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Bogota

ASUNTO: Radicacion No. 01-213032
Tramite 002
Evento 001
Actuacion 430
Oficio 724

Respetada Sefiora Céspedes:

Con el fin de dar respuesta al oficio No. 724 relacionado con el requerimiento de la
patente No. 01-213032 “Aditivo Asfaltico con propiedad de reducir indice de
envejecimiento y método de su formulacion” el cual fue notificado por fijacion en lista de
fecha 26 de Enero de 2006, estamos anexando la siguiente informacion:

Revisando el resultado del examen de fondo encontramos, en el numeral 3.A, la
siguiente observacion:
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1- “El titulo de la invencién contiene la expresion “indice de envejecimiento” pero ...

en el texto de solicitud se miden dos magnitudes diferentes que no lievan el
nombre indice de envejecimiento sino RTFOT y PAV: envejecimiento en pelicula
delgada rotatoria y envejecimiento a presion, respectivamente”. Se concluye que
“esto puede inducir a confusion”.

2- “No es claro a que polimero se esta refiriendo el solicitante” en el folio 19,
polimero EE, y se recomienda “referirse a los nombres quimicos comunes”.

3- “Al mencionar que los productos y desechos de los procesos de petro- y
carboquimica “tienen en su composicion las sustancias aromaticas” no esta
definiendo si ésas son las resinas polifuncionales”. Se recomienda aclarar “; qué
es lo que realmente usa el inventor: una resina o simplemente sustancias
aromaticas?”.

4- “El solicitante no demuestra en la descripcién que el alquitran contenga resinas
aromaticas polifuncionales”.
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Y por consiguiente, “la descripcién no cumple con el requisito de claridad”.

En el numeral 3.B. sobre el capitulo reivindicatorio se dice:
- “El solicitante caracteriza al aditivo por el resultado obtenido, mas no por la forma [i1co®Tec

clara en que lleg6 a ese resultado.... No se aceptan reivindicaciones de objetos que
caractericen por resultados porque al pretender proteger un desempefio, un
resultado, esto causa que el alcance de la reivindicacion incluya no solo la solucién

CERTIFICADO

propuesta, sino todas las alternativas presentes o futuras que lleguen a ese |FLoro
resultado”. DE LA CALIDAD
Cédigo N© 1905-1

Prastacién de Serviclos de
Lehoratorlo y Fabricacién de

Y por lo anterior, “el capitulo reivindicatorio no cumple con el requisito de claridad” y se E&:mﬁ;‘m
. . . . . » C- 150 9001:20f
debe “.anexar un nuevo capitulo reivindicatorio... ®

En el numeral 4 se recomienda revisar el documento (D1) DE 195 01 212 A1 Verfahren
zum Herstellen von Bitumen und Asphalt, 1996-06-27.

El numeral 5.A. del resultado del examen dice que:

“El documento D1 revela la misma solucién encontrada por solicitante al problema de T
envejecimiento del asfalto. Efectivamente, los autores de D1 ya habian previsto el uso de ml=Net§
desactivadores de radicales libres como las aminas aromaticas y los productos de
condensacion arilfendlicos.”

Por lo anterior se concluya que “a partir de las ensefianzas de D1 un técnico medio en la

materia habria derivado de manera evidente el objetivo de la solicitud estudiada” y el

“...estudio no cumple con el requisito de nivel inventivo...”

Por lo anterior y teniendo en cuenta las recomendaciones y requerimientos de la sEmemsmree
inspeccion, para requisitos del numeral 3 A, aclaramos lo siguiente:
1. Para prevenir una confusién con el titulo de la invencién, lo podemos cambiar y

presentar como:
“Método de preparacion de aditivo asfaltico que se utiliza para mejorar la

resistencia del asfaito frente los efectos climaticos y del trafico”.

En la descripcion de solicitud se utiliza la caracteristica “indice de envejecimiento”yaque |~
se reconoce como fuente informativa y aparece en publicaciones cientificas, sobre [i]r[c
comportamiento de los ligantes asfalticos frente al envejecimiento (1-3). Por lo general, 1]
éste dltimo presenta la relacion de dos caracteristicas del mismo asfalto, tomadas antes [ H |
y después del envejecimiento, casi siempre simulado en laboratorio, y con mayor o
frecuencia se comparan datos de mediciones reologicas o la cantidad de los asfaltenos.

El parametro “indice de envejecimiento” no tiene una definicion estricta y se utiliza en las
investigaciones para hacer analisis comparativos.

2.El polimero Eastman EE es una olefina funcionalmente modificada con anhidrido
maléico de Eastman Chemical Company, las detalles de formulacién no las aclara el oo
fabricante.
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3.Como materia prima, que se puede utilizar para la obtencién del aditivo declarado, se
mencionaron subproductos y desechos de los procesos de petroquimica y de
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carboquimica, teniendo en cuenta el Alquitran Aromatico, producto de los fondos de la
fraccionadora de la unidad de ruptura catalitica del petroleo y, también, Alquitran del

proceso de coquizacion de carbén.
En la obtencién del producto descrito en la solicitud se us6 Alquitran del carbén que

contiene una proporcion de brea entre 50 y 64% w/w .

4.Teniendo en cuenta que la “Brea” contiene en su composicion los productos
condensados de alto grado de insaturacion y aromaticidad, con heteroatomos (alquil
sustituidos, con el grupo ciclopentadieno, parcialmente hidrogenados, heterosustituidos,
con grupos carbonilo, oligoarilos y oligoariimetanos, compuestos policiclicos
heteroaromaticos (benzdlogos de pirrol, furano, tiofeno y piridina), son de caracter
resinoso, les nombramos “resinas aromaticas polifuncionales”.

Adicionalmente presentamos la informacién sobre caracterizacion de las breas:

e Punto de reblandecimiento: Es la temperatura a la cual la brea cambia de ser un
sélido quebradizo a ser fluido mas o menos viscoso. Puede variar entre 30 y

180°C

e Rendimiento en coque: Es el residuo sélido (coque) de la coquizacién de la brea
a 900 °C. Esta relacionado con el rendimiento del material de carbon en el

proceso industrial.
« Andlisis elemental (C, H, O, N, S): La relacién atémica C/H es indicativa del grado

de aromatizacion de la brea
e Cenizas y su composicion. Los contenidos en K, Na, V, etc. Son particularmente
importantes en el consumo de los 4nodos Sdderberg utilizados en la obtencion

del aluminio.
o Insolubles en: quinoleina (IQ, o resinas a), Tolueno (IT) y n-Hexano (IH).

o resinas B:IT-IQ
o resinasy: |H-IT

DESCRIPCION DE LA INVENCION (informacién complementaria)

La composicién de Alquitran, del proceso de coquizacion (Acerias Paz del Rio, S.A.),
descrito en la solicitud corresponde a la siguiente (4):

Curva destilacion:

Nombre de fraccion %W/w Temperatura, °C
1.Agua y aceites ligeros 0.5-3.0 hasta 158
2.Aceites fendlicos 6.0-13.0 158-216
3.Aceites naftalinoso 4.0-8.0 216-255
4.Aceite pesado 5.0-12.0 255-258
5.Aceite antracenico 10.0-20.0 285-342
6.Brea 50.0-64.0 342+
Humedad, % 4 max.

Gravedad especifica a 25°C 1.1-1.2

Cenizas, % 0.1-0.2
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Azufre, % 0.81-0.98
Poder calorifico (kkal/kg) 8.500-9.000
Viscosidad Engler a 70°C 4.0-6.0
Viscosidad Engler a 100°C 1.5-2.5

ICONTEC

OBJETIVO DE LA INVENCION {@

CERTIFICADO

El objetivo de la presente es la formulacién y obtenci6on de un aditivo que puede “DEGESTON

mantener las caracteristicas de un asfalto frente a los cambios provocados por efectos

. 72 zZ g Prestacién de ios
climaticos y del trafico. it o
Mezclas Asfélticas
NTC-1S0 9001:2000

Revisando el documento recomendado (D1), la patente DE 19501212 A1, Verfahren zum
Heratellen von Bitumen und Asphalt, encontramos:

La patente estd dedicada al método de obtencién de un ligante asfaltico (asfalto o
betumen) mejorado, debido a la presencia de un modificador del comportamiento del

ligante frente al envejecimiento. M |

El objetivo de esa invencion es la produccién de un ligante asfaitico con un aditivo que Sl Net=
garantiza su estabilidad durante el proceso de envejecimiento. El objetivo se alcanza

por introducir al ligante algunos bloqueadores de radicales libres individuales o en la
composicion, en una concentracién entre 0.1 hasta 5%w/w. Se presenta la lista de los

productos - aditivos.

