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Act. 412 REPOSPRESRECU Folics: 9

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
E. S. D.

Re: Expediente No. 06-030.705
Solicitud de patente a nombre de Kemira Oyj.

Yo, DILIA MARIA RODRIGUEZ ID’ALEMAN, actuando como apoderada
sustituta de acuerdo con la sustitucién adjunta, identificada como aparece al pie
de mi firma, domiciliada en la carrera 11 A No. 86-53, piso 6, obrando como
apoderada de la sociedad Kemira Oyj, domiciliada en Porkkalankatu, Finlandia
solicitante de la patente de la teferencia, gnterpongo recurso de reposicion contra la
resolucién No. 43665 emitida el 28 de agosto de 2009 por el Superintendente de
Industria y Comercio, notificada personalmente el 8 de septiembre del mismos
afio por medio de la cual se declara abandonado la solicitud de patente del el
expediente de la referencia.

1.HECHOS DEL RECURSO

1.1. El 28 de marzo de 2006 la Doctora Alicia Lloreda present la solicitud de la
referencia ante la Supetintendencia de Industria y Comercio.

1.2. El 18 de enero de 2008 esa entidad publicé en la Gaceta de la Propiedad
Industrial la solicitud de la referencia y empezé a correr el término de seis
meses para pagat el examen de patentabilidad.

1.3. El 23 de marzo de 2008 la Doctora Jimena Escobar Uribe presentd ante esa
Superintendencia una peticién para hacer una modificacién a la solicitud
consistente en que se anotara el traspaso que hace la sociedad Cytech
Technology Corp a Kemira Oyj allegindose toda la documentacion
pertinente.

1.4. El 2 de julio de 2008 la Doctora Alicia Lloreda presenté ante ese despacho
memorial pagando el examen de patentabilidad dentro del término de los
seis meses otorgado por el articulo 44 de la Decision 486
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por la cual se considera abandonada la solicitud en los términos del
mencionado artdculo 447,

2. FUNDAMENTOS DEL RECURSO
2.1. Falta de motivacion

La resolucién impugnada no expone de forma clara y detallada los motivos por
los cuales declara el abandono. Dice la resolucion 43655 que “contados los seis
meses desde la publicaciéon en la Gaceta de la Propiedad Industrial no se
presento peticion de parte de la apoderada del solicitante para efectuar el examen
de fondo, razon por la cual se considera abandonada la solicitud en los términos
del mencionado articulo 44”. Pareciera ser que la Superintendencia al momento
de analizar este expediente no encontré el memorial presentado por la doctora
Alicia Lloreda pagando el examen de patentabilidad, porque su razén o motivo
expuesto es la falta de presentacion del mismo.

Sin embatgo, en el folio 149 del expediente que obra en esa Entidad se encuentra
archivado el memoral de la Doctora Alicia Lloreda.

De esta forma, pareciera que el abandono declarado por esa Superintendencia
tiene sustento en otras razones 0 motivos que no fueron dados a conocer en la
resolucion. Es absurdo que al solicitante le quede la tarea de imaginarse por qué
se declara un abandono y por qué esa Superintendencia no consideré como
presentado el memorial que paga el examen de patentabilidad.

Siendo asi, sigue siendo absurdo dar motivos juridicos para la aceptacion del
memotial que supuestamente puedan ser los correspondientes a una “supuesta’
causa que la Supenntendencia hubiera tenido para declarar el abandono.

Sobre el particular es necesario sefialar que el ardculo 29 de la Constitucion
Politica indica con toda claridad que “‘¢/ debido proceso se aplicard a toda clase de
actuaciones fudiciales y administrativas”. La mouvacion de los actos administrativos es,
sin duda alguna, una de las manifestaciones y garantias del debido proceso, pues
da la onortunidad al administrado de conocer a cabalidad todas v cada una de las




° %

Clarke, Modet & C°

COLOMBIA

decision definitiva. Esta se_motivard en sus aspectos de hecho y de derecho, y en los de
conveniencia si es el caso”, respectivamente (el subrayado es nuestro).

Es un puncipio juridico reconocido el de que las decisiones o actos de la
administracién piblica que puedan afectar los derechos de los particulares no son
secretos y, ademas, deben ellos ser susceptibles de impugnacion. Para que este
derecho a impugnar o contradecir a la administracidon sea realmente efectivo, es
indispensable que los actos, decisiones o conceptos emitidos por ésta puedan ser
objeto de estudio por los particulares, estudio que, entre otras cosas, debe
comprender las razones, fundamentos o motvos circunstanciados que expliquen
y den base logica, cientifica y juridica a esos actos, decisiones o conceptos. Es por
ello que los articulos 35 y 59 del Cédigo Contencioso Administrativo estatuyen la
ineludible obligaciéon de motivar los actos administrativos. La jurisprudencia y
doctrina nacionales han sido enfaticas en sefialar la importancia fundamental de
la debida motivacion de los actos y decisiones de la administracion. Veamos
algunos ejemplos:

“Cuando la ley exige que el acto debe ser motivade, la expresion de las ragones justificativas se
convierten en un elemento formal, cuya omision lo hace anulable por expedicion en forma
irregular. La doctrina y la jurisprudencia, ademds de la exigencia legal, estiman que la
motivacion se impone en clertos casos por el principio de la legalidad de la administracion, puesio
gue de esta manera podrd el juex, al efercer su control, constatar 5i el acto se ajusta a la ley o st

corresponde a los fines senalados en la misma.

Aungue no es facil definir cudndo un acto debe ser motivado, la doctrina ha sentado cierfas
pantas a este respecto. Asi ba sostenido que deberd motivarse el acto (..) que esid en
contradiccion con actuaciones o documentos que formen parte del proceso previo a su expedicion,
el que se expide signiendo ciertos factores sefialados como presupuestos en la ley; en fin, todo e/
que_cree situaciones perjudiciales para el administrado. (...) Finalmente, la motivacicn, ante
todo, debe ser seria, adecuada o suficiente ¢ intimamente relaconada con la decision que se
pretende, rechazdndose asi la que se limita a expresar formulas de comodin o susceptibles de ser
aplicadas a todos los casos. Estas formulas se estiman insuficientes y el acto que las presente
como justificacion, carente de motivacién” (Consejo de Estado, Sala de lo
Contencioso Administrative, Seccién Segunda, sentencia de 30 de agosto
de 1977) (el subrayado es nuestro).

“En lo que se refiere a los motivos ha expresado la Corporacion que la administracion_ng puede
actuar caprichosamente, sino que debe hacerlo tomando en consideracion_las circunstancias de
hecho o de derecho aue en cada caso la determinen a lomar una decision. (...) Pero también se
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es causal también de anulacton del acto pero por vicio de forma, es decir, por excpedicion irregniar
del mismo “(Consejo de Estado, Sala de lo Contencioso Administrativo,
Secci6én Primera, sentencia de 4 de julio de 1984) (el subrayado es nuestro).

