricdo das nanoparticulas que podem ser usadas de acordo com a

invencao

Microparticlas _organicas 1: Pasta fluida Ropaque® HP-1055
(Rohm & Haas):

Tamanho de particula: relativamente uniforme, 1,0 um.

O tamanho de particula foi determinado por SEM.

Conteudo de solidos: 26,1% em peso (determinado a 120°C, 2

horas em forno).

Microparticulas _orgénicas 2: Pasta fluida Ropaque® AF-1353
(Rohm & Haas):

Tamanho de particula: 1,3 a 1,4 um.

O tamanho de particula foi determinado por SEM.

Conteudo de sdlidos: 29,0% em peso (determinado a 120°C, 2

horas em forno).
Microparticulas inorgéanicas 1: Pasta fluida Finntale C 10, pasta
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fluida aquosa (MONDO Minerals, Finlandia):
Tamanho de particulas: 95% em peso < 10 um.
80% em peso < 5 um.
45% em peso < 2 um.
O tamanho de particula foi determinado pelo método de sedi-
menta¢ao usando um Sedigraph 5100, Micromeritics, EUA.
Conteudo de sélidos: 61,5% em peso (determinado a 120 °C, 2
horas em forno).
Microparticulas inorganicas 2: P6 Finntalc P 05, (MONDQO Mine-

rals, Finlandia):
Tamanho de particulas: 96% em peso < 10 um.
79% em peso < 5 um.
43% em peso < 2 um.
O tamanho de particula foi determinado pelo método de sedi-
mentagado usando um Sedigraph 5100, Micromeritics, EUA.
Conteudo de umidade: < 0,5% em peso de dgua (determinado a
120 °C, 2 horas em forno).
Descricao dos ligantes que podem ser usados de acordo com a presen-
te invengcdo
Ligante
15 + 0,5% em peso de solugdo aguosa de um copolimero de

acido adipico com N-(2-aminoetil)-1,2-etanodiamina e epicloridrina com as
seguintes caracteristicas:

- Conteudo de cloro total: cerca de 1,5% em peso.

- Conteudo de cloro organico: < 0,5% em peso.

- Pm > 1000 g/mol.

- Viscosidade Brookfield da solugdo aquosa: 80 mPa.s + 30
mPa.s

- pH 3,0.

Tais produtos podem ser produzidos por sintese em duas etapas
do modo familiar para as pessoas versadas na técnica para sintese organi-

ca. A produgao ocorre, por exemplo, pela produgdo de um produto interme-
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diario consistindo do produto reacional de dietilenotriamina, monoetanolami-
na e &cido adipico em agua destilada. Em uma segunda reagao, o interme-
diario resultante reage com epicloridrina usando acido sulfurico e sorbato de
potassio como o catalisador para produzir o produto final, diluida com agua
até um conteudo de sélidos de 12 a 20% em peso e o pH é ajustado para pH
3 com mais acido sulfurico. Tais copolimeros sdo vendidos pela companhia
Lanxess, Alemanha, e pela companhia Mare na ltalia, por exemplo, como
Nadavin, por exemplo, Nadavin DHN (15%).

Exemplos

1. Microparticulas organicas com nanoparticulas inorganicas

Experimento comparativo 1: Mistura de particulas orgdnicas 1 e composicdo

de nanocarbonato de calcio:

750 g baseando-se em matéria seca da composi¢ao de nano-
carbonato de célcio foram misturados com 250 g baseando-se em matéria
seca da pasta fluida de microparticulas orgénicas 1, em um agitador Pen-
draulik com um disco denteado com um diametro de 3,5 cm como agitador e
uma velocidade de agitacdo de 7500 rpm em uma temperatura inicial de
22°C por 15 minutos durante a agitacao. A temperatura final apds a mistura
foi de 45°C.

A mistura resultante tinha as seguintes caracteristicas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 min/60 min/120
min: 77/79/81 mPa.s.

- pH 8,23.

- Conteudo de sélidos: 52,22% em peso.

Figura 1 mostra claramente que o nanocarbonato de calcio é
segregado das microparticulas organicas. Somente uma pequena porgao do
nanocarbonato de célcio 75% em peso pode ser vista na SEM.

Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gagao e para determinar a velocidade de filtragdo pela preparagdo de 200
mL de uma pasta fluida com contetdo de sélidos de 0,5% em peso da mistu-
ra de nanoparticula/microparticula e filtrar a pasta fluida usando um filtro de
membrana com um didmetro de poro de 0,2 pm (pressao: cerca de 2,5 Kpa
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(25 mbar), bomba de sucgdo de dgua; temperatura ambiente). O tempo para
filtrar 200 mL foi medido. Quando segregacao ocorre, nanocarbonato de cél-
cio passa através dos poros primeiro, porém em um periodo de tempo uma
massa filtrada secundaria se forma no filtro da membrana e bloqueia os po-
ros.

Tempo de filtrac&o: > 24 horas (0 experimento foi interrompido).

Depois de 10 horas, ainda permaneceram 90 mL de pasta fluida a serem
filtrados. Nenhum leito secundario permeavel foi formado.

O tempo de filtragdo mostrou claramente a segrega¢ao das na-
noparticulas e das microparticulas.
Experimento _comparativo 2: Mistura de 25% em peso das microparticulas

orgénicas 1 e 75% em peso da composicao de nanodolomita 1:

750 g baseando-se em matéria seca da composi¢cao de nano-
carbonato de calcio 1 foram misturados com 250 g baseando-se em matéria
seca da pasta fluida de microparticulas organicas 1, em um agitador Pen-
draulik com um disco denteado com um diametro de 3,5 cm como agitador e
uma velocidade de agitagdo de 7500 rpm em uma temperatura inicial de
22°C por 15 minutos durante a agitagao. A temperatura final apds a mistura
foi de 41°C.

A mistura resultante tinha as seguintes caracteristicas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 s/60 s/120 s:
145/150/165 mPa.s.

- pH 9,1.

- Conteudo de sélidos: 47,6% em peso.

Figura 2 mostra claramente que a nanodolomita é segregada
das microparticulas orgénicas. Somente uma pequena por¢do da nanodolo-
mita 75% em peso pode ser vista na SEM.

Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gacao e a formagdo da camada de filtro secundaria pela preparagao de 200
mL de uma pasta fluida com contetido de sélidos de 0,5% em peso da mistu-
ra de nanoparticula/microparticula e filtragao da pasta fluida usando um filtro
de membrana com um diametro de poro de 0,2 um (presséo: cerca de 2,5
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Kpa (25 mbar), bomba de sucgio de agua; temperatura ambiente). O tempo
para filtrar 200 mL foi medido. Quando ocorre a segregagdo, a nanodolomita
passa através dos poros primeiro, porém em um periodo de tempo uma torta
de filtro secundaria, a qual € quase impermeavel, se forma no filtro da mem-
brana e bloqueia os poros.

Tempo de filtragdo: 14 horas. Nenhum leito secundario permea-

vel foi formado.

O tempo de filtragdo mostra claramente a segrega¢éo das nano-
particulas e das microparticulas.
Exemplo comparativo 3: Compdsito de 25% em peso de microparticulas or-

génicas 1 e 75% em peso de composicdo de nanocarbonato de calcio e li-

gante:

2100 g da composi¢do de nanocarbonato de calcio foram colo-
cados em Pendraulik e 1944,4 g da pasta fluida das microparticulas organi-
cas 1 foram agitadas na composi¢do durante 2 minutos. O conteudo de soli-
dos foi diluido com agua até uma concentragao de 50% em peso: 272,7 g de
ligante como uma solu¢do aquosa com conteudo de sdlidos de 15,4% em
peso foram agitados nessa mistura durante mais 2 minutos e diluidos com
agua até um conteudo de sélidos de 35% em peso. A mistura reacional re-
sultante foi submetida ao cisalhamento por 15 minutos, por meio do que de-
pois da metade do tempo de cisalhamento, o pH foi ajustado para 9 com
10% em peso de NaOH e disperso com 0,525% em peso, baseando-se no
conteudo de sélidos totais de uma solugdo aquosa 42% em peso ativa de
um sal de sddio do acido poliacrilico (Pm: cerca de 4000 g/mol; pH 8,5). O
agitador Pendraulik foi equipado com um disco denteado com diametro de
3,5 cm e a velocidade de agitagédo foi de 7500 rpm. A temperatura de partida
foi de 21°C e a temperatura final depois do tempo de cisalhamento de 15
minutos foi de 38°C.

A pasta fluida do compésito resultante tinha as seguintes carac-
teristicas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 min/60 min/120
min: 610/580/583 mPa.s.
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- pH 9,04.

- Conteudo de sdlidos: 35,1% em peso.

Figura 3 mostra claramente que o nanocarbonato de calcio ndo
€ segregado das microparticulas organicas e esta na superficie das micro-
particulas organicas. E facilmente visualizado que o volume de poro no ex-
perimento 3 foi significativamente aumentado em comparagao com aquele
no experimento 1.

Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gagao pelo preparo de 200 mL de uma pasta fluida com um conteudo de
0,5% em peso de sdlidos da mistura de nanoparticula/microparticula e filtra-
cao da pasta fluida usando um filtro de membrana com um diametro de poro
de 0,2 um (pressao: cerca de 2,5 Kpa (25 mbar), bomba de sucg¢ao de agua;
temperatura ambiente). O tempo necessario para filtrar 200 mL foi medido.
Quando a segregacao ocorre, 0 nanocarbonato de cdlcio primeiramente
passa através dos poros, porém em um periodo de tempo uma torta de filtro
secundaria se forma no filtro da membrana e bloqueia os poros.

Tempo de filtracao: 1,5 hora.

O tempo de filtragdo mostra claramente que a segregag¢ao das

nanoparticulas e das microparticulas foi significativamente reduzido. Quase
nao se formou torta de filtro secundéaria de nanocarbonato de calcio na mem-
brana de filtragao bloqueando os poros. O tempo de filtragao foi muito curto
devido a estrutura aberta do compdsito em comparagdo com o experimento
1.
Estabilidade acida no meio levemente acido:

3 amostras com 4 g cada baseando-se na matéria seca do com-

posito correspondendo a 3 g de nanocarbonato de célcio baseando-se em
matéria seca, foram armazenadas a 23°C pelo tempo mencionado abaixo,
cada uma em 100 mL de &cido acético 2,5 molares. As amostras comeca-
ram a efervescer espontaneamente, liberando CO,. Depois da filtragdo, o
residuo foi seco a 1052C por 3 h.

Os seguintes resultados foram obtidos:
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Amostra | Tempo de ar- | Compdsito Pesode | % de CaCOj;
mazenamento | em peso [g] CaCO3 do CaCO;s do
antes da filtra- peso de parti-

céo [h] da

1 1 1,09 0,095 3,2
12 1,03 0,03 1,0

3 80 1,00 < 0,01 <0,1

O mesmo tipo de filtro de membrana foi usado como para os tes-
tes de segregacao.

Esse experimento mostra claramente que os compdsitos de na-
nocarbonato de calcio néo séo resistentes a acido.
Experimento 4: Compdsito de 25% de microparticulas organicas 1 e 75% em

peso de composicdo de nanodolomita 1 e ligante:

700 g da composicado de nanodolomita 1 foram colocados em
Pendraulik e 566,9 g da pasta fluida das microparticulas organicas 1 foram
agitados na composicéo durante 2 minutos. O conteudo de sélidos foi diluido
com agua até uma concentragdo de 50% em peso: 79,5 g de ligante como
uma solugdo aquosa com contetido de sélidos de 15,4% em peso foram agi-
tados nessa mistura durante outros 2 minutos e diluidos com agua até um
conteudo de sdlidos de 35% em peso. A mistura reacional resultante foi
submetida ao cisalhamento por 15 minutos, por meio do que depois da me-
tade do tempo de cisalhamento, o pH foi ajustado para 9 com 10% em peso
de NaOH e disperso com 0,1% em peso, baseando-se no conteudo de séli-
dos totais de uma solu¢édo aquosa 42% em peso ativa de um sal de sodio do
acido poliacrilico (Pm: cerca de 4000 g/mol; pH 8,5). O agitador Pendraulik
foi equipado com um disco denteado com didmetro de 8 cm e a velocidade
de agitacao foi de 7500 rpm. A temperatura de partida foi de 21 °C e a tem-
peratura final depois do tempo de cisalhamento de 15 minutos foi de 39 °C.

A pasta fluida do compdsito resultante tinha as seguintes carac-
teristicas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 s/60 s/120 s:
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838/810/805 mPa.s.

- pH 8,9.

- Conteudo de sdlidos: 36,5% em peso.

Figura 4 mostra claramente que a nanodolomita de calcio nao €
segregada das microparticulas organicas e esta na superficie das micropar-
ticulas organicas.

Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gacao pela preparacao de 200 mL de uma pasta fluida com um conteudo de
0,5% em peso de sélidos da mistura de nanoparticula/microparticula e filtra-
¢do da pasta fluida usando um filtro de membrana com um didmetro de poro
de 0,2 um (presséo: cerca de 2,5 Kpa (25 mbar), bomba de sucgdo de agua;
temperatura ambiente). O tempo necessario para filtrar 200 mL foi medido.

Tempo de filtragéo: 0,5 hora.

O tempo de filtracdo mostra claramente que a segregac¢ao das
nanoparticulas e das microparticulas foi ainda mais baixa do que usando

nanocarbonato de sédio. Quase ndo se formou torta de filtro secundaria de
nanodolomita na membrana de filtragdo bloqueando os poros. O tempo de
filtragao foi muito curto devido a estrutura aberta do compdsito em compara-
¢a0 com os experimentos 1,2 e 3.

Estabilidade acida no meio levemente acido:

3 amostras com 4 g cada baseando-se na matéria seca do com-

posito correspondendo a 3 g de nanodolomita baseando-se em matéria se-

ca, foram armazenadas a 23°C pelo tempo mencionado abaixo, cada uma
em 100 mL de &cido acético 2,5 molares. As amostras ndo apresentaram
liberagdo espontanea de CO, e nem efervescéncia espontéanea. Depois da
fitracao, o residuo do filtro foi secado a 105°C por 3 h.

Os seguintes resultados foram obtidos:
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Amostra | Tempo de arma- | Composi¢cdo | Peso de | % de dolomita
zenamento an- | em peso [g] | dolomita | da dolomita
tes da filtracédo do peso de

[h] partida
1 1 3,10 2,10 70,1
2 12 2,29 1,29 43,0
3 80 1,25 < 0,25 <8,3

O mesmo tipo de filtro de membrana foi usado como para os tes-
tes de segregagéo.

Esse experimento mostra claramente que os compdsitos de na-
nodolomita com micropigmento organico tém uma alta resisténcia a acido e
mesmo depois de longos periodos de estocagem em meio acido por varios
dias ainda tém uma estabilidade a acido significativamente superior do que
os compodsitos de nanocarbonato de calcio comparaveis.
Experimento 5: Compdsito de 25% em peso de microparticulas organicas 2

e 75% em peso de composicdo de nanodolomita 1, ligante e copolimero de

etileno-dcido acrilico (EAA):
350 g da composi¢ao de nanodolomita 1 e 264,1 g da pasta flui-

da de microparticulas organicas 2 foram agitados durante 2 minutos no agi-
tador Pendraulik, tipo LD 50 com disco denteado com um didmetro de 3 cm.
O conteudo de sélidos foi diluido com agua até uma concentragdo de 50%
em peso; 40,8 g de ligante como uma solugao aquosa com um conteudo de
solidos de 15,4% em peso foram agitados nessa mistura durante outros 2
minutos e diluido com agua até um conteudo de sélidos de 35% em peso. A
mistura reacional resultante foi submetida ao cisalhamento por 15 minutos
com o agitador Pendraulik em uma velocidade de agitagao de 2800 rpm, por
meio do que depois de metade do tempo de cisalhamento, o pH foi ajustado
para 9 com 1,9 g de 10% em peso de NaOH e disperso com 0,1% em peso,
baseando-se no conteudo de sélidos totais de uma solugéo aquosa 42% em
peso ativa de um sal de sddio do acido poliacrilico (Pm: cerca de 4000
g/mol; pH 8,5). Subseqiientemente, 2% em peso de uma solugao de um sal

de s6dio de um polimero do acido etilenoacrilico (sal de Na do produto co-
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mercialmente disponivel Primacor 5980i; 11,75%) foi introduzida sob as
mesmas condi¢des de agitacdo e homogeneizada por 10 minutos. A tempe-
ratura de partida foi 21 °C e a temperatura final, depois de um tempo de ci-
salhamento de 15 minutos, foi de 41 °C.

A pasta fluida do compdsito resultante tinha as seguintes carac-
teristicas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 s/60 s/120 s:
244/230/231 mPa.s.

- pH 9,34.

- Conteudo de sélidos: 34,2% em peso.

Figura 5 mostra claramente que a nanodolomita ndo € segrega-
da das microparticulas organicas e esta na superficie das microparticulas
organicas.

Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gagao pela preparagao de 200 mL de uma pasta fluida com um contetdo de
0,5% em peso de solidos da mistura de nanoparticula/microparticula e filtra-
¢ao da pasta fluida usando um filtro de membrana com um didmetro de poro
de 0,2 um (presséao: cerca de 2,5 Kpa (25 mbar), bomba de succao de agua;
temperatura ambiente). O tempo necessario para filtrar 200 mL foi medido.

Tempo de filtracdo: 2,5 horas.

O tempo de filtragdo mostra claramente que a segregag¢ao das

nanoparticulas e das microparticulas é baixa. Somente uma massa de filtro

secundario pequena de nanodolomita é formada no filtro de membrana blo-

queando os poros. O tempo de filtracdo foi muito curto devido a estrutura

aberta do compdsito em comparagdo com os experimentos 1, 2 e 4.
Estabilidade dcida no meio levemente acido:

3 amostras com 4 g cada baseando-se na matéria seca do com-
pésito correspondendo a 3 g de nanodolomita baseando-se em matéria se-
ca, foram armazenadas a 232C pelo tempo mencionado abaixo, cada uma
em 100 mL de &cido acético 2,5 molares. As amostras ndo apresentaram
liberagao espontanea de CO, e nem efervescéncia espontédnea. Depois da

filtrac&o, o residuo do filtro foi seco a 105°C por 3 h.
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Os seguintes resultados foram obtidos:

Amostra | Tempo de ar- | Composicédo | Peso de % de dolomita
mazenamento | em peso [g] | dolomita | da dolomita do
antes da fil- peso de partida
tracao [h]
1 1 3,00 2,00 66,7
2 12 2,50 1,50 50,0
3 80 1,70 0,70 23,3

O mesmo tipo de filtro de membrana foi usado como para os tes-
tes de segregacao.