En la descripcién de la patente mencionada se subraya la influencia del oxigeno y

temperatura en el proceso del envejecimiento de un asfalto, que provocan la ruptura de

enlaces quimicos y formacion de radicales libres. Se mencionan los procesos y

reacciones quimicas del envejecimiento, como evaporacion, oxidacién, polimerizacién y =g =

condensacién que finaimente estimulan un cambio estructural del ligante de estado juuuwiaycomercio

original al envejecido por la ruta siguiente: R o Sous Cor
Sol -> Sol estructurado -> Coagel -> Gel

La patente describe los anélogos de la invencion, la patente de US 4196013 entre estos,
donde como aditivo, con la funcién de bloguear a los radicales libres de la reaccién de
oxidacion, se usa negro de humo con una cierta area de superficie BET-N; 50-120 m*/g y
la cantidad de volatiles 0.5%w/w , en la proporcién entre 2 y 5%w/w en asfalto. Esta

patente se refiere a un asfalto oxidado. hﬂi'mlﬂ’mﬁmacmm
I|P|C

El método propuesto en el documento D1 consiste en la adicién de un aditivo o E

respectiva mezcla de los aditivos a un ligante asfaltico en la concentracion 0.1-5%W/W @ 1. e s
la temperatura 150°C y mezclado durante 5-10 minutos.

La lista de los productos que se pueden usar de acuerdo con la patente mencionada,

como aditivos-bloqueadores de radicales libres, es la siguiente:

Acidos grasos modificados, ésteres de los acidos grasos modificados, epdxidos de los

esteres de los é&cidos grasos, acidos grasos, alquilarilaminas, alquilarildiaminas, ez
fenilnaftaleno, el producto de condensacién de arilfenol, mezcla de alkilfenoles
fenilfosfato, composicién de los compuestos tioorganicos, arilnaftalene.

~
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En dicha patente se reportan los datos comparativos de asfalto original y envejecido en 5
anos con y sin aditivo, utilizando como aditivo acido graso modificado y arilnaftalene.
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A pesar de que el documento D1 presenta el método de obtencion de un ligante asfaltico
mejorado debido a la presencia de los bloqueadores de radicales libres que aumentan la
resistencia al envejecimiento de un asfalto, dicho documento no describe el método
de obtencion de estos aditivos. Es la razon, por la cual no se puede tomar como el
analogo mas cercano para nuestra solicitud. ICOMTEC

Se dice que las sustancias se pueden usar tanto como mezclas, como individuaimente, @
sin embargo, no presenta ninguna proporcion ni los criterios para su formulacion.

CERTIFICADO
Los nombres de sustancias presentes en la descripcion de la patente DE 19501212 A1 P
representan clases de sustancias sin detallar aspectos tan importantes como, por s
ejemplo, rango del peso molecular. Se sabe que sustancias de la misma clase, pero de mmzrsws
bajo y alto peso molecular, pueden provocar efectos completamente distintos, hasta ™™=z
opuestos, en las reacciones quimicas.

Es importante mencionar que existen evidencias de que acidos grasos, algunos de sus

derivados (Gun R.B.; Kolbanovskaya A.C; Vinogradov M.V.) y aminofenoles (Rozental

D.A.) actiian como catalizadores del envejecimiento del asfalto(5-8). Consideramos que

no es conveniente referirse a los nombres generales de las clases de sustancias.