En el caso que nos ocupa, es claro que se ha violado de manera flagrante el
ptincipio legal, doctrinal y junisprudencial que ordena la motivacion seria,
adecuada, suficiente e intimamente relacionada con la decisién de la
administracién. No aparecen por ninguna parte en la resolucion impugnada los
fundamentos legales y facticos que permitan establecer las razones del abandono
por cuanto afirmar que la apoderada no allegd dicho memorial no es cierto en la
medida que nuevamente se indica, dicho memorial fue allegado el 2 de julio de
2008 como consta en el folio 149 del expediente que reposa en ese Despacho.
Por lo tanto, al no dar las razones suficientemente claras y pormenotizadas no
esta claro el motivo por el cual se declard el abandono, violandose el principio de
al debida motivaciéon de los actos administrativos y el debido proceso por
inaplicacion de las normas que los consagran.

2.2, Ahora bien, toda vez que no se saben los verdaderos motivos de la
declaratoria de este abandono y dado que no es posible presentar argumentos
basados en las meras suposiciones, es necesario aclarar que para el momento en
que la doctora Alicia Lloreda pagd el examen de patentabilidad era ella quien
debia hacetlo, toda vez que fue a ella a quien se notificé en la publicacién de la
Gaceta de Propiedad Industrial.

Si bien es cierto que la doctora Jimena Escobar presenté un traspaso, la
Superintendencia de Industna y Comercio mal podria entender que
automaticamente pasa en cabeza de ésta dltima la obligacion de pagar el examen
de patentabilidad porque no se dio dentro del tramite administrativo el
reconocimiento al nuevo apoderado de conformidad con el articulo 67 del
Cédigo de Procedimiento Civil. Acudiendo a los principios generales que rigen
las actuaciones de un nuevo apoderado no podria este actuar sin que se le
reconozca personeria, en la medida que para el caso particular se presenté un
documento de traspaso de la sociedad Cytech Technology Corp a Kemira Oyj, el
cual debe tener un estudio sobre los requisitos de forma para ser aceptado por la
Superintendencia de Industria y Comercio y consecuentemente, se reconozca al
nuevo apoderado.

Escapa a toda logica juridica que se entienda automaticamente que el nuevo
annderado onza de la facultad para actuar de forma inmediata v gue el mismo
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término legal correspondiente lo que debid suceder fue reconocer a la Doctora
Jimena Escobar como apoderada dandole traslado del término que estaba
corriendo para poder proceder a pagar.

Al ser notificada la Doctora Alicia Lloreda, era ella quien tenia la facultad para
actuar y estaba vinculada legalmente al tramite administrativo, teniendo ella el
deber de pagar. Ahora bien, bajo la suposicion que esa entidad lo que quiere es
que Jimena Escobar fuera el apoderado que pagara el examen de patentabilidad
por haber ésta presentado el traspaso de sociedad a sociedad junto con el
documento de poder, en el intermedio entre la fecha de publicacion y la fecha de
presentacion del vencimiento del término, no hubiese sido apropiado por cuanto
ella no era parte aun en el tramite administrativo sino que debié mediar el
reconocimiento de la personeria juridica en los términos del articulo 67 del C.P.C
para que ella fuera notificada del érmino que estaba cortiendo y procediera a
pagar el examen de patentabilidad.

En todo caso, nuevamente, imaginandonos que la Superintendencia lo que quetia
era que Jimena Escobar pagara por ser la nueva apoderada y sin mediar el
reconocimiento de su personeria juridica dentro del tramite, este tpo de
actuacion adoleceria de una nulidad de las previstas en los numerales 8 y
9 del articulo 140 del C.P.C.

Es claro entonces que Jimena Escobar no podia pagar
el examen de patentabilidad porque no era parte en
el tramite aun y que para que ella lo hiciera era
necesario gque la Administracidén se ©pronunciara
reconociendo personeria juridica a ella Y
procediendo a notificarle el término que estaba
corriendo.

Finalmente, es importante considerar en este caso
que el pago de una tasa es una obligacidn que surge
en cabeza del solicitante y que en todo caso, al ser
una obligacidén, se extingue por el pago hecho por un
tercero, reconocide en el articulo 1630 del Cddigo
Civil cuando se sefiala que “puede pagar por el
deudor cualquier persona a nombre de él, aun sin su
consentimiento o contra su voluntad, y aun a pesar
Aol arreedor”. De esta forma. 1 pado de 1a Doctora
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nuevos apoderados y se proceda a notificarlos de las
actuaciones correspondientes.

3. Teniendo en cuenta lo dicho antetriormente, solicito a usted lo siguiente:

a) Que de conformidad con lo previsto pot los articulos 3 (inciso 3); 35 (inciso 2)
y 59 (inciso 2) del Cddigo Contencioso Administrativo se consideren y se
resuelvan TODOS los argumentos y TODAS las cuestiones planteadas asi como
las que aparezcan con motivo de gste regurso.

b) Que se revoque la resolucién No. 43635 emitida el 28 de agosto de 2009
expedida por el Superintendente de Industria y Comercio, y se proceda a aceptar
el pago del examen de patentabilidad como también a continuar con el trimite de
la solicitud.

Sefior Supenntendente

T.P. 20824 del C.S.].

/SIT
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SENORES

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

E. S. D.

REF: EXPEDIENTE No. 06.030.705

SOLICITUD DE PATENTE A NOMBRE DE KEMIRA OY].

Yo, JIMENA ESCOBAR URIBE identificada como aparece al pie de mi
firma, domiciliada en la Carrera 11 No 86- 53 Piso 6, atentamente digo a
usted que sustituyo el pode1’ con que dbrd' a la ‘doctora DILIA RODRIGUEZ
D ALEMAN, domiciliada en Bogota, D.C., portadora de la tarjeta
profesional No. 20.824, con las mismas facultades con que -me fueron

conferidas para este caso.

]I;\Q}/{%}@f) URIBE

C.C. 39.779.452 de Usaquén
T.P. 68.228

Acepto sustitucion

DILIA RODRIGUEZ D "ALEMAN
C.C. 41.654.882 de Bogota
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Sefor ,;: j,;’f'ﬁ, .l;
SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA Y COMEKLIU

DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

E. S. . _D.

Re: Pl.-CYTEC TECHNOLOGY CORP.-Solicitud de Patente de
Invencidon _en Fase Nacional PCT "SEPARACION SOLIDO-

LIQUIDO DE LODOS EN BASE ACEITE".-Clase E21B 21 /06.-
Expediente numero 06-030.705.-

1. Me refiero a mi memorial de 6 de Junio de 2006.

» 2. De conformidad con lo dispuesto en el Articulo 5.2.12 de la Circular
! Externa No. 03 de 28 de Abril de 2003, y estando dentro del plazo de seis
meses contados desde la fecha de la publicacion de la solicitud en la Gaceta
' de la Propiedad Industrial numero 587 de 18 de Enero de 2008, solicito a ese
Despacho proceder a realizar el examen de patentabilidad de la presente

invencion,

3. Me permito recordar a usted, que tal como se informao en el Petitorio de

la invencidn, la presente solicitud corresponde a Capitulo 11.