Esse experimento mostra claramente que os compdsitos de na-
nodolomita com micropigmento organico tém uma resisténcia a acido muito
alta e mesmo depois de longos periodos de estocagem em meio acido por
varios dias ainda tém uma estabilidade a acido significativamente superior
do que os compdsitos de nanocarbonato de calcio comparaveis.

2. Microparticulas inorganicas com nanoparticulas inorganicas
Exemplo Comparativo 6: Mistura de 25% em peso de microparticulas inor-

génicas 1 e 75% em peso de composicdo de nanodolomita 1:

750 g baseando-se em matéria seca da composigdo de nano-
carbonato de céicio 1 foram misturados com 250 g baseando-se na matéria
seca da pasta fluida de microparticulas inorganicas 1 em um agitador Pen-
draulik com um disco denteado com um diametro de 3,5 cm como o agitador
e uma velocidade de agitagdo de 7500 rpm em uma temperatura de partida
de 22°C por 15 minutos durante a agitacdo. A temperatura final apos a mis-
tura foi de 48°C.

A mistura resultante tinha as seguintes caracteristicas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 s/60 s/120 s:
160/160/152 mPa.s.

- pH 8,4.

- Contetido de sélidos: 64,4% em peso.

Figura 6 mostra claramente que a nanodolomita é segregada
das microparticulas inorganicas. Somente uma pequena porgao de 75% em
peso de nanodolomita pode ser vista na SEM.
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Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gagao e para determinar a velocidade de filtragao pelo preparo de 200 mL de
uma pasta fluida com 0,5% em peso de conteudo de sélidos da mistura de
nanoparticula/microparticula e pela filtracdo da pasta fluida usando um filtro
de membrana com um diametro de poro de 0,2 um (pressao: cerca de 2,5
Kpa (25 mbar), bomba de sucgdo de agua: temperatura ambiente). O tempo
para filtrar 200 mL foi medido. Quando ocorre a segregag¢ao, a nanodolomita
passa pelos poros primeiramente, porém em um periodo de tempo uma
massa filtrada secundaria se forma no filtro da membrana e bloqueia os po-

ros.
Tempo de filtrag@o: > do que 20 horas (O experimento foi inter-

rompido). Nenhum leito de filtro secundario permeavel foi formado.

O tempo de filtragdo mostra claramente a segregagdo das nano-
particulas e das microparticulas.
Experimento 7: Compdsito de 25% em peso de microparticulas inorgadnicas

2, 75% em peso de composicdo de nanodolomita 2 e ligante:
800 g baseando-se em matéria seca das microparticulas inorga-

nicas 2 foram colocadas em um misturador de relha, modelo M 5 R, Lédige,
Alemanha, e 106,7 g de solugdo aquosa do ligante foram adicionados em 1
minuto com o agitador funcionando e, a seguir, homogeneizados por outros
10 minutos. O conteudo de sélidos do intermediario foi de 89% em peso de-
pois da adigao do ligante.

800 g da composicdao de nanodolomita 2 foram colocados em
um agitador Pendraulik, tipo LD 50 com um disco denteado com um diame-
tro de 3 cm e misturados com 85,5 g de dgua. Depois de um curto tempo de
homogeneizagao de 2 min, 219,6 do intermediario acima com um conteudo
de sodlidos de 89% em peso foram adicionados e misturados intensamente
por 15 minutos em uma velocidade de agitagdo de 2800 rpm. A seguir 1,4 g
de uma solugdo aquosa 42% em peso de um sal de sddio de acido poliacrili-
co (Pm: cerca de 4000 g/mol; pH 8,5) foram adicionados e misturados por
mais 5 min.

A pasta fluida do compésito resultante tinha as seguintes caracteristicas:
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- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 min/60 min/120
min: 229/224/236 mPa.s.

- pH 9,03.

- Conteudo de solidos: 66,6% em peso.

Figura 7 mostra claramente que a nanodolomita néo é segrega-
da das microparticulas inorgénicas e estd na superficie das microparticulas
inorgénicas.

Um teste de filtragem foi efetuado para ilustrar a tendéncia de
segregacgao pela preparagao de 200 mL de uma pasta fluida com 0,5% em
peso de conteudo de solidos da mistura de nanoparticula/microparticula e
pela filtragao da pasta fluida usando um filtro de membrana com um diéme-
tro de poro de 0,2 um (presséao: cerca de 2,5 Kpa (25 mbar), bomba de suc-
¢ao de agua: temperatura ambiente). O tempo para filtrar 200 mL foi medido.

Tempo de filtracao: 2,5 horas.

Houve somente muito pouca segregacao. O tempo de filtragéo é
curto em comparag¢ao com o experimento comparativo 6.
Estabilidade &cida no meio levemente acido:

3 amostras com 4 g cada baseando-se na matéria seca do com-

podsito correspondendo a 3 g de nanodolomita baseando-se em matéria se-
ca, foram armazenadas a 23 °C pelo tempo mencionado abaixo, cada uma
em 100 mL de acido acético 2,5 molares. As amostras nao apresentaram
liberagdo espontinea de CO, e nem efervescéncia espontanea. Depois da
filtraga@o, o residuo do filtro foi seco a 105 C por 3 h.

Os seguintes resultados foram obtidos:

Amostra | Tempo de arma- | Composicao | Pesode | % de dolomita
zenamento antes | em peso [g] | dolomita | da dolomita do
da filtracéo [h] peso de partida

1 1 3,30 2,30 76,7

2 12 2,65 1,65 55,0

3 80 1,77 0,77 25,7

O mesmo tipo de filtro de membrana foi usado como para os tes-

tes de segregacao.
Esse experimento mostra claramente que os compdsitos de na-
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nodolomita com micropigmento inorgénico tém uma resisténcia a acido muito
alta e mesmo depois de longos periodos de estocagem em meio &cido por
varios dias ainda tém uma estabilidade a acido significativamente superior
do que os compdsitos de nanocarbonato de calcio comparaveis.

3. Combinacao de microparticulas inorgéanicas/compdsito de nanodo-
lomita e microparticulas organicas/compdsito de nanodolomita

Experimento 8. Compdsito de 50% em peso do compdosito do experimento 4

e 50% em peso do composito do experimento 7:

145 g de produto do experimento 4 (conteudo de sélidos: 36,5%
em peso) e 75 g de produto do experimento 7 (conteudo de sélidos: 66,6%
em peso) sdo misturados e homogeneizados em um agitador Pendraulik,
tipo LD 50 com disco denteado com um didmetro de 3 cm por 10 min em
uma velocidade de agitagao de 930 rpm.

A pasta fluida do compdsito resultante tem as seguintes caracte-
risticas:

- Viscosidade Brookfield medida depois de 5 min/60 min/120
min: 613/537/521 mPa.s.

- pH 8,47.

- Conteudo de soélidos: 45,6% em peso.

Figura 8 mostra claramente que a nanodolomita ndo € nem se-
gregada das microparticulas organicas e nem das inorgénicas e esta na su-
perficie das microparticulas inorganicas e organicas.

Um teste de filtro foi efetuado para ilustrar a tendéncia de segre-
gagao pela preparagao de 200 mL de uma pasta fluida com 0,5% em peso
de conteldo de sélidos da mistura de nanoparticula/microparticula e pela
filtracdo da pasta fluida usando um filtro de membrana com um didmetro de
poro de 0,2 um (pressao: cerca de 2,5 Kpa (25 mbar), bomba de sucgéo de
agua: temperatura ambiente). O tempo requerido para filtrar 200 mL foi me-
dido.

Tempo de filtragdo: 1,0 hora.

Houve somente muito pouca segregagao.
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REIVINDICAGOES

1. Compésito, caracterizado pelo fato de que compreende:

um pigmento inorganico e/ou organico e/ou particulas de
enchimento revestidas pelo menos parcialmente com uma composi¢ao
compreendendo particulas de dolomita e um ligante,

sendo que:

(a) o didametro equivalente esférico das particulas de pigmento
e/ou enchimento esta na faixa micrométrica e o didmetro equivalente
esférico das particulas de dolomita esta na faixa nanométrica; e

(b) o ligante € um copolimero compreendendo como monémeros
um ou mais acidos dicarboxilicos e um ou mais monémeros do grupo
diaminas, triaminas, dialcanolaminas ou trialcanolaminas.

2. Compésito, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que as particulas de pigmento e/ou enchimento séo particulas
inorganicas, preferivelmente selecionadas do grupo consistindo em talco,
mica ou misturas dos mesmos.

3. Compésito, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que as particulas de pigmento e/ou enchimento séo particulas
organicas, preferivelmente selecionadas do grupo consistindo de particulas
de pigmento e/ou enchimento baseadas em polietilenos, polipropilenos,
tereftalatos de polietileno ou poliestirenos.

4. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 3, caracterizado pelo fato de que as particulas de pigmento e/ou
enchimento tém uma estrutura essencialmente esférica, preferivelmente uma
estrutura esférica oca ou hemisférica oca ou tipo plaqueta.

5. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 4, caracterizado pelo fato de que o didmetro equivalente esférico das
particulas do pigmento e/ou das particulas do enchimento esta
essencialmente em uma faixa de mais de 0,2 até 100 um, por exemplo, em
uma faixa de 0,3 até 75 um, mais preferivelmente em uma faixa de 0,3 até
50 um, ainda mais preferivelmente em uma faixa de 0,3 até 25 um, mais

preferivelmente em uma faixa de 0,3 até 15 um, particularmente em uma



10

15

20

25

30

faixa de 0,3 até 12 um.

6. Compésito, de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado
pelo fato de que o didmetro equivalente esférico das particulas do pigmento
e/ou das particulas do enchimento organico estd em uma faixa de mais de
0,2 a 25 um, preferivelmente de 0,3 até 10 um, preferivelmente em uma
faixa de 0,4 até 1,5 um, mais preferivelmente em uma faixa de 0,7 até 1,4
um, e mais preferivelmente em uma faixa de 0,9 até 1,1 um.

7. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagées
de 3 a 6, caracterizado pelo fato de que as particulas do pigmento e/ou as
particulas do enchimento sao particulas baseadas em poliestireno,
preferivelmente na forma de esferas ocas de poliestireno com um diametro
equivalente esférico de 0,3 até 2 um, preferivelmente de 0,4 até 1,5 um, por
exemplo, de 1,3 um até 1,4 um, especialmente preferivelmente de 0,9 até
1,1 um, por exemplo, 1 um.

8. Compésito, de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado
pelo fato de que as particulas do pigmento e/ou das particulas do
enchimento sao particulas de talco, por meio do que 95 a 98% em peso, por
exemplo, 96% em peso das particulas de talco tém um diametro equivalente
esférico de menos do que 10 um, 79 a 82% em peso, por exemplo, 80% em
peso, tém um didmetro equivalente esférico menor do que Sume 43 a 46%
em peso, por exemplo, 45% em peso tém um didmetro equivalente esférico
menor do que 2 um.

9. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
de 1 até 8, caracterizado pelo fato de que a dolomita preferivelmente € uma
rocha de dolomita granulada natural contendo pelo menos 50% em peso,
preferivelmente mais de 75% em peso de mineral dolomita, mais
preferivelmente mais de 90% em peso, especial e preferivelmente mais de
98% em peso de mineral dolomita.

10. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
1 a 9, caracterizado pelo fato de que 90 a 100%, preferivelmente 92 a 99%,
mais preferivelmente 94 a 98%, especialmente preferivelmente 96 a 98%,

por exemplo, 97 = 0,5% das particulas de dolomita, baseando-se na



10

15

20

25

30

quantidade N de particulas de dolomita, tém um diametro equivalente
esférico menor do que 200 nm, preferivelmente na faixa de 20 a 200 nm ou
50 a 180 nm, preferivelmente menor do que 150 nm, por exemplo, em uma
faixa de 70 a 150 nm, mais preferivelmente menor do que 100 nm.

11. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
1 a 10, caracterizado pelo fato de que a dolomita é granulada até o diametro
equivalente esférico em uma ou mais etapas de granulagéo seca ou umida,
preferivelmente duas secas e/ou Umidas, preferivelmente etapas de
granulagao aquosas.

12. Compdsito, de acordo com a reivindicagao 11, caracterizado
pelo fato de que moinhos de bolas, moinhos de placa jateados, moinhos de
atrito ou combinagdes de tais moinhos ou combinag¢des de um ou mais dos
tais moinhos com ciclones e telas s&o usados para a granulagéo.

13. Compésito, de acordo com a reivindicagdo 12, caracterizado
pelo fato de que a granulagdo seca é efetuada em um moinho de bolas,
preferivelmente usando bolas de ferro e/ou porcelana com um didmetro de
0,5 a 10 cm, especialmente preferivelmente cylpebs de ferro com um
didmetro de 2,5 cm e a granulagdo umida é efetuada em um moinho de
atrito, preferivelmente usando bolas de granulagéo consistindo em vidro,
porcelana e/ou metal, mais preferivelmente consistindo em silicato de
zirconio, diéxido de zircbnio e/ou badeleita com um didmetro de 0,2 a 5 mm,
preferivelmente de 0,2 a 2 mm, porém também 0,5 a 5 mm, por exemplo, 0,5
a2mm.

14. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
11 a 13, caracterizado pelo fato de que a dolomita granulada natural é
dispersa e/ou granulada na forma de uma pasta fluida aquosa com um
conteldo de sdlidos de dolomita maior do que 10% em peso,
preferivelmente maior do que 30% em peso, por exemplo, 15 a 30% em
peso, mais preferivelmente maior do que 50% em peso, por exemplo, em um
contelido de sdlidos de 65 a 68% em peso, especialmente preferivelmente
maior do que 70% em peso, por exemplo, em um conteudo de sélidos de 72

a 80% em peso.
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15. Compdsito, de acordo com a reivindicagéo 14, caracterizado
pelo fato de que as pastas fluidas de dolomita com contetdo de sdlidos de <
60% séao fisicamente concentradas, por exemplo, por filtragcdo sob presséo
e/ou centrifugacéo e/ou termicamente, particularmente por combinagdes de
etapas de concentragdo mecanica ou térmica, preferivelmente dispersas na
presenga de um ou mais dispersantes, até uma concentragdo final
preferivelmente maior do que 60% em peso de conteudo de sdlidos,
especialmente preferivelmente entre 60% em peso e 78% em peso, por
exemplo, 66 + 2% em peso.

16. Compédsito, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
11 a 15, caracterizado pelo fato de que a dolomita é dispersa e/ou granulada
na presenga de um ou mais adjuvantes de granulagéo e/ou dispersantes.

17. Compésito, de acordo com a reivindicagéo 16, caracterizado
pelo fato de que para a granulagédo Uumida, os adjuvantes de granulagao e/ou
dispersantes sdo adjuvantes de granulagdo e/ou dispersantes anidnicos,
preferivelmente selecionados do grupo consistindo em homopolimeros ou
copolimeros de sais de acido policarboxilico baseados, por exemplo, em
acido acrilico, acido metacrilico, acido maléico, acido fumarico ou acido
itaconico, acrilamida ou misturas dos mesmos; polifosfatos de sédio, citrato
de sédio ou uma mistura dos mesmos.

18. Compdsito, de acordo com a reivindicagao 17, caracterizado
pelo fato de que os homopolimeros ou copolimeros dos sais de acido
policarboxilico sdo parcialmente ou completamente neutralizados com sédio,
litio, potassio, aménio, célcio, magnésio, estroncio e/ou aluminio ou misturas
dos mesmos, preferivelmente sédio e magnésio.

19. Compésito, de acordo com a reivindicagdo 17 ou 18,
caracterizado pelo fato de que os dispersantes e/ou adjuvantes de
granulagcéo sédo usados na granulagdo umida em uma quantidade de 0,05
até 2% em peso, preferivelmente em uma quantidade de 0,3 até 1,5% em
peso, por exemplo, de 1% em peso, especialmente em uma quantidade de
0,5 até 0,95% em peso.

20. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
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11 a 19, caracterizado pelo fato de que a viscosidade da pasta fluida de
dolomita na granulagdao umida é menor do que 2500 mPa.s, preferivelmente
menor do que 1500 mPa.s, mais preferivelmente menor do que 1000 mPa.s,
especialmente menor do que 500 mPa.s, especial e preferivelmente na faixa
de 50 a 500 mPa.s, por exemplo, na faixa de 50 a 250 mPa.s.

21. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
de 16 a 20, caracterizado pelo fato de que os adjuvantes de granulagao e/ou
dispersantes na granulagcdo seca sao selecionados do grupo
compreendendo glicéis, poliglicéis, tais como polietilenoglicéis, copolimeros
em bloco de 6xido de etileno-6xido de propileno-6xido de etileno ou
alcanolaminas, tais como trietanolamina e triisopropanolamina ou misturas
dos mesmos.

22. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
16 a 21, caracterizado pelo fato de que os dispersantes e/ou adjuvantes de
granulagdo sdo usados na granulagdo em uma quantidade de 0,01% em
peso até 5% em peso, baseando-se no peso seco total do compdsito,
preferivelmente em uma quantidade de 0,01 até 0,5% em peso,
particularmente 0,03 a 0,3% em peso.

23. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
16 a 22, caracterizado pelo fato de que os dispersantes e/ou adjuvantes de
granulagéo na granulagao seca estdo presentes em uma quantidade de 0,2
a 1 mg/m? de area superficial de nanoparticula, preferivelmente em uma
quantidade de 0,3 a 0,7 mg/m? de area superficial de nanoparticula.

24. Compdsito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
16 a 23, caracterizado pelo fato de que os adjuvantes de granulagédo e/ou
dispersantes sdo combinados com copolimeros de etileno-acido acrilico
(EAA) ou sais dos mesmos durante a granulagéo e/ou disperséo.