Los resultados finales de asfalios envejecidos con los aditivos, tampoco son M

mientras que el envejecimiento simulado en laboratorio PAV se considera para alcanzar
un grado de envejecimiento entre 8 y 10 afos de servicio. Ademas no es posible
comprobar el funcionamiento de cualquiera de las sustancias mencionadas en la patente
(D1), en las condiciones y con el asfalto mencionado en la solicitud de Corasfaltos, por
su definicion definitivamente vago.

comparables, ya que en el documento D1 se dice sobre un envejecimiento de 5 afios, _%Ife.? Net 5—

De la teoria basica de la quimica organica y petroquimica, se sabe que los derivados de
alquilaminas aromaticas manifiestan su actividad como bloqueadores de radicales libres smsmss g
en las reacciones de oxidacion. No obstante, no se puede garantizar ni predecir su

efecto favorable dentro de un cierto producto, ya que este depende de la composicion g‘%ﬁ&?ﬁﬁi&%ﬂm
de moléculas de los hidrocarburos presentes. AR

En la patente US 6,048,826 Lubricating oil composition, se describen los antioxidantes

del tipo aminico como “monoalkyldiphenylamines such as monooctyldiphenylamine and
monononyidiphenylamine; dialkyldiphenylamines such as 4,4'-dibutyidiphenylamine, 4,4'-
dipentyldiphenylamine, 4,4'-dihexyldiphenylamine, 4,4'-diheptyldiphenylamine, 4,4'-
dioctyldiphenylamine, 4,4'-dinonyldiphenylamine and 4,4-octyl-tert-butyldiphenylamine;
polyalkyldiphenylamines such as tetrabutyldiphenylamine, tetrahexyldiphenylamine, [i1Te]c]
tetraoctyldiphenylamine and tetranonyldiphenylamine; and naphthylamines such as -
naphthylamine,  phenyl-naphthylamine,  butylphenyl-naphthylamine,  pentylphenyl- ]
naphthylamine, hexyiphenyl-naphthylamine, heptylphenyl-naphthylamine, octylphenyl-
naphthylamine and nonylphenyl-naphthylamine” Los recomienda utilizar en una
proporcién hasta 2%w/w en la composicion de lubricante que garantiza la estabilidad del

producto adecuada.

En la descripcion de la patente US 6.235.686 Lubricating compositions containing

aromatized 1,2-dihydro-2,2,4-trimethylquinoline polymers, se menciona la utilizacion deff g B
los antioxidantes y los aditivos “antiwear/extreme pressure agent’ que son productos dej {
ll!llclllll(lllIIIIIHIIJ :

distinta naturaleza y, por consiguiente, de diferente mecanismo de actuaciér_l ep_el
sistema de un lubricante. La recomendacion de utilizar dos productos distintos se justifica
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por la variedad de reacciones quimicas y los mecanismos que ocurren durante el
desempeno del producto.

Se reconoce que el proceso de envejecimiento de un ligante asfaltico es complejo y
contiene varios reacciones. La reaccién de oxidacion es solo una de los demas (9). ICOMTEC

La solucion propuesta en esta solicitud permite obtener el producto Unico que @ i
manifiesta propiedades de aumentar la resistencia de un asfalto frente a los efectos del
envejecimiento, (verificado por un proceso del envejecimiento en laboratorio, que durante | SEEFECE0
su procedimiento simula los efectos climaticos y del frafico), utilizando materia prima que | PEtAcuDAD
permite obtener la composicién dnica del aditivo, después de la reaccion con Featei

yFe
Adltives para Asfaltes y

paraformaldehido y aminas aromaticas. Este hecho garantiza la novedad y altura Nt SR
. . . . - 9001:2000
inventiva de la solicitud presente.

CERTIFICADO

La actuacion del aditivo, no solamente como bloqueador de radicales libres en la
oxidacién, se nota analizando los resultados de analisis SARA de asfalios ensayados.
La mayor diferencia en el cambio de proporciones de las fracciones asfalticas, antes y

. después del envejecimiento simulado, se observa en los “Saturados” y “Asfaltenos”. Las
= sustancias lineales de la fraccion “Saturados” se consideran como muy resistentes frente &

a las reacciones de oxidacién con oxigeno. El cambio de la proporcion de esta fraccion

L/' de saturados es posible debido al proceso de evaporacion simple y/o al desarrollo de la mliNet 5
isomerizacion de Hq-protones y ciclizacién de los grupos alquilicos tanto en el proceso de w
envejecimiento en corto plazo (RTFO) como en largo plazo (PAV). La figura 1 presenta

las transformaciones probables.