4. Anexo me permito acompanar recibo numero 08-51.938, expedido por
la Superintendencia de Industria y Comercio, que acredita el pago dc la tasa

que dicho examen causa.

o %

Senor Superintendente,

ALICIA LLOREDA RICAURTE
T.P. 53.215
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Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA
REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

RESOLUCION E§ 235 9
Por la cual se resuelve un recurso de reposicion

Rad. PCT 06 030705

EL SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA Y COMERCIO
en ejercicio de sus facultades legales, en especial de las que se confineron en el
articulo 3, numeral 45 del Decreto 2009, y

CONSIDERANDO

PRIMERO: Que mediante Resolucion 43655 del 28 de agosio de 2009, la
Superintendencia de Industria y Comercio, declard abandonada la solicitud de
privilegio de patente de invencion denominada: "SEPARACION SOLIDO-LIQUIDO
OE LODQCS EN BASE ACEITE".

SEGUNDO: Que mediante escrito radicado en esta entidad el 14 de septiembre
de 2008, bajo el numero 06 030705 00007 0000, la doctora Dilia Rodriguez
D'Aleman en su calidad de apoderada sustituta de la sociedad Kemira Qyj,
interpuso recurso de reposicion contra la decisidn contenida en la citada
resolucion con el objeto de que se revogue la mencionada providencia, y en su
lugar “se proceda a aceptar el pago del examen de patentabilidad y se continue
con el tramite de !a solicitud de patente en referencia”.

TERCERO: Que el recurso a que hace referencia el ordinal anterior se
fundamento, en sintesis, de la siguiente manera:

Manifiesta la recurrente que: “La resolucidon impugnada no expone de forma clara
y detallada los motivos por los cuales declara el abandono. Dice la resolucion
43655 que ‘contados los seis meses desde la publicacion en la Gaceta de la
Propiedad Industrial no se presentd peticion de parte de la apoderada del
solicitante para efectuar el examen de fondo, razén por la cual se considera
abandonada la solicitud en los términos del mencionade articulo 44°. Pareciera ser
que la Superintendencia al momento de analizar este expediente no encontro el
memorial presentado por la doctora Alicia Lloreda pagando el examen de
patentabilidad, porque su razon o motivo expuesto es la falta de presentacion del
mismao.

“Sin embargo, en el folic 149 del expediente que obra en esa Entidad se encuentra
archivado el memorial de la Doctora Alicia Lioreda.

"De esta forma, pareciera que el abandono declarado por esa Superintendencia
tiene sustento en otras razones o motivos que no fueron dados a conocer en la
resolucion. Es absurdo que al solicitante le guede la tarea de imaginarse por qué
se declara un abandono y por qué esa Superintendencia no considerdé como
presentado el memorial que paga el examen de patentabilidad.

"Sobre el parlicular es necesario sefalar que el articulo 29 de la Constitucion
Politica indica con toda claridad que ‘el debido proceso se aplicara a toda clase de
actuaciones judiciales y administrativas’. La motivacion de los actos

Sede Centro: Carrera 13 No. 27-00 Pisos 2. 5, 7y 10
Sede CAN; Tr. 40A No. 38-50 Conmutador: 5870000
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REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

resoLucion £6 2359,
Por la cua! se resuelve un recurso de reposicion

Rad. PCT 06 030705

administrativos es, sin duda alguna, una de las manifestaciones y garantias del
debido proceso, pues da la oportunidac al administrado de conocer a cabalidad
todas y cada una de las razones por las cuales se ha tomado una decision que
afecta sus intereses. En este sentido, dicen los incisos 1 de los articulos 35 y 59
del Cédigo Contencioso Administralivo que “habiéndose dado oportunidad a los
interesados para expresar sus opiniones, y con base en las pruebas e informes
disponibles, se tomaré la decision que sera motivada al menas en forma sumaria
si afecta a particulares’ y '(..) deberd profenrse la decision definitiva. Esta se
maotivara en sus aspectos de hecho y de derecho, y en los de conveniencia si es el
caso’, respectivamente (el subrayado es nuestro).

“Es un principio juridico reconocido el de que las decisiones o actos de la
administracion pablica que puedan afectar los derechos de los particulares no son
secretos y, ademas, deben ellos ser susceptibles de impugnacion. Para que este
derecho a impugnar o contradecir a la administracion sea realmente efectivo, es
indispensable que los actos, decisiones o conceplos emitidos por ésta puedan ser
objeto de estudio por los particulares, estudio que, entre otras cosas, debe
comprender las razones, fundamentos o motivos circunstanciados que expliquen y
den base logica, cientifica y juridica a esos actos, decisiones o conceptos. Es por
ello que los articulos 35 y 59 del Codigo Contencioso Administrativo estatuyen la
ineludible obligacion de motivar los actos administrativos. La jurisprudencia y
doctrina nacionales han sido enfaticas en sefalar la importancia fundamental de la
debida motivacién de los actos y decisiones de la administracion.”

La recutrente transcribe apartes de jurisprudencias y argumenta: (...} En el caso
gue nos ocupa, es claro que se ha viclado de manera flagrante el principio legal,
doctrinal y jurisprudencia, que ordena la motivacion seria, adecuada, suficiente e
intimamente relacionada con la decision de la administracion. No aparecen
por ninguna parte en la resolucion impugnada los fundamentos legales y facticos
gue permitan establecer las razones del abandono por cuanto afirmar que la
apoderada no allegd dicho memorial no es cierto en la medida que nuevamente se
indica, dicho memorial fue allegado el 2 de julio de 2008 como consta en el folio
149 del expediente que reposa en ese Despacho. Por lo tanto, al no dar las
razones suficientemente claras y pormenorizadas no esta claro el motivo por el
cual se declaro el abandono, violandose el principio de al debida motivacion de los
actos administrativos y el debido proceso por inaplicacion de las normas que los
consagran.

“Ahora bien, toda vez que no se saben los verdaderos motivos de la declaratoria
de este abandono y dado que no es posible presentar argumentos basados en las
meras suposiciones, es necesario aclarar que para el momento en que la doctora
Alicia Lloreda pago el examen de patentabilidad era ella quien debia hacerlo, toda
vez que fue a ella a quien se nolificd en la publicacion de la Gaceta de Propiedad
Industrial.

Sede Ceniro: Carrera 13 Np, 27-00 Fisos 2. 5. 7y 10
Sede CAN: Tr. 40A No. _38-50 Conmutadar: 5870000
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“Si bien es cierto que la doctora Jimena Escobar presenté un traspaso, fa
Superintendencia de Industria y Comercio mal podria entender que
automaticamente pasa en cabeza de ésta Ultima la obligacion de pagar el examen
de patentabilidad porque no se dio dentro del tramite administrativo el
reconocimiento al nuevo apoderado de conformidad con el articulo 67 del Codigo
de Procedimiento Civil. Acudiendo a los principios generales que rigen las
actuaciones de un nuevo apoderado no podria este actuar sin que se le reconozca
personeria, en la medida que para el caso particular se presentd un documento de
traspaso de la sociedad Cytech Technology Corp a Kemira Qyj, el cual debe tener
un estudio sobre los requisitos de forma para ser aceptado por la
Superintendencia de Industria y Comercio y consecuentemente, se reconozca al
nuevo apcderado.

