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RESUMO
"PROCESSO PARA A PREPARAGCAO DE UM PRODUTO DE CARGA MINERAL
TRATADA, O PRODUTO DE CARGA MINERAL OBTIDO E SUAS
UTILIZAGOES"
A presente invencao refere-se ao dominio de processos de
tratamento de cargas minerais.
O processo para a preparacao de um produto de carga mineral
tratada compreende as seguintes etapas:
(a) tratar pelo menos uma carga mineral seca com pelo menos
um sal do Grupo II ou Grupo IIT de um C8 a C24 acido
monocarboxilico alifatico, para produzir um produto de
carga mineral intermediaria; seguido de
(b) tratar o produto de carga mineral intermediaria da
etapa (a) com pelo menos um C8 a C24 &cido monocarboxilico
alifatico, para produzir um produto de carga mineral
tratada.
Aplicagbes em particular para preparar produtos de carga
mineral tratada (como carbonato de Ca) a serem usados em
aplicagbes de plastico, tais como aplicagdes de peliculas
respirdveis ou de revestimento por extrusdo com base em
polipropileno (PP) ou polietileno (PE).
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DESCRICAO
"PROCESSO PARA A PREPARAQRO DE UM PRODUTO DE CARGA MINERAL

TRATADA, O PRODUTO DE CARGA MINERAL OBTIDO E SUAS
UTILIZAGOES"

LA presente invencao refere-se ao dominio dos processos de
tratamento de cargas minerais, em particular para preparar
produtos de <carga mineral tratada a serem usados em
aplicagbes de pléastico, e especialmente em aplicagdes de
peliculas respiraveis ou de revestimento por extrusdo com

base em polipropileno (PP) ou polietileno (PE).

O objetivo da presente invencdo € um processo para a
preparagao de um produto de carga mineral tratada,
caraterizado pelo facto de gue o processo compreende as
seguintes etapas:

(a) tratar pelo menos uma carga mineral seca com pelo
menos um sal do Grupo II ou Grupo III de um C8 a
cz24 acido monocarboxilico alifatico, para
produzir um produto de carga mineral
intermediaria; seguido de

(b) tratar o produto de carga mineral intermediaria
da etapa (a) com pelo menos um C8 a C24 Aacido
monocarboxilico alifatico, para produzir um

produto de carga mineral tratada.

Os produtos obtidos pelo processo da 1nvengao podem ser
usados em aplicacgdbes de pléastico, especialmente em
aplicagdes de polietileno (PE), polipropileno (PP),
poliuretano (PU) e cloreto de polivinilo (PVC), e mais
particularmente em aplicagdes de peliculas respirdaveis ou

de revestimento por extrusao com base em PP ou PE.



Cargas minerais, talis como carbonato de <calcio, sao
frequentemente usadas como cargas sob forma de particulas

em produtos poliméricos.

A presenca de volatels associados a cargas minerais que sao
libertados a temperaturas atingidas durante a aplicacgao de
tals cargas minerais e/ou no processamento de tais produtos
compreendendo carga mineral pode levar a degradacao da
qualidade do produto polimérico compreendendo mineral
final. Isto é particularmente um problema encontrado na
preparacao de peliculas respiraveis ou de revestimento por
extrusao com base em PP ou PE compreendendo carga mineral,
e mals particularmente compreendendo carbonato de céalcio.
Além disso, os volateis podem levar a uma reducgdo da
resisténcia a tragcdo e a rutura de uma tal pelicula, e
podem degradar os seus aspetos visiveis, em particular a

sua uniformidade visivel.

Os volateis podem gerar formacgao de espuma excessiva da
massa fundida polimérica com carga mineral durante uma
etapa de composicgdo, fazendo com que o produto indesejavel
se acumule na extragcdo a vacuo e, portanto, forcando uma

taxa de saida reduzida.

Tais volateis podem, por exemplo:

- estar inerentemente associados a carga mineral
(“volatels 1inerentes”), e estarem especialmente
associados a agua, e/ou

- ser 1introduzidos durante o tratamento da carga
mineral (“volateis adicionados”), por exemplo,
para tornar a carga mineral mais dispersavel num

meio pldastico, e/ou



- ser gerados pela reacdo de materiais orgénicos
inerentes e/ou materiais orgénicos adicionados
com a carga mineral; tails reagdes podem ser
especialmente induzidas ou intensificadas pelas
temperaturas atingidas durante a introducgcao e/ou
processamento do material polimérico
compreendendo a carga mineral tratada, tal como
durante o processo de extrusao ou composicao;
e/ou

- ser gerados pela degradacao de materiais
orgadnicos 1inerentes e/ou materiais orgénicos
adicionados, formando CO02, A&gua e possivelmente
fragbes de massa molecular baixa destes materiais
organicos; uma tal degradacgao pode ser
especialmente induzida ou intensificada pelas
temperaturas atingidas durante a introducgao e/ou
processamento do material polimérico que
compreende a carga mineral tratada, tal como

durante o processo de extrusao ou composicgao.

A fragdo de massa de todos os volateis em relagdo a massa
de wuma amostra de carga mineral - incluindo volateis
introduzidos como resultado de etapas de preparagao de
carga mineral comum, que incluem trituracao, com ou sem
agentes de auxilio da trituracao, enriquecimento, com ou
sem agentes de auxilio da flutuacdo ou outros, e outros
agentes de pré-tratamento nao expressamente listados acima,
detetados de acordo «com a analise termogravimétrica
descrita a seguir, serda referida como os “volateis totais”

em toda a presente especificacao e reivindicacgdes.

Para os propdsitos do presente Requerimento, os voléateis

totais associados a cargas minerails e libertados ao longo



da faixa de temperatura dada, serao caraterizados de acordo
com a perda de massa % da amostra de carga mineral nesta
faixa de temperatura Ccomo apresentada numa curva
termogravimétrica (TGA); a preparacao de uma tal curva

termogravimétrica (TGA) € uma técnica bem conhecida do

homem versado.

Um tal método analitico fornece informagdo quanto as perdas
de massa com grande precisao, e é do conhecimento comum;
esta, por exemplo, descrito em “Principles of Instrumental
analysis", gquinta edicgao, Skoog, Holler, Nieman, 1998
(primeira edicdo 1992) no Capitulo 31 paginas 798 até 800,
e em muitas outras obras de referéncia comummente

conhecidas.

O homem versado serda capaz de determinar os “voléateis
totais” por testes rotineiros muito simples, isto &,
executando uma analise termogravimétrica (TGA) utilizando
um Mettler Toledo TGA 851 com base numa amostra de 500 +/-
50 mg e temperaturas de varrimento de 25 a 300°C a uma taxa

de 20°C/minuto sob um fluxo de ar de 70 mL/min.

A perda de massa %, que corresponde ao total de volateis,
numa dada temperatura da curva TGA assim obtida, ¢é
seguidamente determinada utilizando "software" Stare SW
9.01. Usando este "software", a curva é em primeiro lugar
normalizada em relacao ao peso da amostra original, a fim
de obter perdas de massa em valores % relativos a amostra
original. Depois disso, a faixa de temperatura de 25 a
300°C ¢é selecionada e a opcgado de etapa horizontal (em
alemao: “Stufe horizontal”) é selecionada para se obter a

o

perda de massa % na faixa de temperatura selecionada.



As Figuras 1 e 2, descritas a seguir, sao ilustrativas

disto.

Um meio o6bvio de reduzir os volateis totais associados a
uma carga mineral pode consistir em reduzir a quantidade de
aditivos que leva a produgao de voladteis adicionados. No
entanto, muitas vezes, <como no caso guando uma carga
mineral é aplicada numa aplicacdo de plastico, quantidades
minimas de aditivos sdo necessarias para garantir outras
fungdes. No caso de aplicagdes de pelicula respiréavel, é
conhecido que os aditivos sao introduzidos para dotar a
carga mineral de um revestimento hidrofdébico e melhorar a
capacidade de dispersao da carga mineral no material
precursor de pelicula, assim como possivelmente para
melhorar a processabilidade deste material precursor de
pelicula e/ou propriedades dos produtos finais de
aplicagao. A redugao da quantidade de tais aditivos iria,
de forma inaceitavel, comprometer a qualidade da pelicula

resultante.

Em resposta a este problema do homem versado, que tem
conhecimento de documentos que descrevem a simples adigao
de um acido carboxilico alifdatico a uma carga mineral, o
requerente surpreendentemente observou que cargas minerais
tratadas de acordo com o processo da invengao dotam o homem
habil da possibilidade de reduzir a quantidade de voléateis
libertados para uma determinada quantidade de agente de
tratamento em relacgdo as solugdes apresentadas na técnica

anterior.

Quando a técnica anterior faz referéncia a um tratamento de
carga mineral que compreende um acido carboxilico

alifatico, que nalguns casos pode também comummente ser



referido como um acido gordo, e um sal de acido carboxilico
alifatico, ndo s6 fracassa em reconhecer as vantagens
fornecidas pela identificacao de uma ordem precisa das
etapas do processo, mas de facto direciona o homem versado

para longe da tecnologia da presente invencgao.

A este respeito, WO 00/20336 refere-se a um carbonato de
cdlcio natural ultrafino, gque pode ser tratado com um ou
varios acidos gordos ou um ou varios sais ou misturas dos
mesmos, e que € usado como um regulador de reologia para
composicbes poliméricas. Em parte alguma este documento
divulga ou sugere o processo vantajoso da presente
invencao, caraterizado pela sua ordem precisa de adicgao de
um sal de acido carboxilico alifatico e um acido

carboxilico alifatico a uma carga mineral.

Da mesma forma, US 4,407,986 recita um carbonato de calcio
precipitado cuja superficie é tratada com um dispersante
que pode incluir acidos alifaticos superiores e seus sais
de metal, mas falha em fornecer gqualquer informagcao quanto
a um processo no qual um acido carboxilico alifatico e um
sal de 4acido carboxilico alifatico sdo necessaria e
vantajosamente adicionados a uma carga mineral pela ordem
dada da presente invencao. De facto, a combinagao
particular de um acido alifatico superior e um sal de metal

de um acido alifdtico superior nao é sequer exemplificada.

Em US 5,135,967, o exemplo 7 divulga uma mistura de um sal
de amdénio de Aacido 12-hidroxiestearico em combinagdo com
acido estedarico e uma carga mineral. Novamente, nenhuma

ordem precisa da adigdo de aditivo é recitada.



WO 03/082966 refere-se a uma composicdo de nanocarga
reticulavel e/ou reticulada que, em certas formas de
realizagdo quando revestida, pode ser revestida com acido
estedrico, estearato, silano, siloxano e/ou titanato.
Novamente, nenhuma informacao é fornecida a respeito de um
processo em que um acido carboxilico alifatico e um sal de
acido carboxilico alifatico sao preferencial e
necessariamente adicionados a uma carga mineral numa

determinada ordem.

US 2002/0102404 descreve particulas de carbonato de calcio
revestidas na sua superficie com uma combinacdo de acidos
carboxilicos alifaticos saturados e insaturados e seus sais
juntamente com um composto organico como um éster ftalico.
Nao apenas este documento nao faz gqualguer sugestao quanto
ao processo 1inventivo do presente pedido, mas de facto
sugere que o homem versado combine quaisquer agentes de

tratamento antes da sua introdug¢do no carbonato de calcio.

A reivindicacado 11 de WO 92/02587 indica gque uma solucdo de
sal de s6dio saponificada de pelo menos um 4&acido gordo
insaturado de peso molecular elevado, ou combinagao de pelo
menos um acido gordo insaturado de peso molecular elevado e
pelo menos um acido insaturado de peso molecular elevado,
pode ser adicionada a uma pasta fluida pré-agquecida de
carbonato de calcio precipitado, para produzir finalmente
um nivel desejado de revestimento de acido gordo sobre o
carbonato de cdlcio antes de prosseguir com outras etapas

do processo.

O resumo de JP54162746 divulga uma composigcao compreendendo
certas quantidades relativas de resina rigida de cloreto de

vinilo, carbonato de calcio coloidal tratado com acido



gordo e estearato de Dbario. Embora nenhuma informagéao
explicita seja fornecida quanto a ordem de adigao dos
varios componentes desta composicdao, este documento no
entanto sugere ao homem versado que o carbonato de cdlcio
seja primeiro tratado com um &cido gordo antes de encontrar
0 estearato de bario, o que €& totalmente contrario ao

principio da presente invencéao.

WO 01/32787 descreve um produto de material de carbonato de
metal alcalinoterroso em particulas gque possui nas suas
particulas um revestimento de material hidrofdébico
compreendendo uma composicao formada por (a) um primeiro
componente qgque compreende o produto de reacgao do carbonato
de metal alcalinoterroso e pelo menos um determinado acido
carboxilico alifatico e (b) um segundo componente, tendo
uma temperatura de libertacao de carbonato substancialmente
mais elevada do que o primeiro componente, compreende um
composto de fdrmula CH3(CH,)mCOOR, em gque, entre outras
opgdes, R é um radical de metal do Grupo II; outras
restrigdes com respeito as quantidades do primeiro e do
segundo componentes sao adicionalmente indicadas. Este
requerimento de patente focaliza e exemplifica a adigao
simultdnea do primeiro e segundo componentes. Em nenhum
lugar este documento descreve ou sugere um processo de
acordo com a presente invencao, e em particular este
documento nao descreve nem sugere a adigao de um sal de
acido carboxilico alifatico a uma carga mineral antes da
adigcdo de um acido carboxilico alifdtico para produzir um
produto de carga mineral tratada. Muito pelo contrario, WO
01/32787 sublinha a importancia de obter o produto de
reagao do carbonato de metal alcalinoterroso e do acido
carboxilico alifatico, que direciona o homem versado para

longe da introducao de qualgquer agente de tratamento no



carbonato de calcio antes da introdugdo deste acido

carboxilico alifatico.

Como uma conclusdo, nenhuma linha ou direcdo principal esta
disponivel para o homem versado na técnica anterior, mesmo
numa maneira indistinta, que sugerisse o) processo
particular da presente invencado, que & capaz de reduzir os

volateis totais de um produto de carga mineral tratada.

Técnica anterior adicional, 1sto &, a WO 99/61521 e WO
2005/075353, que sugerem uma reducao de apenas a agua
inerente e humidade captada da carga mineral de partida,
falhou totalmente a questdo de reduzir os outros volateis
além da agua que contribuem para os voldateis totals, e que
esta reducgdo de volateis totais é um pardmetro util e, na
verdade, 0 Unico pardmetro necessario. Esta técnica
anterior também falhou inteiramente a questdao de gque a
ordem especial de adigcao dos agentes de tratamento da
presente invengdo é capaz de limitar os volateis totais

medidos por TGA.