CHCHy

CHy~(CH35~CH, —> —_—

CENTFICADQ DE ACREDITACH
l Resolucién 12821 2005—06—(0)8N

_m Industria y Comercie

e iy, i -CH, SUPERINTENDENCTA

e 3 Feost et eifind
7CHy

Fig.1. Transformaciones hipotéticas en la fraccion de los saturados.

\&\5&
(Fuente : Siddiqui M.N., Ali M.F., Fuel, 78 (1999) 1407-1416)
REIVINDICACIONES. %
H

1.El método de formulacion del aditivo asfaltico, que se utiliza para mejorar la resistencia
del asfalto frente los efectos climaticos y del trafico, a través de una reacciéon de
fenilamina y paraformaldehido con hidrocarburos aromaticos, caracterizado por
utilizacién del derivado de alquitran de hulla con el punto inicial de ebullicion 160°C y
feniletilamina o la composicion feniletilamina con fenilmetilamina en la proporcion molar
3:1 respectivamente.

Al LAl b~

Lulll!lllll(lll DILASEALTS

2.El método de preparacion de aditivo asfaltico, de acuerdo con el punto 1, se realiza con
base en Alquitran del proceso de coquizacién con la curva de destilacién siguiente:
Nombre de fraccion %wW/wW Temperatura, °C

1.Agua y aceites ligeros 0.5-3.0 hasta 158

I
I
I
y
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2.Aceites fendlicos 6.0-13.0 158-216

3.Aceites naftalinoso 4.0-8.0 216-255 ’
4.Aceite pesado 5.0-12.0 255-258

5.Aceite antracenico 10.0-20.0 285-342

6.Brea 50.0-64.0 342

ICOMTEC

C

Samricano
DEI.AO\I.IDAD
Codiaono 19054
Prestaci;

én da Serviriog gg

¥ do
Adltives para Asfaltog
Mezclag 4

2cuerdo con el punto 3, se realiza gn * EHn:
2'y 8horas.

3.' !El método de Preparacién dej aditivo asfaltico, de acuerdo con ¢j punto 2, se realiza
utilizando |ag Siguientes Proporciones entre

] los reactantes (hidrocarburgs
Paraformaldehido : aminas ) = (5-8): 1,15

4.El método de Preparacién dej aditivo asfaltico, de
el rango de temperatura entre 105 - 120°C, entre

1. Agnusdei J.O. - Composicion quimica de los asfaltos y la rela
propiedades fisicas ; Memérias de 8° Congreso Ibero-

Asfaito, CILA 8°, Santa Cryz de la Sierra, Bolivia, 12-
1-11.

2. Siddiqui M.N., Ali M.F. - Studies on the aging behavior of the Arabian asphalts ;
Fuel, 78, 1999, 1005-1015.

3. Babaev V.1, Korolev L.V., Gridchin A.M. - Technical surfactantes from the second

cion con sus
Latino- Americano de
17 de Noviembre de 1995,

materials in the road construction, M. Edition: Transport, 1991, 145, R
- Acerias Paz del Rio, S.A Caracteristicas de Alquitran que se produce durante el I o,
proceso de coquizacién. TFERINTERDENC T
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Gun R.B.- Petroleum Bitumenes; M., Chemistry, 1973, 88.
Kolbanovskaya A.C., Mikhailov V.N.- Road bitumenes, M., Transpprt, 1973,.264.1.
Vinogradov M.V.-Thermo chemical and kinetics investigation of bitumen oxidation
is (rus) L., 1971. ' .
grOCGStSa,l IIDDh,li thlgtj‘rez(nikzw AV., Kudryavtseva IN., - Bitumenes. Production and
lozental D.A.,

ification, L., 1979, 80. _ P o
method.ol\;r;()dﬂﬁa&o:, - Investigation of chemical transformations by NMR and
Siddiqui M.N., -

9 I1.P|C
i ’ 7‘1 41 6-
tory aging of Arabian asphalt ; Fuel, 78, 1999, 140
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