25. Compdsito, de acordo com a reivindicagao 24, caracterizado
pelo fato de que os sais de EAA sao parcialmente ou completamente
neutralizados com aminas, preferivelmente selecionadas do grupo
compreendendo 2-amino-2-metil-1-propanol, 3-amino-1-propanol, 2-[bis(2-

hidroxietil)Jamino]etanol e/ou ions de metais alcalinos tais como potassio, litio
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e/ou sddio ou misturas suas, preferivelmente sédio.

26. Compdsito, de acordo com a reivindicagdo 24 ou 25,
caracterizado pelo fato de que EAA e 0s seus sais sdo usados em uma
quantidade de 0,01% em peso até 10% em peso, baseando-se no peso seco
total do compdsito, particularmente em uma quantidade de 0,05% em peso
até 5% em peso, preferivelmente em uma quantidade de 0,1% em peso até
2% em peso, por exemplo, em uma quantidade de 1% em peso.

27. Compdsito, de acordo com qualquer uma das reivindicagées
1 a 26, caracterizado pelo fato de que ele contém de 5 a 95% em peso,
preferivelmente de 20 a 80% em peso, mais preferivelmente de 25 a 75%
em peso de particulas de pigmento e/ou particulas de enchimento,
baseando-se no peso seco total do compésito.

28. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
1 a 27, caracterizado pelo fato de que ele contém de 95 a 5% em peso,
preferivelmente de 80 a 20% em peso, mais preferivelmente de 75 a 25%
em peso de particulas de dolomita, baseado no peso seco total do
compésito.

29. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
1 a 28, caracterizado pelo fato de que as particulas de pigmento e/ou as
particulas de enchimento e a dolomita estdo presentes em uma proporgéao
de preferivelmente 1:20 até 20:1, especialmente em uma proporcao de 1:4
até 4:1, mais preferivelmente em uma proporcao de 1:3 até 3:1 ou 1:2 até
2:1, especialmente em uma proporc¢éao de 1:1 ou 1:3, baseado no peso seco.

30. Compésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
1 a 29, caracterizado pelo fato de que acidos dicarboxilicos C, a Cqp
ramificados ou nao-ramificados saturados ou insaturados, preferivelmente
acidos dicarboxilicos C; a Co, acidos dicarboxilicos Cs a Cs, acidos
dicarboxilicos Cs a C;, especialmente acido adipico sao usados como 0s
mondmeros de acido dicarboxilico do ligante.

31. Compdésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
1 a 30, caracterizado pelo fato de que diaminas e triaminas substituidas e

ndo-substituidas, de cadeia linear e ramificada, especialmente N-(2-
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aminoetil)-1,2-etanodiamina sdo usadas como os monémeros de diamina e
triamina do ligante, e dietanolamina, N-alquildialcanolaminas tais como N-
metil- e N-etildietanolamina e trietanolamina sdo usadas como os
mondémeros de dialcanolamina e trialcanolamina do ligante.

32. Compdésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
1 a 31, caracterizado pelo fato de que o copolimero usado como o ligante é
reticulado com epicloridrina.

33. Compdésito, de acordo com qualquer uma das reivindicagées
1 a 32, caracterizado pelo fato de que o ligante é um copolimero de acido
adipico com N-(2-aminoetil)-1,2-etanodiamina e epicloridrina.

34. Compdsito, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
1 a 33, caracterizado pelo fato de que ele contém 0,1 até 10% em peso,
preferivelmente de 0,3 até 5% em peso, especialmente preferivelmente de
0,5 até 3% em peso de ligante, baseado no peso seco total do compésito.

35. Compdésito, de acordo com qualquer uma das reivindicacoes
1 a 34, caracterizado pelo fato de que ele contém tal alta estabilidade de
acido em acidos fracos com um pKa > 4, tal como acido acético que depois
de 1 hora de armazenamento do compdsito em acido 2,5 molares contendo
um pK; > 4, a 23 °C, de pelo menos 50% em peso, preferivelmente pelo
menos 60% em peso, mais preferivelmente pelo menos 70% em peso,
porém também mais do que 75% em peso, e depois de 12 horas de
armazenamento, de pelo menos 30% em peso, preferivelmente pelo menos
40% em peso, mais preferivelmente pelo menos 45% em peso, porém
também mais do que 50% em peso do componente dolomita estando ainda
presente.

36. Método para produzir um compdsito, como definido em
qualquer uma das reivindicagdes 1 a 35, caracterizado pelo fato de que
compreendendo as etapas de:

(a) proporcionar o pigmento e/ou as microparticulas de
enchimento;

(b) proporcionar a composi¢cao de nanodolomita;

(c) proporcionar o ligante;
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(d) misturar o pigmento e/ou as particulas de enchimento e a
composicao de dolomita de (a) e (b),

sendo que o ligante é adicionado as particulas de pigmento e/ou
de enchimento de (a) ou a composi¢cao de dolomita de (b) antes da etapa
(d), e a mistura reacional resultante € homogeneizada.

37. Método para produzir um compédsito, como definido em
qualquer uma das reivindicagdes 1 a 35, caracterizado pelo fato de que
compreendendo as etapas de:

(a) proporcionar o pigmento e/ou as microparticulas de
enchimento;

(b) proporcionar a composi¢ao de nanodolomita;

(c) proporcionar o ligante;

(d) misturar o pigmento e/ou as particulas de enchimento e a
composi¢io de dolomita de (a) e (b),

sendo que o ligante é adicionado a mistura de particulas de
pigmento e/ou de enchimento de (a) e a composi¢cdo de dolomita de (b)
depois da etapa (d), e a mistura reacional resultante € homogeneizada.

38. Método para produzir um compédsito, como definido em
qualquer uma das reivindicagdes 1 a 35, caracterizado pelo fato de que
compreende as etapas de:

(a) proporcionar o pigmento e/ou as microparticulas de
enchimento;

(b) proporcionar a composi¢céo de nanodolomita;

(c) proporcionar o ligante;

(d) adicionar o pigmento e/ou as particulas de enchimento e a
composicao de dolomita de (a) e (b) ao ligante de (c),

sendo que o pigmento e/ou as particulas de enchimento séo
adicionados ao ligante antes, depois ou juntamente com a composi¢ao de
dolomita, misturados com ela, e a mistura reacional resultante é
homogeneizada.

39. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 36

a 38, caracterizado pelo fato de que a composi¢do de nanodolomita é
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fornecida na forma de uma pasta fluida aquosa.

40. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 36
a 39, caracterizado pelo fato de que as microparticulas de pigmento e/ou as
microparticulas de enchimento séo fornecidas na forma sdlida ou na forma
de uma pasta fluida aquosa.

41. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 36
a 40, caracterizado pelo fato de que as microparticulas de pigmento e/ou
enchimento inorganico sao fornecidas na forma sdlida.

42. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 36
a 40, caracterizado pelo fato de que as microparticulas de pigmento e/ou
enchimento orgéanico sao fornecidas como uma pasta fluida aquosa.

43. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 36
a 42, caracterizado pelo fato de que o ligante é fornecido na forma de uma
pasta fluida aquosa ou de uma solugéo.

44. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 36
a 43, caracterizado pelo fato de que depois da adigdo do ligante a mistura
reacional resultante, um ou mais dispersantes sao adicionados.

45. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 36
a 43, caracterizado pelo fato de que um ou mais dispersantes sao
adicionados antes da adi¢cdo do ligante as particulas de pigmento e/ou
enchimento de (a) ou a composigéo de dolomita de (b).

46. Método, de acordo com a reivindicagdo 44 ou 45,
caracterizado pelo fato de que os dispersantes sao selecionados do grupo
consistindo em sais do acido poliacrilico, tais como o sal de sédio, sal de
polifosfato ou copolimeros de poliacroleina/acrilato; dispersantes catidnicos
e/ou anfotéricos poliméricos, por exemplo, cloreto de polidialildimetilamdnio
(PoliDADMAC) ou copolimeros de acido acrilico com monémeros catibnicos
ou misturas de tais dispersantes.

47. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 44
a 46, caracterizado pelo fato de que os dispersantes sdo adicionados em
uma quantidade de 001% em peso até 1% em peso, baseados no peso seco

total do compésito, preferivelmente em uma quantidade de 0,1% em peso
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até 0,5% em peso, por exemplo, de 0,25% em peso.

48. Pasta fluida aquosa, caracterizada pelo fato de que ela
compreende um compdsito, como definido em qualquer uma das
reivindicagdes 1 a 35.

49. Uso de um compésito, como definido em qualquer uma das
reivindicagbes 1 a 35, ou de uma pasta fluida, como definida na
reivindicagao 48, caracterizado pelo fato de que é como um enchimento ou
pigmento.

50. Uso, de acordo com a reivindicagao 49, caracterizado pelo
fato de que o compdsito ou a pasta fluida é usado para fazer papel,
preferivelmente em quantidades de 0,5 a 50% em peso, preferivelmente de 1
a 30% em peso, baseada no peso total do papel, e € usada no acabamento
do papel, por exemplo, no revestimento de papel, preferivelmente em
quantidades de 0,5 a 100 g/m? preferivelmente de 2 a 50 g/m?
especialmente preferivelmente de 5 a 25 g/m? por lado do papel.

51. Uso, de acordo com a reivindicagao 49 ou 50, caracterizado
pelo fato de que o compdsito ou a pasta fluida € usado no pré-revestimento,
no revestimento intermediario, no revestimento do topo e/ou no revestimento
individual, e o papel é revestido em um e/ou em ambos os lados e um ou
mais dos revestimentos contém o compdsito em um ou em ambos os lados.

52. Uso, de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 49 a
51, caracterizado pelo fato de que o compésito ou a pasta fluida é usada em
papel acetinado ou nao-acetinado.

53. Uso, de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 49 a
52, caracterizado pelo fato de que o compdsito € usado para modificar ou
controlar o volume do poro do papel ou do revestimento.

54. Uso de um compdésito, como definido em qualquer uma das
reivindicagbes 1 a 35, ou de uma pasta fluida, como definida na
reivindicagao 48, caracterizado pelo fato de que é em tintas, plasticos ou em
compésitos de vedagdo. 55. Uso de um compdsito, como definido em
qualquer uma das reivindicagbes 1 a 35, ou de uma pasta fluida, como

definida na reivindicagdo 48, caracterizado pelo fato de que é como um
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adjuvante de filtracdo na forma de uma camada de filtro, opcionalmente em
um material veiculo natural e/ou sintético tal como algodéo, celulose e fibras
de poliamida.

56. Adjuvante de filtragdo, caracterizado pelo fato de que
compreende um compdsito, como definido em qualquer uma das
reivindicagbes 1 a 35, ou uma pasta fluida, como definida na reivindicagéo
48.

57. Enchimento, caracterizado pelo fato de que compreende um
compdésito, como definido em qualquer uma das reivindicagdées 1 a 35, ou
uma pasta fluida, como definida na reivindicagéo 48.

58. Pigmento, caracterizado pelo fato de que compreende um
compdsito, como definido em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 35, ou
uma pasta fluida, como definida na reivindicagéo 48.

59. Corante de revestimento, caracterizado pelo fato de que
compreende um compdsito, como definido em qualquer uma das
reivindicagdes 1 a 35, ou uma pasta fluida, como definida na reivindicacéo
48, sendo que preferencialmente apresenta um conteldo de sdlidos de 25 a
75% em peso de soélidos, mais preferivelmente de 30 a 70% em peso,
especialmente preferivelmente de 30 a 40% em peso de sdlidos, e/ou a
quantidade de compésitos baseada no contetdo de sélidos totais no corante
do revestimento, é de 3 a 97% em peso, preferivelmente de 10 a 90% em
peso, especial e preferivelmente de 85 + 10% em peso.

60. Uso de um copolimero, que compreende como mondmeros
um ou mais acidos dicarboxilicos € um ou mais mondmeros do grupo
diaminas, triaminas, dialcanolaminas ou trialcanolaminas, caracterizado pelo
fato de que é para pelo menos o revestimento parcial de pigmento
inorganico e/ou organico e/ou particulas de enchimento com um didmetro
equivalente esférico na faixa micrométrica com uma composi¢céao
compreendendo particulas de dolomita com um didmetro equivalente
esférico na faixa nanométrica.

61. Uso, de acordo com a reivindicagdo 60, caracterizado pelo

fato de que o copolimero compreende, como mondmeros, acido adipico, N-
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(2-aminoetil)-1,2-etanodiamina e epicloridrina.
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