“Escapa a toda logica juridica que se entienda automaticamente que el nuevo
apoderado goza de la facultad para actuar de forma inmediata y que el mismo
deba adivinar los términos que estén corriendo en los tramites, por el solo hecho
de haber presentado un documento de poder sin que la autoridad correspondiente
sefale que dicho documento ha cumplido todos los requisitos de forma necesarios
y que este nuevo apoderado se encuentra facultado para actuar. Es bien sabido
que el hecho de presentar otro poder releva las facultades del anterior apoderado
pero tratandose de sociedad diferente y existiendo un término legal
correspondiente lo que debié suceder fue reconocer a la Doctora Jimena Escobar
como apoderada dandole traslado del término que estaba corriendo para poder
proceder a pagar.

“Aj ser notificada la Doctora Alicia Lloreda, era ella quien tenia la facultad para
actuar y estaba vinculada legalmente al tramite administrativo, teniendo ella el
deber de pagar. Ahora bien, bajo la suposicidon que esa entidad lo que quiere es
que Jimena Escobar fuera el apoderado que pagara el examen de patentabilidad
por haber ésta presentado el traspaso de sociedad a sociedad junto con el
documento de poder, en el intermedio entre la fecha de publicacion y ta fecha de
presentacion del vencimiento del término, no hubiese sido apropiado por cuanto
ella no era parte alin en el trdmite administrativo sino que debi6 mediar el
recanocimiento de la personeria juridica en los términos del articulo 67 del C.P.C
para que ella fuera notificada del término que estaba corriendo y procediera a
pagar el examen de patentabilidad.

“En todo caso, huevamente, imaginandonos que la Superintendencia lo que queria
era que Jimena Escobar pagara por ser la nueva apoderada y sin mediar el
reconocimiento de su personeria juridica dentro del tramite, este lipo de actuacion
adoleceria de una nulidad de las previstas en los numerales 8 y 9 del arliculo 140
del C.P.C.

“Es claro entonces que Jimena Escobar no podia pagar el examen de
patentabilidad porque no era parte en el tramite aun y que para que ella io hiciera

Sede Centro: Carrera 13 No. 27-00Pisos 2, 3, 7 y 10
Sede CAN: Tr. 40A No. 36-50 Conmukador. 5870000
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era necesaric que la Administracion se pronunciara reconociendo personeria
juridica a ella y procediendo a notificarle el término que estaba cerriendo.

‘Finaimente, es importante considerar en este caso que el pago de una tasa es
una obligacién que surge en cabeza del solicitante y que en todo caso, al ser una
obligacién, se extingue por el pago hecho por un tercero, reconeccido en el articulo
1630 dei Cdédigo Civil cuando se sefiala que ‘puede pagar por el deudor cualquier
persona a nombre de él, aun sin su consentimiento o contra su voluntad, y aun a
pesar del acreedor’. De esta forma, el pago de la Doclora Alicia Lloreda extinguic
dicha obligacién en cabeza de mi mandante.”

CUARTO: Que para atender lo sefialado en el articulo 59 del Cddigo Contencioso
Administrativo es preciso resclver todas las cuestiones que hayan sido planteadas
y las que aparezcan con motivo del recurso, en los siguientes términos:

1. NORMA APLICABLE

El articulo 44 de la Decisién 486 expedida por la Comision de la Comunidad
Andina establece que: “Dentro del plazo de seis meses contados desde la
publicacién de la solicitud, independientemente que se hubieren presentado
oposiciones, el solicitante debera pedir que se examine si la invencion es
patentable, Los Paises Miembros podran cobrar una tasa para la realizacion de
este examen. Si transcurriera dicho plazo sin que el solicitante hubiera pedide que
se realice el examen, la solicitud caera en abandono”.

Por su parte la circula Unica, Titulo X, expedida por al Superintendencia de
Industria y Comercio establece que: “Atendiendo lo establecido en la disposicion
primera transitoria de la Decision 486, la necesidad de pedir 12 realizacion del
examen de patentabilidad que se senala en el articulo 44 de la mima Decision, se
aplicara a las solicitudes de patenle o de modelo de utilidad que a la fecha de
entrada en vigencia de la referida Decision no hayan sido publicadas, debiéndose
adjuntar el comprobante de pago de la tasa respectiva”.

2. EL CASO EN ESTUDIO

Examinado nuevamente el expediente al que se refiere el presente tramite
administrativo se encuentra que la solicitud se relaciona con "SEPARACION
SOLIDO-LIQUIDO DE LODOS EN BASE ACEITE".

Un recuento de las actuaciones surtidas en este expediente permite establecer
que habiéndose publicado 1a solicitud el 18 de enerc de 2008, en la Gaceta de
Propiedad Industrial No. 587, el plazo de 6 meses para solicitar el examen de
patentabilidad a que se refiere el articulo 44 de la Decision 486 se extendio hasta
el 18 de julio de 2008. Sin que vencido el plazo se presentara solicitud de examen
de patentabilidad por parte del solicitante.

Sede Centro: Carrera 13 No. 27-00Pisos 2. 5. 7T y 10
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Como consecuencia de lo anterior, la Superintendencia de Industria y Comercio
emitié la Resolucion 43655 del 28 de agosto de 2009 mediante la cual se declara
abandonada la solicitud de privilegio de patente de invencion.

Para impugnar la decision adoptada argumenta |a recurrente, en su condicion de
apoderada sustitula para éste tramite, lo siguiente: Pareciera ser que la
Superintendencia al momento de analizar este expediente no encontré el memorial
presentado por 1a doctora Alicia Lloreda pagando el examen de patentabilidad,
porque su razén o motivo expuesto es |a falta de presentacion del mismo.

“Sin embargo, en el folic 149 del expediente que obra en esa Entidad se encuentra
archivado el memorial de la Doctora Alicia Lioreda.

"De esta forma, pareciera que el abandono declarado por esa Superintendencia
tiene sustentc en otras razones o motivos que no fueron dados a conocer en la
resolucion. Es absurdo que al solicitante le quede |a tarea de imaginarse por qué
se declara un abandono y por qué esa Superinfendencia no considerd como
presentado el memorial que paga el examen de patentabilidad.”

Para constatar lo manifestado por la recurrente se efectud una verificacion de lo
actuado en este expediente, de acuerdo con el reporte que arroja el sistema de
tramites de la Superintendencia, asi como de los documentos que integran este,
encontrandose que efectivamente se realizd en tiempo la peticion de que trata el
mencionado articulo 44 y el pago respectivo.

De acuerdo con lo anterior, le asisle razén a la recurrente al sefialar que la
solicitud de examen de patentabilidad se realizdé dentro de la oportunidad legal
establecida para tal fin, es decir, dicha solicitud fue presentada el 2 de juiio de
2008, como censta en el folio 149 del expediente en estudio. Asi mismo, a folio
150 se evidencia el recibo nimero 08-51938, expedido por la Superintendencia,
que acredita el page de [a tasa que dicho examen causa.

Por lo anteriormente expuesto, resulta atendible la peticion del recurrente en el
sentido de revocar la determinacion adoptada y en consecuencia acceder a la
continuidad del tramite de la solicitud de patente en cuestion.

RESUELVE
ARTICULO PRIMERO: Revocar la decisidon contenida en la Resolucion 43655 del
28 de agosto de 2009, por medio de la cual se declaré abandonada la solicitud de

patente de invencion y, en consecuencia, se ordena la continuacion del tramite.

ARTICULO SEGUNDO: Notificar personalmente el contenido de la presente
resolucién a la doctora Dilia Rodriguez D'Aleman en su calidad de apoderada

Sede Centro: Carrera 13 No. 27-Q0 Pisos 2. 5, 7 y 10
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sustituta de ta sociedad Kemira Oyj, entregandole copia de la misma, advirtiéndole
que contra ella no procede recurse alguno por encontrarse agotada la via
gubernativa.

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE
Dada en Bogota D.C., a los 30 NOV. 2003

EL SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA Y COMERCIO,

STAVO VALBUENA QUINONES

Doclora .

DILIA RODRIGUEZ DO'ALEMAN
Carrera 11 No. 86 - 53 Piso 6
Bogota D. C.

202066
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STARILIZED POLYAUCRYLAMIDE
EMULSIONS AND METHODS OF MAKING
SAME

This is 1 <hvisioc o spplication Ser. No. 08145953,
liled Nov. 28, 1994, incorporated herein hy relenence as if
fully set forth

THECHNICAL FIELD

The inveetion relaess gencratly 1o a stable polyacrylanide
erunlsion, nciu®ng nuermulsions, and the preperation
thereof,. More particulariy, the invention iy directed 10
amoniu acrylamide polymers as wel) as meihods lor making
these malcriale

BACKGROUND TO THE: INVENTION

v i auTylanmide palymery (1.e.,
M) arc usclol in applications A
thichening and dewatering of industrial und sewage wastes
and the clanticanon, ie., hy flecculation lechnigues, of
wehid aqueous solutions. In addition, as discussed, for
example, in 7.5, Pat. No. 4,034,809 (e Phillips ¢ al., these
oulerials have been Found 40 he uselul in scoomdary and

lertiary uil recovery processey wheeein the polymer solution ™

is introduced inte sublerrancan ofl-hearing formations w
help increase the amount of crude oit recovercd,
Typically, PAMs arc available as powders or as fincly
divided solids and are dissolved in water to form aqueous
solutions for usc in a particular application. It is difficuit and
time-consuming, however, to dissolve thesc dry polymers in
waler, particularly in the case of hydrolyzed acrylamide
palymers. ‘This s because the dry pelymer is nol wadily
dispersable in the liquid and thus has a tendency to form

humps upon contact with the water. Such lumps typically !

requite an estendod period, sometimes an long as 6 1o 10
hours, (o dissolve

U5 Pat No. 3,624,019 10 Anderson ct al. discloses a
polynienic cmulsions comprisiog a waler-in-oil emulsion
having disporsed therein fnely divided dooplels of A water-
soluble vinyl sddition polymcr solution. Polyacrylamide i a
preforred polysner disclosed by the reference. The pofymer
coniaining cmuisiony described by Anderson er al. are
siahle When inverted in the presence el walcr, the polymer
Eucs inlo antutivm in a very short period of time as comparcd
to the cxlonded, ir., 6 w R hour, period required for the
dissojution of & dry solid polymer as described above. A
waker-in-0it polymerization process ad method for making
emulsion palymers is described in U8, Pat. No. 3.284,393
o VanderholT ot al

A major problom asseciaed with acrylamide polymer
lattices of the 1ype desenibed above, however, is that when
Ihey are hydenlyzed, the emulsion bocomes unstahle. The

polymer present within the emulsion coagulales and prc:

cipitales oul of the waler-in-oil emulsion, thes producing 2
product with little or ne commenciad value,

U.S. Pal. No. 4,171.296 1o Congclly et al. discloses z
enethixd for hydrotyzing acrylamide polymers within 4 paly-
et latex, comprising a waler-in-oil cmulsion containing
finely divided polyacrylamide, wherein the lajex is stabi
fired hy the addition of an alkali stable vrpganic surfsctant
priar 1o hydrolysis. The method for prxtucing the acryka-
mide polymer amuision compriscs polymerizing the acry-
lamide nemomer utilizing an azo catalyst, i.c., 2,2' azobis
{isohutyremitrile) and a scquential suomomoer addition pro-
cess. The disclosure of this reference is also fimited 10 Uw

0
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procluctiga ol polyes Tamnng it mudecelar weight Jrom
about TGN o 25 60,000,

Potyaicrs such as those disclosed in Conorlly et ad e
with a mnlecitar weaeil up s about 23 million, are known
W be rehaively mscisive W
Such reuctions hiave more ol a tendency (0 occar o olira
tuph robecoular weipht PAMs. That 1s, te higher the
molovular werghl of the polymer, the preater the propensity
far the polymet (o engage in detrimental side reactions.

1S Pa No. 5,286,500 (o Neff ot al.. which is incorpo-
rutet heren by reference, discioses a method for making and
using high medcoular weight asctylamide polymer emulsions,
while educing or etiminating cntitely the deprec of sule
chara newctioss 0 form high and alira high molecular weight
palymers. The use of ultra high nlecilar weipht polymezrs
in this mvemtion is pacicularly uxeful in thickening and
{lnceulaiing Applicahions

This in ncludes hydodyszd  podyacryiamide
microermnulsios. The prepamtion of microcmalsions is dis
cussed i ULS Pat No. 4,956,399 o Kozakicwicz ot al .,
which is weniporated herain hy relerence.

The pricduction of Rydroty 2ad aceylamide polymer ermul-
sions by the addilion of an alkaline substance tu an emalsion
pariyacrylamide baskbone results, however, in ammonia as a
by-product. Generally, lhe presence of the ammonia leads W
prublems in thickening and toceulating applications in tha
the product has an offensive odor end dis basicity of the
product remains digh, thus causeng the hydrolysis reaction o
continug past e desired dogree. “This causes an increase in
carboxylate coatent. The increase in carboxylatc contenl is
belicved w lead 10 docreased performance hy the polymer.

L wyuld be w substantial advance lo provide a partially
hydrolyzed acrylamide polymeric emulsion which remained
stable, i.e, did nol hydrolyzed 1o the degroe of detenorating
in perfurisonce, Alsn, an effective, efficient method for
hydrolyzing high molcolar weight aceylamide pelymer
emulsions, while reducing or climinating the degree of siic
chain reactions, to form, respectively. high and vitra high
mplecular weight polymer without substantial prescnee of
ammeonia by-product. is both desirable and nected. Ul
ligh mulecular weight polymers arc particularly uscful and
are Lhus of even greater vilue due o their capacity to morc
cffectively fHocculate solids.

SUMMARY OF THE INVENTION

The invegjon thus relaies Ly an ool ioclud-
ing mm parnally Hydrolyzed acrylamide
pulymer, ] methods r making same, preferably high
molecular weighs partally hydrlyzed acrylamide polymer,
and more preferably partialty hydrolyzed polymers of “ultra
high moleculur weight™ These terms are further defined
belew.

As used hierein, the lerm “Nocrulating agend™ penerically
mcuns any material capable. upon application o 2 liquid
slream containing a plurality af solid penicles, of facilitaling
the remaoval of e solid partickes from the stream to produce
a substentially clear eMucnt. Thus “locoulation™ as used
herein hroadly encomnpasses a variely of methads for the
clagificalion of hywd effuents such as mitl waste water
slieams

The term “high solwd inverse microemalsion™ as used in
Lhis application pencrally teans polymers having an aver-
age diametor size of the discontinuuus phase bely less than
4000 A, prefecably bess chan 2000 A, and most preferably
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less thap OO0 A “ligh sulid” geserilly means polymer
Coulent cont.ining, preater than about 10 percent solid.

(n Ous overtion, the gwrylamide nwy peoetatly he
deseribed as {alkaceyiannde The “alh™ posilion of e
tulhacrylinede auy mcludes those having from 1 w §
carbon alums b, hackhone a! e (akecrylamide includes
acrylamide, methacrylamide, cthacrylamide and the like
For parpuse ol this invention, acrylzmide iy interchangeable
with (alkacrylanule

Acrylamuke polymer having any molecular weight is 10
withén the scope of this invention. Solely Tor purposcs of this
imvenuon, Uw phiase “high melecular weight” refers w
actylanide polyers having a molecular weight of at teast
ahbuul 10 million and the phrase “ultra hiph molcrubar
weight™, a8 used berein, means  polymee having a molec 1%
lar wright of a1 icast aboul 27 million. Lia high awlecslar
weight poly mars are, as nuted abave, preferred for use with
the. invenlaot, o convenience, unless otherwise indicatod
bercinaficr, the phrase “high mofeculsr woight” 15 usad
tiercin 1o include both “high” and "wlira high” maoleculye ¥
weight polymers as defincd above.

In the tnvenion, fiquid streams. 1... of the type described
shove, are teeared with a polymer solulion propared as
follows: A walker-in-oil ion which pri a8 the
discontimons phase, smatl dropless of an aquéons scryts-
mide monomer solution conluining a redes pol ymerizaton
catalyst and. as the conlinuous phasc,  ligeid hydrocarboe
containing an il soluble emulsifying agent. The acrylamide
ammuomer is then putymenized 1a fonm aqueous acrylamide
pulymer by any mcany. (ne embadiment of the invention
ulilizes high mulccular weipht polyners with a molecubar
weight of 10+ million. [n a further embodiment, wiira high
molecular weight palymers, with 2 molecular weighl above
about 27 million are used. At molecular weights of ahaut 27
milion and above, the need to reduce ar eliminawe side chain il
reaction ecomes a factor in the polymer forming procesa. [n
a still further embodiment. the muolecular weight range of the
uitra high molecular wetght polymers used is 34+ mitlion.
The emuision may be stabilized by the addition of an
oil-goluble enwisifyng agenl or an organic surfactant

Salely fit purposes of this invention, stehilized hydro-
lyzed (alk)acrylamide cuulsions iaclude stabilized micro-
cmulsions a3 weli as slabilized macreeraulsions of the
alorcsaid polymer.

The flocculant formatien process thereafier {urther com-
prises a1 Jeast panially hydrolyzing the acrylamide polymer
by the addition of » caustic maerial (ie., s0 as to converl al
least a partion of the amide groups on the polymer w
catburylaic groups), which resulis sn the formation of & 45
partially hydmilyzed high molecular weight anionic saryla
mide polymer flocculating ageni. The flocculaiing agenl is
then sdded 10 8 solide-commming likuid stream for agglom-
eration and swhecquend reenoval of the zolids therelrom,

The Nooculaling agents thus prodeced have impruved 45
propenics and are therefore particularly useful, as described
below, in a variety of industrial solid-liquid scparstions such
a3 in fincculaling mineral slurmies or any effluents from, lor
cxumpic, paper mills or deinking plants. The fnoculating
azenis of the invention arc perticulacdy effzctive in faeitiat- s
ing the rernoval of sotids from such liquid effuents 1o form

b iny clesr liquad discharge streams. That is, with the
use of the high mulenutar weight acryisomde polymer emul
sims af’ ihe invention, the speed aod ethiciency of flocrula-
tion iy substantiglly enhanced in eomparisun 10 processcs 65
utitizing prior an producis comprsing low v medium
weight palymens

4%
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"¢ enhancements include, lor example, sxducing the
seuling times and incrensing the setthing rate of fneculated
systeng. Furher, the use ol the preferable shira high molecs
iat weght PAM fioccuiaung sgenes «escribedd beron aldi
ionally premils (he user in semeves a substantial redaction in
the ampun: ol suspended] solids in the ligunl sceam at
dosages greatly reduced from those required with the nse of
riar art low w nkxlivm maleeular weight PAMS.

The improvement of this invention includes, bt is nol
fimited to. the stabilizalion of # parvalty hydrolyzed acry-
lamide polymer emutsion such that performance is main-
Liined by the elimmation of ammonia by-products resulting
from acryizmike hydrolysis with an alkaline substance. The
elimination ol he dy-product prevents the propagaiton of
undesired Iiydrolysis reactiuns which may vawur m the
presence of ammenia. The presence of ammuonia Ieads w
severy) probletns in that the product has an offensive odor
and the hydrolysis waction coninues past the desired
degree, resuling in an undesirabic ipeTrase in canhoxylalz
conters Neatrali zation of the ammonia, or emoval of the
ammania hy methuds such as vacuum stripping. reduccs
adors, lowers ihe pi, and retards further undestred hydroly -
sis af the polymer

RETANED DESCRIPTION OF THE
PREFERREND EMROMMMENTS

The formation of the polymer emulsion is generzlly
known in the ant and invelves scveral steps us described
helow [n o fisst step & warcr-in-oil emulsion is formed,
vumprising, in the discontinucus phase, aqueous droplets of
an acrylumide monomcr. The continuous phase of the emul-
vion is a liquid hydrocarbon containing an eil soluble
cmuisifying agent.

The ermulsion additionally may coolain a redox polymer-
ization catalyst, such as ane of those disclosed in U.S. Pal
No. 4,539,371 10 Rubinson et al.. the disclosure of which is
incarpurated herein by reterence. In general, useful catalyst
systems include, for maample, pessulfatc-rosrcaptan sys-
lems, persuifatc-sulfite sysiems, chloeate-bisulfiie systems
and hydrogen peroxide-izon systems, The prefermed redox
catalyst for use 10 the invenlion is tertiary butyl hydroper-
vaide-sodittn oetabisulfice.

With regand 1o the formation af the polymer emuision, the
oilx usod therein (o form the conlinuous phase are selected
from a large group of orgamc bquids including Tiquid
hydrocarbens and substituted liquid hydrocerbons. Useful
tiguid hydrocarbons include, but are not limited o, wromatic
and aliphatic commpusnds such as benzene, xytene, toluene,
mincral oils, keroscoe and napthas. The preferred oils fur use
wilh the inveniion are cyclic iimear or branched paraffinic
vils. These malerishy are irexpensive, insoluble in water, and
rwlalively con-toxic and, due 10 their eelatively high fash
point, they create 3 minimal fire nisk in industrial li
tons,

The relative amdunls of the componends which comprisc
the emulsion may vary over a wide range. Generally how-
ever, the emalsion is comprised of from abowr 20 [ about
50% by wecight of water; from abous 10 w about 40% by
wreight of the oit and from about 25NN cighi
of polymwer. En order W oblain a suable emulsion, it is
generally necessary, however, W add an oil soluble emulsi-
tying agent or an organic swrtactant.

When adding an oil soluble cmulsifying agent, (he
required amount of Mis agent may be delermined by outne
expenmentation. Generally, hosvever, an amount ranging
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from about 41w aboit W% by weight, hissd upon the
weight of the oil, i used. More prelerably the amouis uses
iy wizhin the unge of about § @ about 15% hy weighi ol the
uik.

Fmulsiheess useful For preparing SNy dre
kown in the art s Clow HLB w . whoerein HER
stands for “hydrephitic-lyophilic balance”™ These matcniashs
are well docoraemed i the relevin! hivrature, for example,
the Atlas HLB Surfactant Sclector which s commonly
referred W by those in this ficlit

Preferred emubsificrs incliude the sorhitan csters asd Lheir
cthoxylated derivativea Sorbiu smonealeale s paticulaly
prefcrred Tor this purpose, (ther cmulsilicrs which miay be
used include, for example, thase discussed in LS. Pal Na
3,284,393 1o Vanderhoft ot 1l noted ahorve. The invention is
fut limitest only 1o these cmutsifiers, tawever. Other cmal-
sificrs, such as cerain bigh HLS matcrialy, may e used as
Inng, as they a capable of paxiscing good walee-in ol
emulsigis.

Opticnally, organic surfactanis may e wsad with Lhe
present invemive, tese matenals must be capabie of siabi-
lizing the final product Any compucid mweung this require-
ment may be used [he surlactam chosen for use in a
particular application shuuld, huwever, be Uied irst with a
small sample and used on a case by case basis to provent
untoward ffecis due to variations in the polymeric emulsion
and/or the hydrolysis agents.

Preferred orgattic surfactants are formed by the ceaction
of an atiphatic bydrocarbon alcohal or amine, whercin the
alcohot o1 amine preferably has from 10 &0 20 carbon atoms,
with from 2 to 10 moles of ethylene oxide per molc of the
alcobol or amine. However, other amines and alcokols, £e.,
those having mare than 20, or less than 1¢ (but ar least B)
carbon atoms, v #hso capable of use in the invention. Mest
preferably, the alcobol or zmine campriscs from 12 to 18
casbom atems and is reacted with feean 2 o ¢ moles of
ethylenc oxide per mole of the alcohol or aminc.

A pasticularly preferrcd surfactant is formed by reacting
oleyl amine with cthylenc oxide W form an cthoyxlated eyl
amine, Other useful organic surfactamts are formed, for
example: {a) by teaciing one mole of oleyl wliahol with Lwo
moles af ethylene axide 10 form palyexycthylene {(2) oieyl
alcohol, or (b) by reacting one wule of Jauryt alcoiwl and

Tour moles of ethylene oxide to form polyoxyethyiene (4) .

lauryl cther.

In one cmbodimers uf the invention. the suefactant is
addod 10 the polymeric culsion m & concentration of from
0.10 1 15% by weight of the emulutn and thoroughly
mixcd therewith. 1t is most prefored, however, o use a
concentration of the surfeclant ranging heiween about 0.5 w
% by weight.

In a preferred embodiment, the polymenic emulsion is
formed as descsibed anove, having dispersed therein: (13
fincly divided droplets of an agusons solution of high
malecular weight serylamide polymer, and (2) an organic
surfactant formed, ¢, by the reaction of an aliphatic
byrocarbon alouhol with fruem 10 w0 26 carbon aloms and
from 2 to 10 moles of ethylens oxide por mobe of the alcohol.
{n & subsaquent sicp, the. pulymer is reacted with a“hydroly-
sis agent,” as deseribed below, to farm a hydmtbyzed tngh
mulecular weight zcrylamide polymer. The advanuage of
using this prouexs is that there is eme less siep in the method,
i.e... the organic sudactant is already prescnt in the: pol ymeric
cmalgion,

Hydrolysis agenty usclul in the present inventicn include:,
bui are net Limited 10, alkali meta) hydenxides and quater
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naiy aeunonium hydionides. A useful gualernary Rt
nium hydioxide 15 Wi ewikyl ammonivm hydrmxide. The
preferred hydrolysis afents. howcver, ane the alkali melt
nydroxides and, mare paticulariy. sodivm, patassium. anl
lithium hydroaiies. [ Zact, howeves, any material which
wiil provide an alkal solution may be used as a bydrolyss
agent

The hydrolysis sgent should be atded Lo the polymeric
emulsion as an aquedes salution slowly aod with mixing.
The moat preferres! hydrolysis ageatis a 10 w 50% aqucous
solution of alkati metal bydroxide, with a 20 1o 40% selution
heing more preterrend and a soluton of shoul 30% being
mos: preferred. The coucentration of the solution of the
alkali meta: liydroxide is within the range of 0.2 10 3%,
prederably 4 1 12%, hy wcight hased nn the polymeric
enwlsion. The percentage of hydrotysis agent used will vary
hawever, deontding 1o the, degree af hydrolysis desired.

While solulions of about I concentrativn of the alkalt
metal hydroxides are particularly wseful, it is importaat w
note thal higher or lower vonceatrations ol atkuli metal
hydrnaides in aquoous mexdia may alse be used. Conditinns
[zvoring the uie ol kower conwedridions of the hydiolyss
agent include the dusine for low levels of hydralysis and
stability tactors. Higher concentraiions may be used when a
substantial deyees of hydrolysis is desired without excessive
diluion. As would be undersivod by vuc skilled in the art,
gtabiliy considerations also play a rolc in Lais determinglion.

The hydrolysis waction may be conducled al room fem-
perature but more favorable results are oblaiced at clevaued
temperatres. Generally Lhe reaction mnay be performed
within the range of from about 10° 1o 70° C. The preferred
temperature mnge for this reaction 18, however, from aboul
35° tor 55° C. The leagth of ime required for the hydrolysis
caction depends upon the reaciants, Lheir CoRCEnrations,
the reaction conditions and the degree of hydrolysis desired

Thc acrylarmide polymer is parally hydrolyzed. As such,
the acrylamide polyraer of the present invention is hydro-
tyzed by the process set forth herein 16 a degree of between
about 3 10 80%. Deperling upon the reaction conditions
described above, typically a 5 to 60% hydrolysis is obtamed,
with the preferred range being 10 o 50%. The degree of
hydrolysis should be at least 3%, morc preferably al least
5%, and most prelerzbly at least 10%. In this invention, a
most preferred degree of hydrolysis i3 from aboul 20% Lo
abwut 15%. This hydsolyss procedure and all of the reaction
conditions and ranges described berein apply 1o boch
embodiments uf this invention: that is, (1) the formation of
the polymeric cmubsiot inchuding the organic surfaciant ot
emulsifier and (2) the wddition, in a scparae siep, of the
organic surfactant or ermulsificr w the potymeric emulsion.

Alter the reaction with the hydrolysis agent, the hydro
lyzed acsytumide polymer thus formed remains dispersed
ihroughout the water-in-oil emulsion, similar 1o those emul
sions disclosed in 1S, PaL No. 3,624.019 w Anderson et al.
discugsed above. The hydrlyzed polymer emulsion is there-
afler invented in a maoner similac to Lhat disclosed in
Anderson cf al. such thal the cmulsion releases the hydiro-
lyeed acrylamide polywier in waler in 2 very short period of
timec.

To accvomplish this result, 1w preferred, or il may e
neceasary, lo cmploy & second surfactant {i.c., an “inverting
agent”) by adding it Lo cither the polymer-coatzining emul-
sion or o the water into which the emulsiun is to be
dissolved. Allernatively, the surfactant used 1o form the
cmulsion may be self-inverting and no sccondary emulsifier
acddition is necessary. These so-calted “breaker’ materials

¥
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prefersbly have o hydrophale Ivaplulic balanee (CHER™)
greaier (than about 1), They prelerably mwlude the cbosy
tared alcahals, wtboxylated alkyl pierods and ethoxylated
amines. as well i 3 variety af whes compositzons Knowt o
those o ocdnary skl i the an A parbculariy preferrod
surfacient (o7 wse i wverticy Ow amonc high maleclar
weight PAM is sonytabeny! cthoryise

The addition of the inve Ming gett canses the emulsion
rapily release be polynier in the form of an agucous
solution. ‘The susfactants liskod in Anderson el 2. have been
found] tr casly 1nven hyddy ad acrylamide polyimer. How
ever, due T vanigtions 1 the polymenic laitices, surtectamts
usexl for inversion shantd be tried vn a case hy casc basis.

: Lo jons. The parfor
mancy of the preferred hydrolyzed uliea high muolecular
weight polymers thus furmed his in fact been found w be
vistly improved yvor those vically sinuiar pelymers
prodiced as in U.§ Par No, 171,796 mn applications such
as sculing proctases, where oxikecular woight 11 a control-
ling varizble.

{Onece the emulsion 15 furmed. the aylamide mononer
may he polymerized with methods that are known im the are
For cxample, (e acryignide wiommer may also be hulk
polymedzed with the aid of e caalyst. the polymer
preferably has 3 molccular weight of @ lezsd aboyt 20
miilion. Such poiymeric laties amt (he methid of wheir
production are describod sn U S Pat. No, 162419 to
Andersoo &t al_and U.S. Par, No. 3,254,391 4o Vanderholf et
al. discussed above, the discloswre ot cach of which is
incorporaied tevein by refercnee

Hydrolyzed (alkjapcrylamide polymers in inverse micro-
cmulsions arc also included in the scope of this mventon.
Micioemulsions allow the compoesition ta be prepared al a
high polymer solids contert. The preparation of microemul-
siom 13 well known 1o those skilled in the an and disclosed
in, for exampic LS. Pat Nes. 5,07.881; 5,0%7.863; 4,681,
912 and 4.52).317, the disclosure of ecach of which is
incosporated herein by reference.

In gencryl, microemulsion pulymerization processes ane
conducted by {i) preparing @ mennmer microcmulsion by
miring an agueous solution of monemers with a hydrocar-
bon liquid conlaining an approfriate surfactant or surfaciant
mixwre W form an inverse microemulsion consisting of
small agquixkis monomer dropiets diapersed in the continu-
ous oil phase and (i1 subjecting the Morumer Miicroemul-
wan 1o {rce radical polymerization.

In order to obtain ap inverse cucrocmut=ion, il ia gener-
ally necessary (o use particalar conditions whose mein
parameters art as follows: surfactant concentration, LB of
surfactant or surfaciant micture, (emperature, nalure of the
arganic phase and composition af the agucous phase

Esgential t0 the formation of the microemuluon, which
may be defined as a uansparent and thermodynamicalty
stable solution, comprising two liguids insolubke in each
ather and a sarfactant, in which ihe micelles are ysuaily
1000 A, or leas in cimmeter, is the scleclion of apgpropriale
organic phasc amd surfaciant

The discontinuous polymer-containing phase of micro-
emulsions from droplets or mioclles, which are usually
aucous and tsually have o volume average droplet diameter
which s Jess than ahout 2500 A, preferably less than abeut
2000 A wnd may preferably less than about 1000 A, Some
microcmulsions may have a volume average droples as farge
a ahout 3000 A

For ehe microemutsioa, the 1B value ranges [rom ahoul
# 1w about 12, Oulside this ranpe, [ormation of inverse
microcmulsion generally camw be uhlmocd

e
iy
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Turther deseription of the prepasation of inverse mico-
crmwsion age described in the €785, Par. No. 4,956,399, and
is incorpatated herein by relerence.

The poiyner is theseyiter hydrolyzed as deserbed fuither
helow, The molceulac weight of the hydralyred prioduct is
indicuted by a corresponding intrinsic viscosity of at least
sboue 15 difg. and 3 solwuon viscosily of at least abaoul 4
mPas Mo peeferabty, the polymer is an ulira high molecw
lar weight prlymer with a molecular weight of greater than
sbout 27 millm baving an intringic viscesity of at leaw
about 32 difg. and a sobution viscosity of al least aboat 7
mPa x Most preferably, the malecular weight ul the polymer
is M million or grealor with 3 correspexling intminsic
viscosity of 354U and a solution viscosity of at lcast atuni
7 mi'as

Hydralysia of polyserylamide produces ammoma as «
by-product. The amimonia by-pruduct may be subsequendy
neulralized by wkdition of wn andic subaeance, [sclul acidy
inchide, hut are ol Ennted to, acctic acid, plutaric acid,
ciyic scit, phosphoric acid and sulfurc acid The acidic
solytion may e iniraduced direetly énlo the polymedc
emulsion. