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SUPERINTEND
  

DIWSION DE NUEVAS CREAMNES - 
D. 

Re: Expediente No. 04008246 
Solicitud de patente a nombre de OSM IP Assets B.V. 

Yo, JIMENA ESCOBAR URIBE, identificada como aparece al pie de mi firma, 
domiciliada en Li carrera 11 No. 86-53 Piso 6, obrando como apoderada de la 
sociedad DSM IP Assets B.V., domiciliada en Heerlen Holanda, solicitante de la - - 
patente de Li referencia, en respuesta al oficio No. 4701 del 20 de abril de 2007 
relacionado con el concepto tØcnico No. 583, me permito manifestar lo siguiente: 

1. Con fundamento en Li facukad que confiere el artIculo 34 de la Decision 
486 al solicitante para modificar Li solicitud de patente en cualquier momento del 
trÆmite, presento junto con este memorial nuevo capItulo reivindicatorio en el 
cual se han realizados Lis siguientes modificaciones: 

1.1 Se presenta la figura 1 de acuerdo con Li forma de presentación aceptada 
por ese despacho. 

1.2 Se introdujo la expresión "caracterizado porgue" dentro de las 
reivindicaciones 1 a 13, esto con el fin de establecer Li diferencia entre el 
preÆmbulo y Li parte caracteristica revelada en Li presente invención. 

1.3 En ci literal a) de la reivindicación 1 se introdujo la expresión "dcido con 
pH entre O.Jy 6"con elfin de actarar que el medio acuoso tiene Li caracterIstica 
tØcnica de ser Æcido y encontrarse en un rango de pH de 0.5 a 6. El sustento 
para esta inclusion se encuentra en la pÆgina 8, tercer pÆr-rafo Imneas 1 a 3 de Li 
memoria descriptiva de Li solicitud en estudio. 

1.4 De otra parte, a to largo del capftulo reivindicatorio se reemplazó Li 
expresión "compuestos gaseosos dferentes del hidrógeno" por la frase "-NZQ 
N, NO. NQ- JF.i2Oy/o CHy/o compuestos los cualespueden ser ajimentados 
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su respectivo sustento en la descripción de 
pÆgina 5, lIneas 11 a 16. 

seoso". Esta modificación tiene 
invención, principalmente en la 

Finahnente, me permito decir que las antenores modificaciones no amph’an la 
materia objeto de la presente solicitud y mediante las mismas se supera 
cabalmente las obeciones de claridad de la invención manifestadas por el 
examinador. 

Para este efecto, me permito acompaæar el recibo ntImero 07-51,456 del 27 de 
junio de 2007 con el cual queda cubierta Ia tasa correspondiente a Ia modificación 
en cuanto al capItulo reivindicatorio. 

Seæor Superintendente, 

QVNA k?BAR URIBE 
CG39.779.452 de Usaquen 
T.P. 68228 
Cod. 5376 

1. 
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REIVINDICACIONES 

1. Un proceso para la preparación de hidroxilamonio, caractenzado porque 

dicho proceso comprende: 

a) Alimentar hidrógeno gaseoso a una mezcla de reacción que 

comprende un medio de reacción acuoso Æcido con pH entre 0.5 y 6 

y una fase gaseosa que contiene hidrógeno, N20, N2, NO, NO2, H20 

y/0CH4; 

b) Reducir catalIticamente, en dicha mezcla de reacciOn, nitrato con 

hidrógeno a la forma de hidroxilamonio; 

C) Retirar una mezcla de gases desde la mezcla de reacción, dicha 

mezcla de gases comprende hidrógeno gaseoso y N20, N2, NO, 

NO2, H20 yb CH4y/o compuestos que pueden ser alimentados a la 

zona de reacción junto con el hidrógeno gaseoso; 

d) Separar al menos parte de N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4 yb 

compuestos que pueden ser alimentados a la zona de reacción junto 

con el hidrógeno gaseoso de la mezcla de gases, produciendo un 

gas enriquecido en hidrógeno; y 

e) Pasar el gas enriquecido en hidrógeno a la zona de hidrogenación. 

2. Un proceso de acuerdo con la reivindicación 1, caracterizado porque dicho 

proceso comprende pasar el gas enriquecido en hidrógeno a  la mezcla de 

reacción. 

3. Un proceso de acuerdo con la reivindicación 1 o la reivindicación 2 

caractenzado porque dicho proceso comprende separar dicha al menos 

parte de N20, N2, NO, NO2, H20 yb CH4y/o compuestos que pueden ser 

alimentados a la zona de reacción junto con el hidrógeno gaseoso de dicha 

mezcla de gases usando una membrana. 



4. Un proceso de acuerdo con la reivindicación 1 o la reivindicación 2 

caractenzado 
porque dicho proceso comprende separar dicha al menos 

parte de N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4 y/o compuestos que pueden ser 

alimentados a la zona de reacción junta con el hidrógeno gaseoso, de dicha 

mezcla de gases usando adsorción por balanceo a presión. 

5. Un proceso de acuerdo con la reivindicación 1 o la. reivindicación 2 

caractenzado 
porque dicho proceso comprende separar dicha al menos 

parte de N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4 y/o compuestos que pueden ser 

alimentados a la zona de reacción junto con el hidrógeno gaseoso de dicha 

mezcla de gases, usando destilación criogØnica. 

6. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, 

caracterizado porque la fracción molar del hidrógeno en  la mezcla de gases 

es mayor que 0.4. 

7. Un proceso de acuerdo a la reivindicación 6, caracterizado porque la 

fracción molar del hidrógeno en la mezcla de gases es mayor que 0.5. 

8. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, 

caracterizado porque la presión parcial de hidrógeno en  la mezcla de la 

reacción es mayor que 1.0 MPa. 

9. Un proceso de acuerdo a la. reivindicación 8, caracterizado porque la 

presión parcial del hidrógeno en la mezcla de la reacción es mayor que 1.3 

MPa. 

10. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, 

caracterizado porque dicha al menos parte de N20, N2, NO, NO2, H2O yb 

CH4 y/o compuestos que pueden ser alimentados a la zona de reacción 

junta con el hidrógeno gaseoso incluye N2. 



11. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, 

caracterizado porque dicha al menos parte de N20, N2, NO, NO2, H2O yb 

CH4 y/o compuestos que pueden ser alimentados a la zona de reacción 

junto con el hidrógeno gaseoso incluye CH4. 

12. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, 

caracterizado porque dicha al menos parte de N20, N2, NO, NO2, H2O yb 

CH4 y/o compuestos que pueden ser alimentados a la zona de reacción 

junto con el hidrógeno gaseoso incluye N20. 

13. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, 

caracterizado porque dicho proceso es un proceso continuo. 
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DESCRIPCION 

Procedinsiento para Is preparacldo de sales dc bidroxilarnonlo 

La invention so refiere a on procedimiento pars Ia preparatiOn do usa sal de hidroxilamonio a travds 
tie Is reducclOn catalitica do tones 0110510 on un media icido, on prc.oncla rio en eatalisbdor activado, 
cesinprendiendo dicho catalizador parUculu do sopor to con parUculaa met4licas quo conhi0000 paladio y 
platino. 

10 Una aplicaclOn importante do sales do hidroxilamonto es en Is preparaciOn de oximas do cetonas 
o aldc’hfdoe, en particular Is preparaclOn do oxima de cidohexanona a partir do ciclohexanona La 
oxima do ciclohexanona so puede transporter a cieprolactama ft partir do Is cisal so prepare ci nylon 
Coneecuentesnente, Is sintesis do sales do hidroxilamomo so acopla conulnmentc con otros procedimientos 
conocjdoa, tales come Is preparaciOn do oxima do ticloalcanona. Las sales do hidroxilsinomo tasublOn 

Is 
so usan on is production do antioxidsates, auxaliaros do tincióu y productos qulmicos fotogrificos Se 
conoce un procodimiento ciclico pare I. preparatiOn do usa oxima. El inodin do reacciOn so tampons 
con ayuda do us £ctdo, pot ejeinplo kido (osfonro y/o deido sulfdrico y las sales tampones denvadaa 
do estee 6cido, pot eemplo, sales alcalmas y/o sales do antonio. En Is sintesic do hidroxulanionto, los 
jones nitrato u Oxidoo do nitrdgono, pot ejemplo, so conviction on cones do hidroxilamomo con syods de 

20 hcdrOgeno do acuierdo con Is eiguionto reactiOn 

2 H + NO + 3 H2 -- NH3OH + 2 H30 

Los catalizadores pars Is prepazaciOn do sales do hcdroxslamosuo estOn comcrccalmonte disponibles do 
Johnson Matthey y do Degusia Sun embargo, Is actividad y gulectividad do estee catalizadoree so puede 

25 mojorar. 

Los catallzadoren pars Is preparacaOn de sales do hidroxtiamomo tambin son conocidos per el do-
cunstnto DE-A-2231440. Sin embargo, en dicho documonto DE.A.2231440 no so do rnnguna indicatiOn 
respecto a las concentraciones relatives do paladin y platino an cada partkula do metal quo so suatancial-

30 nicole Is miama y ace efocto positive coo resperto a Ia actividad y selectividad del catalizador 

En Journal of Chemical Society, Faday Transactions, vol. 89, no 14, pdglnas 2537-2543 so desert. 
ben, per N Toshinia et at., calallzadores do hldrogcnaclOn con paladio y platino, pain sin embargo no so 

35 
describes las concentracioncs relatives do paladio y platino. 

La finalrda,d do la InventiOn, shore, es crest sin procedimeonto on ci cual toe catalisadores longeD una 
selectivldsd y/o actividad eOn mojor 

Lets imnslidad so logra dobido a quo las concentracionea relatives del paladio y del platino en cads 
40 partfcula metOlica sabre isa paiilculsa do sopolte son sustanclalmente las mismas. 

Eats no es ci caao coo el presenCe catalizador comorceal. 

"Sustanclalmonte las mismas" so define en Is presente como usa deeviaciOn cst4ndar do Is, concen-
45  do platino en cads parlfcuia do metal do paladio-platino, on per clonto en peso, de como mdximo 

4% absoluto 

Preferiblemonte, Is. concentratiOn normal sal deuinida on mOs poquefia quo 3,5%, en particular inOs 

so 
poqueSa quo 3%. 

La relaclOn on peso entro paladlo y platino on ci cstsltzador puede ester entre 6.4 y 9,9 0,1 Prefers-
blemente Is relaciOn oslO cntto 7.3 y 9,5.0,5. 

En princlplo, so puede user come soporto cuaiquler material quo sea eatable en ci media do reactiOn, 
55 pot ojemplo, carbOn activado, grafito o sOles. 

El tama(so do partfculm medio del enperto an en Is, prdctics mile pequeflo quo 50 pm. "Tamaio de 
perticulas medeo" so entlende quo slgnifica 50% on voluinen do las particulas quo es uda grande qua esto 
dlOmetro. Sin embargo, un sopocto con el cual per Is menos 99% an volumcn do Ia cantidad total do 

60 particulas tiene un diOmetro manor quo 20 pm tambiØn be inoetrado set particulsrmente adecuado. En 
vista do Ia hours do lea particulas del soporte, Ia soparaclOn del catalizar stravde do Is hltraclOn puede 
sot dificil. La filtraciOn normal so puede lograr sin afectar advorsamente a is actividad del catalizador 
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afiadiondo non cantidad do material incite, pot ejeinplo material soporte sin partfcuias metil.iicss, quo 
t,cne on di&mctto do particular got excede el do las patticulas do soporte del catalizador, pot ejemplo 
as adecuado aproximadamoiito 20-100 pm. Una cantidad do 0,3-10 g de material inerte pot gramo do 
material catalizador. 

Pot to general, ol tamaiio de partleulas modlo oxcede do 0,1 pm Si Se usa one tOcnica do iiitraciOn de 
Hujo cruzado, ci tamsªo do pattfri.iso preforiblomente excede 1 pm, an particular excede 5 pm Si so use, 
one tcnica do liltracldn nids convcneional, ci tamaæo do partkulas del soporte prokiiblemcnto excede 
do 10pm. 

iO 
El catalizador debt ocr aetivadn; ci catalizador puede ocr active& pot Is praiencia pot uno o mOs 

activadorm do catalizador El activaclor dc catalizador puede set on elemento del gropo quo comprondo 
Cu, All, Au, Cd, Ga, In, TI, Ge, Sri, Pb, As, Sb y Di. Los compuestos que cootienr’n los elc’mentos en 
cumtidn tamblOn as pueden user como activp.dotcs de catalsz.dot, pot ejemplo dxidos, nittatoa, fo.tatos 

is sulfates, hsiogcnuroe, tactratos, oxaistos, fotmiatos y acetatos. Los elcmcntoe o sus cornpueal.oe so puedon 
splicer directamente at catalizador o so poeden aims4ir at medlo de teecchdn. Us tocultado muy adecuarlo 
so puede obtenet On aproxitnadamentc 0,01.5 mg, pteferiblemente alrededot do 0,02 a aproximadamenic 
4 mg, do elemento(s) del grupo anterior estd prseciitc pot gramo de catalizador, en caw en que el catali-
zador tongs una superticte do entre airododor do S y aproxlmadatnente 10 ni2/g do catalizador. Mienttas 

20 mM grando sea Is superfine, reds actwador so nocesitar 

La prestOn del 113 a Ia cual tone luger sets teaccsdn en gencralmentc entre 1 y 50 bares, preferible-
monte ostto $ y 25 bares. La prestOn total do Is reacciOn as puede controls: mezclando on gas iisette con 
ci hidrOgeno El 113 usado puede o no sot putificado. La purificación puede tenet luger con Is ayude, 

25 por ejoinplo, del carbOn activado pars Oil propusito de soparat componontes orgitnicos, on catalizador 
tic paladin pars ci proptiolto do soparar oxigeno y/u Oxido de zinc pars soparar azutte y ruteuio pane 
prnuiover Is conversiOn do CO y CO3 Si so moecla hello con at H3, ci belto so poetic purificar con Is. 
ayuda del carbóit activado. Tamlodo son adecuados otros gases inertes coma, argOn, metal o nitrOgeno. 

30 Las sales do hidroxilamonio as puotlen preparer a on pH entre 1 y 6, preter,blcmcnte entre I y 4 
El pH do Is reacciOn as puede msntener medlante is adición do on dcido mineral lucite, tel como icido 
clorhidrico, nitrico, sullOnco 0 foi,tOnco 0 sos sales 

La temperature poetic varier entre 20 y 90°C; preleriblemente as use una temporatuta do entre 30 y 
35 70°C 

La invenciOn as dilucidard con retcrencia a los siguienten eempIos, sin limitarse a los sustains. 

Ejemplos y experimontos comparatives 
40 

Los ojemplos y experimentos comparatives as llovaron a cabo en on reactor bajo prestOn termoe. 
tatizado hedso tin some at cromo.nlqucl, quo testis on didmetro interns, de 80 mm y its volumen do 
aproximaclamente 300 ml, do conformidad con at siguiente procedimlonto at reactor cstaba eqoipado con 
tabiquni do 8 nun do audio y on agitadot de turbine do 6 paletas con otis seccl6a transversal do 40 mm 

4$ y palates do IOxlO mm. El reactor so hizo luncionar comet us, reactor tie suspensiOn do toni Cases con 
una productiOn continua do Cases, liquids y gas005a, micotras quo at catalizador sOlido en polvo so retestla 
en ci reactor con Is, ayuda do on filtro do membrane do TeflOn5 on Is sallda del liquido. Se allmentd at 
reactor con ayuda do one bombs on liquids do alinicntacldn quo contenia 3,2 moles/litro do tampOn do 
&cldo iiltrioo disuelto on on tompdii do 6.ddn IoelOrtco do 3,3 moles/litro acuoso usia 0,1 molen/litro do 

so NaOH. El volumeti de I. lam liquids en all reactor as mantuvo an tin valor eonstante tie 115 mL Tasnb,dn 
so alimontd hidrdgeno at reactor. La prestOn del reactor so mantovo an on nivel constants con Is ayuda 
tie un regulador de preeión  an Ia salida do gas; el gas doaprendido as enfriO sates del rcgulador do prestOn, 
mientras qua ci modal tie gas desprendldo total so midiO dcapu& did regulador do pre.iOn La presiOn 
partial do hidrdgeno so vario a otis prestOn total constante mezciando con heito. 

55 
El reactor as hizo funcionar a on pH constanto do 1,8 Pars sole An, ci suministro de H a travM 

do Is alimontsción so ajustO ala cantidad consumida en at reactor atravda do tins modiciOn de pH an Is 
solids del liquids y ajuste del caudal do alimentaclOn. 

60 Todos lee productos so snalizaron on lines. La’i condontraclones do los guns NO, NO y N30 en at gas 
despreodido so midleron con Ia ayuda tie on cromatografo do gases. Las concentraciones do bidroxilamina 
y NH, ademds del H, restaste, so determinaron modiante on apaato sutomdtico do valoraciOn. Los 
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catalizadorea so abmontaron at reactor; las concentraclonea so mwoitran en las ssgiiicnta. Tables. La fins. 
lidad tue ascgurar Is actividad constants en el reactor, Is quo signifies quo so usO sudan mcnos catalizador, 
dependiondo do Is actividad del catalizador. DespisOt, el reactor so c-and y so volvid inorto con Ia ayusla 
do hello. Despises do Is inertisaciOn, so creO tins presiOn do 40 bares do 113 y ci reactor as Ileiió coo 115 nil 
do liquido quo tents Is compoeiclOn del products Dptids so iiiiciO Is operatiOn introilucientlo material 
do aiimcntacidn a travM do Is, bombs. La temperature fire, 55°C y Is volocidad do agitation (lie 1300 rpm 
(revolucionea pot miniito) 

El catalizador so active con Is ayuda do Go, quo as doaificO, como otis solutiOn do Cr03 en egos o 
10 dlsoelto an ci material do alimentaciOn, en pasce durante ci curso del expc.rimento La primers, dose so 

afladid cads vex dontro tie ones cuantoe ,uusotoe (entre I y 10 minutes) dcspuiis del inicto. 

La activaciOn so roalird do Is siguiento manors, one primers dosis de aproxinwlansontc 0,0625 ml 
(monocapa) do Ge, seguida de Ia misma cantidad despises do 24 horse, a us total do 0.125 ml; despoes 

Is 0,0625mldeGecads48horaa,aun total tie o,3160,375Ord 

El enitcepto °monocapa° so define dole .tigulente manors: one monocapa complete tie Cc correspotide 
at numero tie Pd yb Pt en Is euperficie do las particulas do metal Eate nümero so poetIc determiner con 
Is ayuda de quimiosorciOn de CO, con Is supoacidn do quo cads Otomo do metal noble sobro Is superficie 

20 absorbo tins moldcula do CO. 

La activatiOn as efectuO pot etapas debido a que at grado Optimo do activatiOn no as conoce de Ante-
mane. 

2$ El caudal do alsmeistacidn toe mitre 0,9 y 5 ml/mm, dependiondo do Ia actividad del catalizador, 
suendo cads vex Is coiscentración  do bidroxilamins tipicarnente do 0,9.1,0 inol/litro. 

La actividad A, expresada en mmolea de 1401/g,,,.1.li, so calculd eomo Is some del re-ndimiento del 
producto tie conformidad con Is cc-usc-iOn (1) 

30 
A - Y-HYAM + Y-NH + V-112 + V-NO + Y.N20 (1) 

on tinisde V represents at rendimiento. HYAM represents bsdrosilamina. La cantidad do metal en el 
catalizador en greznoe us g,,,0 El rendimiento de los prodoctes an Is Case liquids so calculO sobro Is base 

35 
do las umncentraciones normalizadas c en mol/litro, at caudal del liquids Q,e.a on ml/min y Is cantidad 
de metal precioso introducido en ci catalizador, expresado en g (g,,,0i), de acuerdo con (2) 

Y(x) � c(x) � Qj..j � 60 / g,,,.i (2) 

40 
en clonde x puede set bidtoxiiamtns o NH so calculO a partir do Is dismmnuciOn pondetsrla en ci 
material do siimeistacsdn (en grsinos) con ci tiempo y Is deneidsd dcl liquids (g/ml) que so ,nidiO antes 
do usarse. 

Los rondimiontos do los productos en Is Ease gasema so calcularon a partir do las concentraclones c 
an tanto pot cionto en volumes medido pot ci cromattigrafo do gases, ci caudal del gas dusprondido Q,,. 
en litres normsles/b y Is. cantidad do metal noble (g,,,): 

V(y) = a * tc(y)/1001 � Q,,,. � 1000 / (24,04 s (3) 

50 
en doride V represents N3, NO o N30 y en dondo 

a = len ci mao de NO 

a � 2 en ci caso do Na y N30 

65 El (actor 24,04 as ci volumen do gas molar en litres a sins atmOsfera y 20°C. 

Q so caiculo suinando los guns do ailmentaciOn suministrsdos mnedidos y los prodoctos gaseosos 
calcurados formados, despuds tie Is suatracción del consume, do H3 sumado calculado pars todos los pro. 
ductos. 

an 

La select ividad 9, expressda an tanto pot clento, tie coda catalizador so catculO con Ia ayuda del 
rendimniento anteriormoote determmnado V y Is actividad A do acoerdo con 
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S(z)-100.Y(z)/A (4) 

on donde Z representa uno do los pooductos hudroxilamina, NH, N3, NO o N30 

Las solectividades pot lo (*010 as banaron on NOj convertido y so calcularon sobro Ia base do Ion 
proiluetos medidos 

La rehacsôn on peso del paladin yet piatino do las particuhas do metal sopanadas so dotonnunaron con 
Is ayuda do nucroecopha electronics do tranoinssiOu (TEM) con el antilisist do cicineutco, anSlusis de rayos 

10 X con dispersion do onengla (EDX) El spanato emploado fue VG HB-5 STEM5 do Vacuum Generators, 
eqiupado con on caæOn do cmi8i6n do campo (FEC) 

El catauuzador primero so embebiO en pob(inetaailato do metiio) (PMMA), del cual so cortaron Ce-
banadaa do 70 sun do espr. Despises, so sehoccionaron 5 particuhas do vehkuho, despude do In coal 5 

s piirt1cilas do metal individuals so midicron pot panticula do soporte, 4 partfculas do metal en ci bottle 
do to pafllcuia do soporte y una partleula do metal en ci centro do is particula do soporte. Las rebanadas 
despuOs fueron irradiadas on un mlcroecopio electrOnlos do transmsslOn (TEM) con is syoda do un has 
do electrons La tensiOn do acoieraciOn (uc 120 kV. Esto condujo a ha generaclOn do radiaaOn de rayon 
X eeper(ftcs do elensento an las rebanadas, qua no detectO con syisda do on detector ’flacor-Exploror° 

20 EDX eli 500 sogundon. La relaclOn de Pd/Pt so ralculd a partir do Ia cantidad medida do rad,acion do 
rayon X sobre is base de mtandanzac,On al 100% de Isa concentraciones de Pd+Pt. Las concentnacloucs 
so miiestran en las tablas 

Ejomplo I y Experimentos Comparatives A-C 
25 

En is pomona acne do experimentos ins catalizadores so ensaynron a ma piss6n do 40 bares do H2. 
Los catahzadores tenlan una reuaclOn 80-20 do Pd/Pt La actividad y solectividad as dam on los 0,31 ml 
do Go, dando osmo resultado Is dosus usia eelectividad maxima hacua hsdeoxslamsna El calalizador con 
una desylaciOn eat4ndar do Pu on Is aloaciOn do Pd/Pt do 2,5 mostrO (onto una seiectsvidad superior 

30 como uns actividad superior, osmose muStra en I& Tabia I 

TABLA I 

35 

40 

so 

55 

Ejcmplo/ Tipo CarpCasga DesviaciOo Selectwidad Actividad moll Rendi.

4$ 

60OL

 
Experi. do Pd de Pt estoadar IPtI MOxima NO/g.,..1.b. mionto 
,neoto 

% 

en 
% 

en pot partfcuha pars byam, 
Coinpa. peso peso do metal %N 
fativo 

% 

on peso abs. 

Cat. Exp. 8,3 1,9 2,5 85,5 4,75 4,06 

A EFIOR/W 
Degussa 7,5 1,9 Il 81,5 2,85 2,32 

B EF1055R/W 
Degussa 810 119 7 83 3,25 2,70 

C 10R464 
Johnson 
Mattbey 8,1 2,0 5 83,5 2,4 2,00  

es
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Ejomplo II y Expcnmcnto comparativo D 

En estos doe experimontos, el catalmzador usado en ci oxperimento comparativo C y el ejemplo I so 
usanin a una presión do 1(3 de 12 bares La actividad 

y 

selectividad so dan a 0,375 ml Ga. El uso de una, 
prestOn do H3 inferior Iwo quo Ia activudad 

y 

eeioctividad disminuyan Incsperadanicnto so ha encontrado 
quo in selectividad del cataluzador do conformidad con In invcnclOn dmsnsinuye muchn meson. 

TABLA II 

50 

15 

20 

25 

Ejemplos HI.V 
y 

Expenimento comparstivo E 

Los cstaiuzadores con una relaciOn do Pd/Pt do 9.1 sumunistrados pot Engelhard y no catalizador 
comercast con una relaciOn rd/Pt do 8:2 sumunistrado per Johnson Matthey so cnsayaron a 10 bares 

30 de 1(3 a 0,31 ml de Go. So obtovo una seinctividad sIte a suns actividad aceptable comparada con ci 
oxperumento E. Los rcsultsdos so muestran en is Tabia HI 

TABLA III 

35 

40 

45 

50 

55 - 

60 

30 

Ejcmplo/ Tipo Cargs Carga Deusviacidn Selectivudad Actividad moll Rend,- 
Experi. do Pd do Pt catOndar )Pt Maxima NO/g..,, h mucnto 
menlo % on 

% 

on per particula pars hyam, 
Compa. peso peso do metal 
rativo % an peso abs. 

II Cat. Exp. 8,3 1,9 2,5 81 2.4 1,94 

D 10R464 
Johnson 
Matthey 8,1 2,0 5 76 1,05 0,80 

Ejensplo/ Tipo Cargo Carga DcevuaciOn Selectividad Actividad moll Rendi-
Expon- do Pd do Pt tindar IPtI Maxima NO/g,,,05 h. muento 
mento % en 

% 

en per particula parts hymns, 
Compa. peso peso de metal 
natuvo % en p o abs 

III Q086.31 9,3 0,85 2,4 81,0 1,7 1,38 

IV Q086-44 9,2 1105 2,3 84,5 1,15 0,97 

V Q085.55 8,8 0,95 1,3 84 1,75 1,47 

B 10R464 JM 8,1 2,0 5 74,5 1,1 0,82 



) 2. 
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Ejcmploe VI 
y 

VII 
y Ejcmplo coolparMivo F 

Los calalizadoens con one relw6n do P4/Pt de 9:1 fuaron suministrados pot Engelhard, 
y 

on cetalize. 
doe counercial sumlniMrado pot Johnson Matihey con one relacidn Pd/Pt do 8:2 so ensayeron a 10 barn. 

$ 

de H3 Las mediciones so tomaros a 0,375 ml do Go. Los resullados dados en I& Table IV mostraron quo 
Is soloctividad so mojora mucbo. 

TABLA IV 

10 Ejemplo/ Tipo Carga Cargo

Is 

20 

25 

Ejemplos VIII-XI 
y Exporonento comparativo C 

30 
Los calalizadores con one relacidn Pd/Pt do 91 y 82 Loron suministrados pot Engelhard 

y 

on 
eatal.zador comerdal con one eelacIón do Pd/Pt 8 2 sumuustrado pot Johnson Macthey so ensaysron a 
10 bares do H2 a 0,25 ml de Ge. Selectvamente mejoró inueho de nuevo, vdanc Iceresultados on a Table 
V 

35 
TABLA V 

40 

4$ 

50 

55 

.estimación 

7 

too60

 

l

 Desv,aeión Sck’etividad Activ,dad mol Rcndi-
Expert, do Pd de Pt e.tändar (Pt) MOxima NO;/g,,on.h ,mcnto 
meMo en en pot partkula pare hyam, 
Compa- peso peso tie metal %N 
rativoen peso abs 

VI Q086-46 9,0 0,98 2,5 81 0,6 0,49 

VII Q086.44 9,2 105 2,3 83,3 0,85 0,71 

F 10R464 JM 8,1 2,0 5 76 1,05 0,80 

&W

Ejemplo/ Tipo Carga Cerga Dmviacióo Selectividad Artividad  Rend,. 
Export- tie Pd do Pt ostndar (Pt) MOMma NOj/g,,,.,.b. mionto 
menlo on en pot perticuha pare hyam, 
Compa. peso peso do metal 
rativo on peso abs 

VIII Q085.55 818 0195 1,3 70,1 1,96 1,55 

IX Q086.46 910 0.98 2,5 81,3 1,14 0,92 

X Q086.44 9,2 1,05 2,3 81,4 1,2 0198 

XI Engelbard 
40748 818 0,95 1,7 84,2 0,9 0175 

C 10R464 JM 8,1 2,0 5 70,5 1,57 0,71 
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Ejomplo XII 
y 

Experuncnto comperativo H 

Los calalizadorn., con las caractoristicas inosusdas en Is Table VI so onsaysron a $ bares do 113, a 
0,25 ml do Ce Seloctivamente so muestran mejoras en Is, Table VI 

TABLA VI 

tO 

20 

25 

30 

35 

40 

4$ 

50 

55 

00 

’5 

Ejemplo/ Tipo Carge Carga Desv.ación Solortividad Act,v,dsd mol Rondi. 
Expert. tie Pd do Pt estAndar (Pt) bMxima NO;/g,,,, b mionto 
menlo en 

% 

en par partkula pare hysm, 
Compa. peso peso do metal 
rativo on peso 

XII Q086-46 9,0 0198 2,5 79 0,8 0,63 

H 10R464 JM 8.1 2,0 5 73 1,0 0,73 

c!) 



D 
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I 101 IN Ii ’X’ (’XI *1 

1. Un procediuncuto pars Is preparacióo do sal do bidroxilamonlo a trsvdo do Ia redueeión catalItiea 
do jonas nitrate en on medio &wlo con hidrdgeno, en prasencia de on catalizador act ivado, compron-
diendo dicho catslizador partfeulaa do eoporte con partfculaa do metal qua contienon p.dadio y platino, 
caracterizsdo porque las concontracaonee relalivaa del poladmo y ci plal,ino en coda parl,kula do metal 
asit smitancialmenl,e las mismas, y la voncentractón do platino en coda parUcula do metal tionc una dee-
%macón cst4nclar monor quo 4% absolute. 

o 2. Un proccdimiento do oonlonn,dad con la rc,v,ndicacldn 1, caracterlzado porque Is conccntrse,ôi, 
do platino en coda psrtfrula do metal tiene una dmw,acidn eetndar menor qua 3,5% abeolmito 

3. Un proc.dlmi.nto do confounidad con La rewmndicación 2, caracterlzado porque la concentración 
do platino en cads particula do metal tienc una doeviación cotÆndar monor que 3% absoluto 

is 
4. Un procedimlonto de conformidad con non cualquicra do las reavindicacione. 1 - 3, caracterlzado 

poeque Is reIaclón on p6.0 palad,o:platmnoon cads particula do metal estA ontro 7:3 y 9,0 0,1 

5 Un procodimiento de conroemidad con una cualquiera do las reivindicaciones I - 4, caracterlzado 
20 porqt,c rI material soporte conatate on corbdn activado, grafito o alIke 

6 Un procedimionto de conformidad con una cualquicra do las reivindicaciones 1 - 5, caracterlzado 
porquc el tamaSo do paflkula del soporle Cs entre 0,1 p y 50 is 

25 7. Un procedimiento de contornudad con una cualquicra de las resvind,caciones 1 - 6, caracterlzado 
porque cI cztalizador Ac activa per Is promencia do uno o ions olomentos del grupo quo consiste do Cu, 
AS, Au, Cd, Ga, In, TI, Ge, Sn, Pb, As, Sb y Bi. 

30 

35 

40 

45 

50 

NOTA INPORMATlVA Coofonne a Is reserva del art. 1672 del Convenio do Patentes Europeas (CPE) 
y a Is Dmapcaicidn Iaaastorma del RD 2424/1986, do 10 di octubre, relative a I& 

as .phcacioo del Conveo,o do Patente Europe., in patentee eu,opeu quo deaignen a 
EapaSs y solicitadw antes del 7-10-1992, no producmrdn niogmia elect* en Eepeôs en 
Is medats en qua coafiersa proteodón a product.o quleeloos y Ia,macduticos come 
tales 

so Eats isforinacida no prejuogs qua Is patente add o no inclulda to Is menctoosda 
macva 
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Como resultado del examen de fondo, realizado con fundamento en el artIculo 45 de la 
Decision 486 de la ComisiOn de la Comunidad Andina, se le comunica: 

1. Documentos estudiados 

1.1. DescriłciOn: Folios: 10 a 26 

1.2. Reivindicaciones: Folios: 73 a 75 

1.3. Dibuios: Folio : 76 

1.4. Prioridad: Folio : 40 (Solicitud de la Oficina de Patentes Europea 
No. 01202671.2 del 12 de julio de 2001 

2. Objeto de la invención 

� El titulo de la solicitud es: "PROCESO PARA LA PREPARACUON DE 
HIDROXILAMONIO" (Folio 1) 

� La invenciOn propuesta se refiere a un proceso para la preparación de 
hidroxilamonio por reducciOn catalItica del nitrato con hidrOgeno. 

En la reivindicación independiente I se define un proceso para la preparaciOn 
de hidroxilamonio, caractenzado porque dicho proceso comprende: 

a) Alimentar hidrOgeno gaseoso a una mezcla de reacciOn que comprende un 
medio de reacciOn acuoso Æcido con pH entre 0.5 y 6 y una fase gaseosa que 
contiene H2, N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4; 

b) Reducir cataliticamente, en dicha mezcla de reacciOn, nitrato con hidrOgeno a 
la forma de hidroxilamonio; 

c) Retirar una mezcla de gases desde la mezcla de reacciOn, dicha mezcla de 
gases comprende H2 y N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4 Y10 compuestos que 
pueden ser alimentados a la zona de reacciOn junto con el hidrogeno 
gaseoso. 



83’ 
d) Separar al menos parte de N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4 Y10 compuestos 

que pueden ser alimentados a la zona de reacción junto con el hidrogeno 
gaseoso de la mezcla de gases, produciendo un gas ennquecido en 
hidrogeno; y 

e) Pasar el gas ennquecido en hidrogeno a la zona de hidrogenacion. 

� Se afirma que es necesano proporcionar un proceso de obtención de 
hidroxilamonio que presente alta eficiencia, actividad y selectividad. 

� El objeto de la invención definido se catalogó como COI   21/14, segUn la 
Clasificación lntemacional de Patentes (IPC). 

3. Determinaciôn del Estado de la TØcnica 

Considerando que la fecha de presentación de la primera solicitud de patente de la cual 
se reivindica pnondad es: 12 de julio de 2001 se buscaron documentos del estado de la 
tØcnica relacionados y se encontraron los siguientes: 

NO Documento TItulo Fecha de Publicación. 
- "PROCEDIMIENTO PARA LA 14 de mayo de Dl ES2146354 PREPARACION DE SALES DE 1997 HIDROXILAMONIO"  

Comentanos sobre el estado de la tØcnica: 

Al realizar la investigaciOn del estado de la tØcnica para el presente caso se 
encontró que existen diversas propuestas relacionadas con la reducción catalitica 
de los jones de nitrato en medio Æcido para obtener jones de hidroxilamonio yb 
sales de este. 

En el estado de la tØcnica se enseæa que la reducción catalitica implica la 
introducción de comentes de hidrógeno que tienen otros gases como nitrogeno, 
dióxido de nitrógeno, entre otros, y la introducción de soluciones de nitrato en 
medio Æcido. TambiØn se encontró que los productos gaseosos de la reacción 
son hidrogeno, dióxido de nitrógeno, nitrógeno gaseoso, agua, entre otros, y 
pnncipalmente, jones y sales de hidroxilamonio tal como se revela en Dl. 

De otro lado se encontró que tambiØn existen otras propuestas de reducción 
catalitica de óxidos de nitrOgeno para formar sales de hidroxilamonio y en 
algunas propuestas se realizaba recirculaciOn de gases. En otras palabras, la 
producción de sales de hidroxilamonio se realiza convencionalmente por 
reducción catalitica a partir de hidrogeno gaseoso y óxidos de nitrogeno o jones 
de nitrato disueltos en medios Æcidos, donde es posible considerar la 
recirculación como mecanismo de optimización. 

4. AnÆlisls de patentabilidad (artIculo 14 D486) 

4.1. Nivel inventivo (articulo 18 D486) 

� De la lectura del capitulo reivindicatorlo se comprende que el principio tØcnico 
sobre el cual se fundamenta la propuesta consiste en realizar una mejora en un 
proceso para la preparación de hidroxilamonio, donde dicha mejora consiste en 
la recirculación de parte de los gases emitidos resultantes en la reacción 
catalitica y la separación de parte de tales gases para enriquecer el hidrogeno 
de la comente de forma que pueda pasarse a zonas de hidrogenacion o 
incorporarse de nuevo en la mezcla de la reacción. 



Luego de realizar el estudio del estado de la tØcnica, se encontró que un tØcnico 
de nivel medio versado en la matena contiene suficiente información para 
desarrollar procesos para preparar sales de hidroxilamonio mediante reducción 
catalltica donde se tiene que alimentar hidrOgeno gaseoso a una mezcla de 
reacción que comprende un medio de reacción acuoso Æcido con pH entre 0.5 y 
6 y una fase gaseosa que contiene hidrógeno, N20, N2, NO, NO2, H20 Y10 CH4, 
permitir la reducción catalltica de los jones nitrato con hidrógeno para generar 
jones de hidroxilamonio y retirar la mezcla de gases que comprende hidrógeno y 
los demÆs gases antes mencionados. Por lo tanto, proponer un proceso de 
preparación de hidroxilamonio donde se realice reducción catalitica como 
en la solicitud, es algo que un tØcnico de nivel medio versado en la materla 
puede desarrollar teniendo acceso a la información contenida en el estado 
de la tØcnica (por ejemplo Dl) 

Ahora bien, es cierto que un tØcnico de nivel medio versado en la materia tiene 
conocimientos sobre la recirculación de comentes para la optimización de 
procesos, pero no es posible que derive un mejoramiento como el planteado en 
la solicitud en estudio. 

En la reivjndicaciOn independiente I de la solicitud en estudio se propone un 
proceso para la preparación de hidroxilamonio caractenzÆndolo mediante 
etapas que ya forman parte del estado de la tØcnica como son la a), b) y C), 
etapas pnncipales de los proceso de reducción catalItica para obtener jones 
hidroxilamonio. Dado que la mejora resulta estar en las etapas d) y e), es 
importante que el seæor solicitante considere modificar el preÆmbulo de la 
reivindicaciOn independiente I de modo que en el nuevo preÆmbulo se incluyan 
las etapas a), b) y c), y la parte caractenzante solamente se conforme por la 
mejora, es decir, las etapas d) y e), incluso las condiciones de operación que 
hacen novedosa la mejora. Esta formalidad es importante porque la parte 
caractenzante identificarÆ exclusivamente la mejora o aporte novedoso que 
constituye la solicitud. 

S. Conclusiôn 

� Es importante que el seæor solicitante realice las modificaciones de la 
reivindicación independiente I seg(n las observaciones realizadas en la presente 
comunicación. 

En cumplimiento del artIculo 45 de la Decision 486 de la ComisiOn de la Comunidad 
Andina, se le indica que debe dar respuesta dentro del tØrmino de sesenta dias 
contados a partir de la fecha de notificaciOn de la presente comunicaciOn. En caso de no 
dar respuesta al presente requerimiento, o si a pesar de la respuesta subsistieran los 
impedimentos para la concesiOn, se denegara la patente. 

NotifIquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), del 
capitulo quinto del titulo primr-çle la circular Unica No. 10 de 2001. 

ALIX CARME4ZA CESPEDES DE VERGEL 
Jefe de D   de Nuevas Creaciones 

El anterior requerimiento fue notificado por fijacion en lista, de fecha  

CONCEPTO TECNICO EXAMINADOR TECNICO 
No. 1257 COdigo No. 202042 
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