O Requerente surpreendentemente observou que os volateis
totais medidos pela TGA podem ser reduzidos por um processo
para a preparagao de um produto de carga mineral tratada,
caraterizado pelo facto de que o processo compreende as
seguintes etapas:

(a) tratar pelo menos uma carga mineral seca com pelo
menos um sal do Grupo II ou Grupo III de um C8 a
c24 acido monocarboxilico alifatico, para
produzir um produto de carga mineral
intermediaria; seguido de

(b) tratar o produto de carga mineral intermedidria

da etapa (a) com pelo menos um C8 a C24 acido
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monocarboxilico alifatico, para produzir um

produto de carga mineral tratada.

O termo “Grupo X” indica os elementos do grupo principal da
coluna X da Tabela Peridédica de Mendeleev. O Grupo II e o
Grupo III também sdo referidos como Grupo IIA e Grupo IIIA.
Além disso, os elementos do Grupo II também sao referidos

como elementos alcalinoterrosos.

O processo de acordo com a presente invengao especialmente
fornece produtos de carga mineral tratada com um teor de
voldteis totais de menos do que 0,25 %, e preferivelmente
de menos do que 0,23 %, em massa como medido de acordo com

o método TGA descrito mails acima.

Carga mineral

As cargas minerais empregues no processo de acordo com a
invengao sao especialmente cargas minerais compreendendo
carbonato de calcio (tais como carbonato de calcio
precipitado (PCC), nomeadamente uma ou mais das formas
cristalinas de mineralogia aragonitica, vateritica e
calcitica, e/ou carbonato de <calcio triturado natural
(NGCC), nomeadamente um ou mals de marmore, calcario ou
giz, e/ou dolomite) e/ou minerais tipo placa (com uma
relagcao de comprimento para largura ou comprimento para
altura de pelo menos 2, como determinado de acordo com
medigcdes feitas em imagens de microscédpio eletrdnico de

varrimento (SEM), tais como talco.

Tais cargas minerais sao bem conhecidas do homem wversado
comum, em particular para a sua utilizagao em formulagdes
de plastico, tais como em peliculas ou em precursores de

pelicula, notavelmente peliculas respiraveis ou de



11

revestimento por extrusdo, de modo gue ndo serad necessario
descrevé-las totalmente em detalhe, exceto gquando uma tal
descricdo for necessaria para o cardater completo e clareza

devido a um aspeto especifico e original da invencéo.

Preferivelmente, no caso da subsequente aplicagao da carga
mineral em peliculas respirdaveis ou de revestimento por
extrusao, esta carga mineral é preferivelmente um carbonato
de calcio e/ou dolomite, e ¢é mails preferivelmente um

marmore e/ou dolomite.

A carga mineral pode ser triturada a seco ou triturada a
himido e seca antes da introducdo no processo de acordo com
a presente invengao, com ou sem auxiliares de trituragao.
Os auxiliares de trituracao convencionais, tais como
glicdéis para a trituragao a seco e poliacrilatos para a

trituragdo a humido, sao bem conhecidos do homem versado.

Em alternativa ou adicionalmente, esta carga mineral também
pode sofrer uma etapa de enriquecimento de modo a aumentar
a pureza desta carga mineral. Tais enriquecimentos incluem

flutuagao e/ou separag¢do magnética.

Em alternativa ou adicionalmente, esta carga mineral também
pode passar por uma etapa de classificacao antes da
implementacgao, a fim de obter uma carga mineral
apresentando uma distribuigcdao de tamanho de particulas
particular. As etapas de classificagdo tipicas utilizam
tecnologia de classificacao gque separa particulas sob os

efeitos de um ciclone.

Preferivelmente, a carga mineral apresenta um dsg de 0,5 a

10 micrones, e mails preferivelmente apresenta um dso de 1,5
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a 1,8 micrones, como medido utilizando a instrumentacao
Malvern Mastersizer™ X (com "software" versao 2.18 e usando
a apresentacdo OHD e o modelo de analise), a Ultima faixa
dsp sendo especialmente preferida em vista de aplicacgbes
subsequentes em peliculas respiraveis ou de revestimento

por extrusao.

Em alternativa ou adicionalmente, pode ter interesse
implementar uma carga mineral gue apresenta um dgg de menos
do gue 25 micrones, conforme determinado de acordo com as
medigbes feitas com a instrumentacgao Malvern Mastersizer™ X
(com "software" versao 2.18 e usando a apresentacao OHD e o

modelo de analise).

Em todo o presente Requerimento, o valor de dy representa o
didmetro em relacdo ao qual X % por peso das particulas tém
didmetros menores do que dy,, e & determinado com base nas
medigdes de diédmetro feitas utilizando a instrumentacgéo

Malvern Mastersizer™ X (com "software" versao 2.18 e usando

a apresentagao OHD e modelo de analise).

A carga mineral fornecida para o processo da invengao é
seca. Para o propdsito da presente invencao, uma carga
mineral seca apresenta menos do que 0,2 % por peso de agua
em relagao ao peso da carga mineral. Preferivelmente, esta
carga mineral apresenta de 0,1 a 0,2 % por peso de agua em
relagao ao peso da carga mineral. Todas as determinagdes de
agua % sao feitas utilizando um método de medigdo de Karl
Fischer Coulométrico, em que a carga mineral ¢é aquecida
para 220°C, e o teor de agua do vapor libertado, isolado

usando uma corrente de gas de nitrogénio (100 mL/min), é

determinado numa unidade de Karl Fischer Coulométrica.
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Etapa (a)

A Etapa (a) implementa pelo menos um sal do Grupo II ou
Grupo III de um C8 a C24 4acido carboxilico alifatico;
entende-se qgue a etapa (a) nao implementa quaisquer C8 a
C24 &cido(s) carboxilico(s) alifdatico(s), embora o homem
versado observe que quantidades vestigiailis deste Acido
podem estar naturalmente presentes. Esta gquantidade

vestigial nao influencia o processo da presente invencao.

Numa forma de realizagao do processo de acordo com a
invencgao, o{(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um C8 a
C24 Aacido monocarboxilico alifatico empregue(s) na etapa
(a) é(sao) selecionado(s) entre sais de calcio, magnésio e

aluminio, e misturas dos mesmos.

Numa forma de realizacao mais preferida do processo de
acordo com a invengao, o(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo
ITT de um C8 a C24 4&acido monocarboxilico alifatico
empregue(s) na etapa (a) é(sao) selecionado(s) entre sais

de céalcio, sais de magnésio e misturas dos mesmos.

Além do mais, a etapa (a) da presente invencgao
preferivelmente implementa pelo menos um sal do Grupo II ou
Grupo III de um Cl2 a Cl18, e preferivelmente Cl6 a C18
acido carboxilico alifatico. O valor de X na designacgdo de
sal do Grupo II ou Grupo IIT de um CX &cido carboxilico
alifdtico destina-se a representar o nUmero de atomos de
carbono que formam o sal do Grupo II ou Grupo III deste

acido carboxilico alifatico.

Numa forma de realizacao do processo de acordo com a
invencado, o(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um acido

carboxilico alifatico da etapa (a) sao sal(is) de um acido
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carboxilico alifatico saturado. O termo saturado significa
um numero de iodo de menos do que 1 g I,/100 g de amostra.
Esta determinacdao do numero de iodo € bem conhecida do
homem versado, e, a saber, implementa a determinacao da
adicao de iodo a uma amostra de 100 g pela titulacao de
retorno da solugao de 1iodo excedente com tiossulfato de

sédio.

Noutra forma de realizacao do processo de acordo com a
invencado, o(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um acido
carboxilico alifatico da etapa (a) sdo sal(is) de um acido

carboxilico alifatico linear.

Numa outra forma de realizacao do processo de acordo com a
invencao, o(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um acido
carboxilico alifatico da etapa (a) séao sal(is) de um acido

carboxilico aliféatico hidroxilado.

Numa forma de realizacao preferida do processo de acordo
com a invengao, o(s) sal{(is) do Grupo II ou Grupo III de um
acido carboxilico alifatico da etapa (a) sado sal(is) de
acido estedrico e/ou palmitico e/ou miristico e/ou laurico.
E muito preferido implementar tais sais de &cido estedrico

e/ou palmitico no processo de acordo com a invengao.

Ficara compreendido, na especificacgao total e
reivindicacgdes, que o(s) acido(s) carboxilico(s)
alifatico(s) da etapa (b) e/ou o(s) sal(is) do Grupo II ou
Grupo III de um acido carboxilico alifatico da etapa (a)
podem ser implementados no processo de invengao na forma

seca ou na forma de um fluido, tal como uma massa fundida.
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Numa forma de realizacao preferida do processo de acordo
com a invengao, o(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um
acido carboxilico alifatico empregue(s) na etapa (a) sao

implementados na forma de um pd seco.

No caso particular em que o(s) sal{(is) do Grupo II ou Grupo
IITI de um acido carboxilico alifatico da etapa (a) esta(ao)
na forma de um pd seco, é preferivel gue este sal apresente
um dog de 20 micrones de acordo com a medicdao de residuos

de crivo realizada com crivos DIN de 20 micrones.

Numa forma de realizacao preferida do processo de acordo
com a invengao, o(s) sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um
sal de acido carboxilico alifatico empregue(s) na etapa (a)
sao selecionados de modo a apresentar uma viscosidade de
mais do que 100 000 mPas, e preferivelmente de mais do que
1 000 000 mPas, a 180°C, medida num PHYSICA MCR 300
equipado com uma instrumentagao CP50 - 1 a uma taxa de
cisalhamento de 5 s(-1) e temperaturas de varrimento de 200

a 130°cC.

Etapa (b)

E de observar que o(s) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)
da etapa (b) e o(s) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)
do(s) sal(is) de &acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) da
etapa (a) ndo sSAo0 necessariamente 1dénticos. Varias
combinagdes podem ser facilmente visionadas pelo homem

versado.

Quanto a etapa (b) da presente invengdo, esta etapa
preferivelmente implementa Cl2 a Cl1l8, e preferivelmente Cl6
a Cl8 acido(s) carboxilico(s) alifdtico(s). O valor de X na

designacao CX 4cido carboxilico alifatico destina-se a
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representar o numero de atomos de carbono gque formam o

acido carboxilico alifatico.

Numa forma de realizagao do processo de acordo com a
invencao, o{s) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) da

etapa (b) é(sao) saturado(s).

Numa outra forma de realizacao do processo de acordo com a
invencao, o{s) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) da

etapa (b) €(sdo) acidos carboxilicos alifdaticos lineares.

Noutra forma de realizacao do processo de acordo com a
invencao, o(s) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)
empregue (s) na etapa (b) é(sao) acidos carboxilicos

alifaticos hidroxilados.

Numa forma de realizacao preferida do processo de acordo
com a invencao, of(s) Aacido(s) carboxilico(s) alifatico(s)
empregue (s) na etapa (b) é(sdo) acidos estearico e/ou
palmitico e/ou miristico e/ou laurico ou misturas dos
mesmos. E muito preferivel implementar dcido estedrico e/ou

palmitico no processo de acordo com a invencao.

Numa forma de realizacao preferida do processo de acordo
com a invencao, o(s) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)
empregue(s) na etapa (b) é(sao) implementado(s) na etapa

(b) na forma de uma massa fundida.

Agente de tratamento total

Pode ter interesse fornecer um tratamento superficial
suficiente da carga mineral para tornar a carga mineral

facilmente dispersavel em poliolefinas.
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Uma faixa apropriada de acido(s) carboxilico(s)
alifatico(s) total(is) e sal(is) de acido(s) carboxilico(s)
alifatico(s) adicionados durante o processo da invengdo é
de 0,2 a 8, preferivelmente de 0,6 a 5, e mais
preferivelmente de 3 a 4 mg de acido(s) carboxilico(s)
alifatico(s) total(is) e sal(is) de acido(s) carboxilico(s)

alifdtico(s)/m? de carga(s) mineral(is).

E de notar que, em todo o presente Requerimento, a area
superficial (m?) de wuma dada quantidade de cargal(s)
mineral(is) ¢é determinada com base nas medicdes feitas
usando o método BET, que é bem conhecido do homem versado

(ISO 9277).

Numa forma de realizacao preferida do processo de acordo
com a 1nvengdo, of(s) sal(is) de A&cido(s) carboxilico(s)
alifatico(s) empregue(s) na etapa (a) e o{(s) acido(s)
carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa (b) sao
selecionados de modo gue a sua mistura isolada equivalente
apresente uma viscosidade entre 5 e 400 mPas a 180°C,
medida num PHYSICA MCR 300 equipado com uma instrumentacgao
CP50 - 1 a wuma taxa de cisalhamento de 5 s{(-1) e
temperaturas de varrimento de 200 a 130°C. Entende-se que
esta mistura isolada eqguivalente nao ¢ diretamente
implementada no processo da invengao; esta caraterizacgao
desta mistura isolada equivalente serve apenas para ajudar
o homem versado na selecao do(s) sal(is) de acido(s)
carboxilico(s) alifatico(s) apropriado(s) a implementar na
etapa (a) e acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) a

implementar na etapa (b).

Numa forma de realizacao particular do processo de acordo

com a invengao, o acido carboxilico alifatico empregue na
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etapa (b) é uma mistura de acido estearico:acido palmitico
1:1, e o(s) sal(is) de &acido(s) carboxilico(s) alifdatico(s)
empregue (s) na etapa (a) consiste (m) num estearato de
magnésio ou de céalcio.

Pode ser particularmente vantajoso implementar 0,4 % por
peso de acido(s) carboxilico(s) alifatico(s), com base no
peso da carga mineral na etapa (b), e 0,8, 0,6, 1,0 ou 1,2
% por peso de sal(is) do Grupo II ou Grupo III de um acido

carboxilico alifatico, com base no peso da carga mineral,

na etapa (a).

E muito preferivel implementar 0,4 % por peso de acido(s)
carboxilico(s) alifatico(s), com base no peso da carga
mineral na etapa (b), e por 0,8 % por peso de sal(is) do
Grupo II ou Grupo III de um acido carboxilico alifatico,

com base no peso da carga mineral, na etapa (a).

Alternativamente, pode ter interesse implementar o processo
de acordo com a 1invencao tal que a relacao de peso de
acido(s) carboxilico(s) alifdatico(s):sal(is) do Grupo II ou
Grupo IIT de um acido carboxilico alifatico seja de 1:1 a

10:1, e preferivelmente seja 1l:2.

Agentes de tratamento adicionais

Pode ser adicionalmente vantajoso implementar um agente de
tratamento adicional gque nao corresponda a um C8 a C24
acido carboxilico alifdtico, nem a um sal do Grupo II ou
Grupo III de um C8 a C24 acido carboxilico alifatico. Um
exemplo preferido, mas nao limitativo, de um processo da
invengao que implementa wum tal agente de tratamento
adicional ¢é um processo gque implementa um siloxano, e

preferivelmente um polidimetilsiloxano (PDMS). E conhecido
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gque tais siloxanos melhoram a capacidade de processamento
de materiails pléasticos, particularmente durante uma etapa

de extrusao.

No caso de um tal siloxano ser implementado para além dos
aditivos introduzidos nas etapas (a) e (b) de acordo com o
processo da invencao, este siloxano pode ser vantajosamente
doseado em 200 até 1000 ppm, preferivelmente em 400 até 600

ppm, e mais preferivel em 500 ppm.

No caso de um tal siloxano ser implementado para além dos
aditivos introduzidos nas etapas (a) e (b) de acordo com o
processo da invencao, este siloxano pode ser vantajosamente

introduzido no processo apds a etapa (b).

A implementacao do processo de acordo com a invengao conduz
especialmente a produtos de carga mineral tratada que
apresentam um teor de volateis totais de menos do que 0,25

Q.

%, e preferivelmente de menos do que 0,23 % em massa, CoOmoO

medido de acordo com o método de TGA descrito mais acima,

isto &, entre 25 e 300°C.

Um tal teor de volateis totals pode ser especialmente
atingido mediante a implementacao de:

- na etapa (a) do processo de acordo com a invencgao,
sal(is) de acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)
selecionado(s) de modo a apresentar(em) uma viscosidade
equivalente isolada de mais do que 100 000 mPas e,
preferivelmente de mais do que 1 000 000 mPas, a 180°C,
medida num PHYSICA MCR 300 equipado com uma instrumentacgao
CP50 - 1, a uma taxa de cisalhamento de 5 s(-1) e

temperaturas de varrimento de 200 a 130°C;
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- nas etapas (a) e (b) do processo de acordo com a
invencao, acido(s) carboxilico(s) alifdtico(s) empregue(s)
na etapa (b) e sal(is) de acido(s) carboxilico(s)

alifdatico(s) empregue(s) na etapa (a) selecionados de modo
gque a sua mistura isolada equivalente apresente uma
viscosidade entre 5 e 400 mPas a 180°C, medida num PHYSICA
MCR 300 equipado com uma instrumentacao CP50 - 1 a uma taxa
de cisalhamento de 5 s(-1) e temperaturas de varrimento de

200 a 130°cC.

Aplicacdo de produtos finais

O produto de carga mineral tratada obtido pelo processo da
invencao encontra aplicac¢des em mistura/extrusao/composigao
/moldagem com materiais plasticos, isto &, poliolefinas ou
termopléasticos, tais como polietileno (PE), polipropileno
(PP), poliuretanos (PU) e cloreto de polivinilo (PVC), de
modo a produzir artigos de fabrico, tais como por
extrusédo/composigao, tais como peliculas, tais como
peliculas estiradas ou orientadas, e, em particular, tais
como peliculas respiraveis ou de revestimento por extruséo
com base em PP ou PE, e tais como por processos de moldagem

por sopro.

As peliculas assim obtidas, a saber, peliculas estiradas/
orientadas, tais como em particular peliculas respiraveis,
ou produtos obtidos por extrusdo/composicdo ou moldagem ou
processos de moldagem por sopro, tais como, em particular,
peliculas de revestimento por extrusao, compreendendo as
cargas minerais tratadas obtidas pelo processo de acordo

com a invencao, também sdao um objeto da presente invencao.

EXEMPLOS
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Todas as medigdes de tamanho de particula foram realizadas
utilizando instrumentacdo Malvern Mastersizer™ X (com
"software" versao 2.18 e usando a apresentagcao OHD e o

modelo de andlise).

As medicdes de viscosidade foram realizadas com
instrumentacao Physica MCR 300, sob uma taxa de

cisalhamento de 5 s(-1), e equipado com um CP50-1.

Os volateis totais (% volateis libertados em relagédo a
massa da amostra) foram determinados com base na curva
obtida usando instrumentagcao Mettler Toledo TGA 851, com
uma amostra de 500 +/- 50 mg e temperaturas de varrimento
de 25 a 300°C, a uma taxa de 20°C/minuto sob um fluxo de ar

de 70 mL/min.

A perda de massa %, correspondente aos volateis totais,
numa dada temperatura na curva de TGA assim obtida, foi
posteriormente determinada utilizando "software" Star® SW
9.01. Usando este "software", a curva foi em primeiro lugar
normalizada em relacao ao peso da amostra original, a fim
de obter as perdas de massa em valores $% relativos a
amostra original. Depois disso, a faixa de temperatura de
25 a 300°C foi selecionada, e a opgao de etapa horizontal
(em alemao: “Stufe horizontal”) foi selecionada para se

obter a perda de massa % na faixa de temperatura

selecionada.

As taxas de transformacao dos grupos de acido dos acidos
carboxilicos alifaticos empregues nos exemplos foram
determinadas mediante a formacao de uma pasta fluida de uma
amostra do produto mineral final obtido em etanol, e depois

disso a execucao de uma titulacdo potenciométrica das moles
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de grupos de acido livre remanescentes usando uma solugao
0,1 molar de KOH em metanol obtida da companhia Fluka. A
taxa de transformacdo fol avaliada como o peso % de acido
carboxilico alifatico convertido (noutras palavras, nao
detetado como acido livre) em relagdo a quantidade total de

acido carboxilico alifatico adicionado no processo de

tratamento.

Exemplo 1 - Exemplo Comparativo

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Itdalia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, uma mistura 1:1 de pd de acido estedrico seco e pd
de 4&cido palmitico seco a temperatura ambiente foi
introduzida no misturador numa quantidade de modo a obter a
% por peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela
1, e o contetdo do misturador foi aquecido para 130°C. O
contetdo do misturador foi misturado a 130°C a uma

velocidade de agitacdo de 500 rpm durante um periodo de 10

minutos.

O produto assim obtido foi posteriormente analisado por TGA
para determinar os volateis totais. Os resultados estao

apresentados na Tabela 1.

Foi determinada uma taxa de transformagdo do Aacido

jo)

estedrico original introduzido no processo de 75 %.

Exemplo 2 - Exemplo Comparativo

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,

de Carrara, Itdalia, triturado a seco usando um auxiliar de
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trituragao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, uma mistura 1:1 de pd de acido estedrico seco e pod
acido palmitico seco a temperatura ambiente foi introduzida
no misturador numa quantidade de modo a obter a % por peso,
baseada no peso do marmore, i1indicada na Tabela 1, e
imediatamente depois disso 500 ppm de polidimetilsiloxano
(PDMS) foram introduzidos no misturador. Depois disso, o
contetdo do misturador foi aguecido para 130°C e o conteudo

do misturador foili misturado a 130°C sob uma velocidade de

agitacao de 500 rpm durante um periodo de 10 minutos.
O produto assim obtido foil posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

Exemplo 3 - Exemplo Comparativo

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Itdlia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragdao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, pd de estearato de calcio seco a temperatura
ambiente foi introduzido no misturador numa quantidade de
modo a obter uma % por peso, baseada no peso do marmore,
indicada na Tabela 1, e o conteuido do misturador foi
aquecido para 180°C. O contetdo do misturador foi misturado

a 180°C sob uma velocidade de agitacao de 500 rpm durante

um periodo de 10 minutos.
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O produto assim obtido foi posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

Exemplo 4 - Exemplo Comparativo

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Italia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm.
Separadamente, uma mistura de 1:1 de pd de acido estearico
seco e pd acido palmitico seco fol misturada a mao com
estearato de calcio, também na forma de pd, a uma
temperatura de 130°C num copo. Depois de obtida uma mistura
fundida visualmente homogénea do acido e sal, esta mistura
fundida foi deixada arrefecer para formar um pédé. O pd assim
obtido foi posteriormente adicionado ao marmore no
Misturador MTI numa gquantidade de modo a obter a % por
peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela 1. O
contetdo do misturador agquecido para 130°C e foi misturado

a 130°C sob uma velocidade de agitacao de 500 rpm durante

um periodo de 10 minutos.
O produto assim obtido foil posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

Exemplo 5 - Exemplo da Invencgido

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Itdlia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um

Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
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disso, estearato de calcio em forma de pd foil adicionado ao
misturador numa qguantidade de modo a obter a % por peso,
baseada no peso do marmore, indicada na Tabela 1, e o
contetdo do misturador aquecido para 180°C durante um
periodo de 10 minutos. Depois disso, o contetdo do
misturador continuou a ser misturado embora deixados
arrefecer para 130°C, altura em que uma mistura 1:1 de pod
de 4cido estearico seco e pd de acido palmitico seco foi
adicionada ao misturador numa gquantidade de modo a obter a
% por peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela
1. A temperatura foi assim mantida e o contetdo do
misturador continuou a ser misturado sob uma velocidade de

agitacao de 500 rpm durante um periodo adicional de 10

minutos.

O produto assim obtido foil posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

A Figura 2 apresenta a curva de TGA obtida para o produto

de carga mineral tratada do Exemplo 5.

Foi determinada uma taxa de transformacao do acido

O

estearico original introduzido no processo de 25 %.

Exemplo 6 — Exemplo da Invencgado

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Itdlia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragdao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, estearato de calcio na forma de pd foi adicionado ao

o)

misturador numa quantidade de modo a obter a % por peso,



26

baseada no peso do marmore, indicada na Tabela 1, e o
contetdo do misturador aquecido para 180°C durante um
periodo de 10 minutos. Depois disso, o contetdo do
misturador continuou a ser misturado enquanto deixados
arrefecer para 130°C, altura em que uma mistura 1:1 de pbd
de 4cido estearico seco e pd de acido palmitico seco foi
adicionada ao misturador numa gquantidade de modo a obter a
% por peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela
1, e imediatamente depois disso 500 prm de
polidimetilsiloxano (PDMS) foram introduzidos no
misturador. A temperatura foi assim mantida e o contetdo no
misturador continuou a ser misturado sob uma velocidade de

agitacao de 500 rpm durante um periodo adicional de 10

minutos.
O produto assim obtido foil posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

Exemplo 7 — Exemplo da Invencgio

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Itdlia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragdao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, estearato de calcio na forma de pd foi adicionado ao
misturador numa quantidade de modo a obter a % por peso,
baseada no peso do marmore, indicada na Tabela 1, e o
contetido do misturador aquecido para 180°C durante um
periodo de 10 minutos. Depois disso, o contetdo do
misturador continuou a ser misturado enquanto deixado
arrefecer para 130°C, altura em gque uma mistura 1:1 de pd

de 4acido estedrico seco e pd acido palmitico seco foi
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adicionada ao misturador numa gquantidade de modo a obter a
% por peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela
1. A temperatura foi assim mantida e o contetdo do
misturador continuou a ser misturado sob uma velocidade de

agitacao de 500 rpm durante um periodo adicional de 10

minutos.
O produto assim obtido foil posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

Exemplo 8 — Exemplo da Invencgio

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Itdlia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragdao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, estearato de calcio na forma de pd foi adicionado ao
misturador numa quantidade de modo a obter a % por peso,
baseada no peso do marmore, indicada na Tabela 1, e o
contetdo do misturador aquecido para 180°C durante um
periodo de 10 minutos. Depois disso, o contetdo do
misturador continuou a ser misturado enquanto deixado
arrefecer para 130°C, altura em gque uma mistura 1:1 de pd
de 4acido estedrico seco e pd acido palmitico seco foi
adicionada ao misturador numa quantidade de modo a obter a
% por peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela
1. A temperatura fol assim mantida e o contetdo do
misturador continuou a ser misturado sob uma velocidade de

agitacado de 500 rpm durante um periodo adicional de 10

minutos.
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O produto assim obtido foi posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

Exemplo 9 - Exemplo da Invencgado

Quinhentos gramas de um marmore, classificado por ciclone,
de Carrara, Italia, triturado a seco usando um auxiliar de
trituragao a seco com base em glicol e apresentando um dsg
de aproximadamente 1,7 micrones, foram adicionados a um
Misturador MTI e a mistura foi ativada a 500 rpm. Depois
disso, estearato de calcio na forma de pd foil adicionado ao
misturador numa guantidade de modo a obter a % por peso,
baseada no peso do marmore, indicada na Tabela 1, e o
contetdo do misturador aquecido para 180°C durante um
periodo de 10 minutos. Depois disso, o contetdo do
misturador continuou a ser misturado enquanto deixado
arrefecer para 130°C, altura em que uma mistura 1:1 de pbd
de 4cido estearico seco e pd de acido palmitico seco foi
adicionada ao misturador numa gquantidade de modo a obter a
% por peso, baseada no peso do marmore, indicada na Tabela
1. A temperatura foi assim mantida e o contetdo do
misturador continuou a ser misturado sob uma velocidade de

agitacao de 500 rpm durante um periodo adicional de 10

minutos.

O produto assim obtido foil posteriormente analisado pela
TGA para determinar os volateis totais. Os resultados estéo

apresentados na Tabela 1.

A Figura 1 apresenta a curva de TGA obtida para o produto

de carga mineral tratada do exemplo 9.
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Os resultados apresentados na Tabela 1 demonstram
claramente a vantagem em termos do teor de volateis totais

dos produtos obtidos pelo processo da invencao.

E de observar que, embora o Exemplo 3 tenha fornecido bons
resultados em termos de volateis totais, o tratamento com
estearato de calcio isoladamente leva a dificuldades no
processamento de um meio pldastico que compreende 0
carbonato de calcio tratado do Exemplo 3, e especialmente a
uma viscosidade excessivamente alta numa etapa de extrusao.

Q.

De maneira notdvel, um composto consistindo em 50 % por
peso do produto do Exemplo 3, 45 % por peso de um
polietileno de baixa densidade linear (gque apresenta um
indice de fluidez a gquente (MFI) de 6, de acordo com uma
medicdo feita a 190°C usando 2,16 kg deste polietileno) e 5
% por peso de um polietileno de baixa densidade (que
apresenta um MFI de 3 de acordo com uma medigdo feita a
190°C wusando 2,16 kg deste polietileno) foi formado num
amassador  Buss. O composto assim obtido foi entao
transformado numa pelicula usando uma linha de laboratdrio
Collin Castfilm, equipada com um extrusor de rosca unica
tendo um didmetro de 30 mm e um comprimento de molde de 250
mm. Em frente do molde foi inserida uma embalagem de filtro
delimitada GKD (Gebr. Kufferath AG de Diliren, Alemanha, com
o numero de Artigo 12105170051) tendo um didmetro de 30 mm,
formado de malhas de filtro colocadas uma contra as outras,
cada uma apresentando um determinado tamanho de malha de
filtro, 1sto ¢é (na ordem encontrada pelo composto de
entrada) de 630 micrones, 250 micrones, 120 micrones, 42
micrones e 120 micrones. A pressao atingida na frente desta

embalagem de filtro foi registada com um dispositivo de

medigdo de pressao Dynisco DYN A4 - 1/2-6C-7.6 (capaz de
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medir pressdes de 0 a 600 bar) 3 minutos apds o inicio da
extrusao, e o aumento da pressao fol determinado apds 20
minutos de extrusdo, fornecendo valores de 80 +/- 5 bar e
90 +/- 5 Dbar, respetivamente. Estes resultados foram
comparados com agueles obtidos com um composto preparado e
processado como acima, mas em que o produto do Exemplo 3
foi substituido pelo produto do Exemplo 7, que forneceu uma
pressao, aos 3 minutos apdés o inicio da extrusao, de 65 +/-
5 bar, e um aumento de pressao apds 20 minutos de extrusao
de 10 +/- 5 bar. Estes resultados demonstram claramente que
uma pressao muito mais viavel € encontrada quando se

processa um produto obtido de acordo com a invencgao.

Considerando os resultados de voléateis totais da Tabela 1 e
a taxa de transformagao do Exemplo 1, que indica dque uma
fragédo significativa dos grupos de acido do acido estearico
empregue foi transformada numa espécie nado acida, e a
teorizagdo que este Aacido estedrico transformado formou um
sal mediante a reacdo com carbonato de calcio, formando
assim um sistema que compreende um &acido estearico e um
estearato de calcio, o Requerente considera que isto torna
ainda mais surpreendente a adicdo especifica de um tal
acido e um tal sal de acido a uma carga mineral numa ordem
particular para obter um material de volateis totais

particularmente baixos, como no Exemplo 5.
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Tabela 1

Taste l 2 3 4 5 b 1 § 9

Comparagdo | Comparacac | Corparacac | Comparagao | Invencac | -nvencac | Lnvengao | —nvengdc | [nvencac
Leido 2 %por | 1,2 % por Gdgpor | 0,4% 0,4 % 0,4 % 0,4 % 0,4 %
estedricoeido peso peso peso DOI DESO | POT DesO | POr Pese | oL pesc | por peso
palmitico 1:1
Estearato de L2%por | G,8%por | 0,6% 0,8% | 0,6% LO0% | 1,2%
calelo peso peso DO TS0 | POT DESO | POr Pes | Por pase | por peso
PDMS 500 ppn 500 ppn
Viscosidade do — — > 2600 100 |> 1600 100 | » 1600 | » 1600 | » 1600 | >160C | »1 600
componente de 100 107 190 107 190
sal Zsolado do
agente de
tratanento a
80°C (mPas)
Viscosidade da - - — < (0 LD | <100 | <100 | <100 | <100
nistura de
acido/sal
equivalents a
80°C (mPas)
Quant _dade S2%por | L2%vpor | L2%em | L2%em | 1,25 2% 1,0 % 1,4 % 1,6 %
totas de dcido peso peso peso peso PO TS0 | POT £eSO | POr Peso | oL peso | por peso
e sa_ (% por
peso em peso de
Cally)
Volatels totals | 0,45 Sem | C,42 % en | 0,16 % em | 0,26 %en | 0,16 % | C,19% | C,19% | 0,19 % | €22 %
_ibertados rIassa 13ssa 13ssa 3383 | &1 MASSa | &M MASSa | €N massa | em rassa | em massa
entre 25 ¢
360°C
(+/- C,Ol %)

Lishoa, 26 de Setembro de 2011
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REIVINDICACOES

1. Processo para a preparacao de um produto de carga
mineral tratada, caraterizado pelo facto de o processo
compreender as seguintes etapas:

(a) tratar pelo menos uma carga mineral seca com pelo
menos um sal do Grupo II ou Grupo III de um C8 a
cz24 acido monocarboxilico alifatico, para
produzir um produto de carga mineral
intermediaria; seguido de

(b) tratar o produto de carga mineral intermediaria
da etapa (a) com pelo menos um C8 a C24 Acido
monocarboxilico alifatico para produzir um

produto de carga mineral tratada.

2. Processo de acordo com a reivindicacao 1, caraterizado
pelo facto de ser adaptado para fornecer um produto de
carga mineral tratada gque apresenta um total de volateis,
entre 25 e 300°C, de menos do que 0,25 %, e preferivelmente

de menos do que 0,23 % em massa.

3. Processo de acordo com as reivindicagbes 1 ou 2,
caraterizado pelo facto de af(s) carga(s) mineral(is)
fornecida(s) para a etapa (a) do processo ser{em) cargas
minerais compreendendo carbonato de calcio e/ou minerais

tipo placa.

4. Processo de acordo com a reivindicacgao 3, caraterizado
pelo facto de as cargas minerais compreendendo carbonato de
cdlcio serem carbonato de cdalcio precipitado (PCC), isto é&,
uma ou mails das formas cristalinas de mineralogia

aragonitica, vateritica e <calcitica, e/ou carbonato de
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cdlcio triturado natural (NGCC), isto &, um ou mals de

marmore, calcdario ou giz, e/ou dolomite.

5. Processo de acordo com a reivindicacao 4, caraterizado
pelo facto de as cargas minerais compreendendo carbonato de

cdlcio serem marmore e/ou dolomite.

6. Processo de acordo com a reivindicacao 3, caraterizado

pelo facto de os minerais tipo placa serem talco.

7. Processo de acordo com qualguer uma das reivindicacgdes
de 1 a 6, caraterizado pelo facto de, antes de fornecer
a(s) carga(s) mineral(is) para a etapa (a), a carga mineral

ser triturada a seco ou a humido.

8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 7, caraterizado pelo facto de, antes de fornecer
a(s) carga(s) mineral(is) para a etapa (a), a carga mineral

passar por uma etapa de enrigquecimento.

9. Processo de acordo com qualguer uma das reivindicacgdes
de 1 a 8, caraterizado pelo facto de, antes de fornecer
a(s) carga(s) mineral(is) para a etapa (a), a carga mineral

passar por uma etapa de classificacao.

10. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 9, caraterizado pelo facto de af(s) carga(s)
mineral (is) fornecida(s) para a etapa (a) apresentar(em) um
dsg de 0,5 a 10 micrones, e mais preferivelmente
apresentar{(em) um dsg; de 1,5 a 1,8 micrones, como medido
usando instrumentacao Malvern Mastersizer™ X (com
"software"™ versao 2.18 e usando a apresentacao OHD e o

modelo de analise).
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11. Processo de acordo com qualgquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 10, caraterizado pelo facto de af(s) carga(s)
mineral (is) fornecida(s) para a etapa (a) apresentar(em) um
deg de menos do gque 25 micrones, como determinado de acordo
com medigdes feitas com instrumentacgdao Malvern Mastersizer™
X (com "software"™ versao 2.18 e usando a apresentacao OHD e

o modelo de analise).

12. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 11, caraterizado pelo facto de af(s) carga(s)
mineral (is) fornecida(s) para a etapa (a) apresentar (em)
menos do que 0,2 % por peso de agua em relagdo ao peso da
carga mineral, e preferivelmente apresentar(em) de 0,1 a

0,2 % por peso de agua em relacdo ao peso da carga mineral.

13. Processo de acordo com gqualguer uma das reivindicacgdes
de 1 a 12, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo III de um C8 a C24 acido monocarboxilico
alifatico empregue(s) na etapa (a) ser(em) selecionado(s)
entre sails de cdlcio, magnésio e aluminio, e misturas dos

mesmos.

14. Processo de acordo com a reivindicacgéao 13,
caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo II ou
Grupo III de um C8 a C24 acido monocarboxilico aliféatico
empregue (s) na etapa (a) ser(em) selecionado(s) entre sais

de céalcio, sais de magnésio e misturas dos mesmos.

15. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
de 1 a 14, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo IIT de um C8 a C24 &cido monocarboxilico

alifatico empregue(s) na etapa (a) ser(em) um sal do Grupo
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IT ou Grupo III de um Cl2 a Cl1l8, e preferivelmente Cl6 a

Cl8 &cido carboxilico alifdtico.

16. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 15, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo IIT de um C8 a C24 &cido monocarboxilico
alifdatico empregue(s) na etapa (a) ser{em) sal(is) de um

dcido carboxilico alifdatico saturado.

17. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 16, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo IIT de um C8 a C24 &cido monocarboxilico
alifdtico empregue(s) na etapa (a) ser{em) sal(is) de um

acido carboxilico alifatico linear.

18. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgbes
de 1 a 17, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo IIT de um C8 a C24 &cido monocarboxilico
alifdtico empregue(s) na etapa (a) ser{em) sal(is) de um

acido carboxilico alifatico hidroxilado.

19. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
de 1 a 17, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo IIT de um C8 a C24 &cido monocarboxilico
alifdatico empregue(s) na etapa (a) ser(em) sal(is) de acido
estedrico e/ou palmitico e/ou miristico e/ou laurico, e
mais preferivelmente ser(em) sal(is) de &cido estearico

e/ou palmitico.

20. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
de 1 a 19, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo

IT ou Grupo IIT de um C8 a C24 &cido monocarboxilico
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alifatico empregue(s) na etapa (a) ser(em) implementado(s)

na forma de um pd seco.

21. Processo de acordo com a reivindicacgao 20,
caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo II ou
Grupo IITI de um C8 a C24 a&cido monocarboxilico alifatico
empregue (s) na etapa (a) apresentar (em) um dgg de 20
micrones, de acordo com a medicao dos residuos de crivo

realizada com crivos DIN de 20 micrones.

22. Processo de acordo com qualgquer uma das reivindicacgdes
de 1 a 21, caraterizado pelo facto de o(s) sal(is) do Grupo
IT ou Grupo III de um C8 a C24 4acido monocarboxilico
alifdatico empregue(s) na etapa (a) ser{em) selecionados de
modo a apresentar(em) uma viscosidade de mais do que 100
000 mPas, e preferivelmente de mais do que 1 000 000 mPas,
a 180°C, medida num PHYSICA MCR 300 eguipado com uma
instrumentacao CP50 - 1, a uma taxa de cisalhamento de 5

s{-1) e temperaturas de varrimento de 200 a 130°C.

23. Processo de acordo com qualguer uma das reivindicacgdes
de 1 a 22, caraterizado pelo facto de o C8 a C24 Aacido
monocarboxilico alifatico do(s) sal(is) do Grupo II ou
Grupo IITI de um C8 a C24 acido monocarboxilico alifatico
empregue (s) na etapa (a) e of(s) C8 a (C24 Aacido(s)
carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa (b) néao

serem equivalentes.

24. Processo de acordo com qualguer uma das reivindicacgdes
de 1 a 23, caraterizado pelo facto de o(s) C8 a C24
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa
(b) ser(em) Cl2 a C18, e preferivelmente Cl6 a Cl8 acido(s)

carboxilico(s) alifatico(s).
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25. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
de 1 a 24, caraterizado pelo facto de o{(s) C8 a C24
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa

(b) ser(em) saturado(s).

26. Processo de acordo com qualgquer uma das reivindicacgdes
de 1 a 25, caraterizado pelo facto de o(s) C8 a C24
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa
(b) ser (em) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)

linear (es).

27. Processo de acordo com qualguer uma das reivindicacgdes
de 1 a 26, caraterizado pelo facto de o(s) C8 a C24
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa
(b) ser (em) acido(s) carboxilico(s) alifatico(s)

hidroxilado(s).

28. Processo de acordo com qualgquer uma das reivindicacgdes
de 1 a 26, caraterizado pelo facto de o(s) C8 a C24
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa
(b) ser(em) &cidos estearico e/ou palmitico e/ou miristico
e/ou laurico ou misturas dos mesmos, e mais preferivelmente

ser (em) Aacido estearico e/ou palmitico.

29. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
de 1 a 28, caraterizado pelo facto de o{(s) C8 a C24
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa

(b) ser(em) implementado(s) na forma de uma massa fundida.

30. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
de 1 a 29, caraterizado pelo facto de of(s) acido(s)

carboxilico(s) alifatico(s) total(is) e sal(is) de acido(s)
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carboxilico(s) alifatico(s) adicionados durante o processo
da invencao consistir(em) em 0,2 a 8, preferivelmente 0,6 a
5, e mals preferivelmente 3 a 4 mg de Aacido(s)
carboxilico(s) alifatico(s) total(is) e sal(is) de acido(s)

carboxilico(s) alifdtico(s)/m’ de carga{s) mineral(is).

31. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes
de 1 a 30, caraterizado pelo facto de of(s) sal(is) de
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s) empregue(s) na etapa
(a) e o(s) acido(s) carboxilico{(s) alifatico(s) empregue(s)
na etapa (b) serem selecionados de modo gue a sua mistura

isolada equivalente apresente uma viscosidade entre 5 e 400
mPas, a 180°C, medida num PHYSICA MCR 300 equipado com uma

instrumentagao CP50 - 1 a uma taxa de cisalhamento de 5 s(-

1) e temperaturas de varrimento de 200 a 130°C.

32. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
de 1 a 31, caraterizado pelo facto de o acido carboxilico
alifatico empregue na etapa (b) ser uma mistura de acido
estedrico:acido palmitico 1:1, e o(s) sal(is) de acido(s)
carboxilico(s) alifatico(s) empregue (s) na etapa (a)

ser (em) um estearato de magnésio ou calcio.

33. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
de 1 a 32, caraterizado pelo facto de 0,4 % por peso de
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s), com base no peso da
carga mineral, ser implementado na etapa (b), e 0,8, 0,6,
1,0 ou 1,2 % por peso de sal(is) do Grupo II ou Grupo III
de um acido carboxilico alifatico, com base no peso da

carga mineral, ser implementado na etapa (a).

34, Processo de acordo com a reivindicacao 33,

caraterizado pelo facto de 0,4 % por peso de acido(s)
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carboxilico(s) alifatico(s), com base no peso da carga
mineral na etapa (b), e 0,8 % por peso de sal(is) do Grupo
IT ou Grupo III de um acido carboxilico alifatico, com base

no peso da carga mineral, na etapa (a).

35. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes
de 1 a 32, caraterizado pelo facto de a relacao de peso de
acido(s) carboxilico(s) alifatico(s): sal(is) do Grupo IT
ou Grupo III de um acido carboxilico alifatico ser 1:1 a

10:1, e preferivelmente ser 1:2.

36. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes
de 1 a 35, caraterizado pelo facto de ser implementado um
agente de tratamento adicional que nao corresponde a um C8
a C24 acido carboxilico alifatico, nem a um sal do Grupo II
ou Grupo III de um C8 a C24 Aacido monocarboxilico

alifatico.

37. Processo de acordo com a reivindicacao 36,
caraterizado pelo facto de o agente de tratamento adicional
ser um siloxano, e mais preferivelmente ser um

polidimetilsiloxano (PDMS).

38. Processo de acordo com a reivindicacgao 37,
caraterizado pelo facto de o siloxano ser dosado a 200 até
1000 ppm, preferivelmente a 400 até 600 ppm, e mais

preferivelmente a 500 ppm.
39. Processo de acordo com a reivindicagao 37 ou 38,
caraterizado pelo facto de o siloxano ser introduzido no

processo apds a etapa (b).

Lisboa, 26 de Setembro de 2011
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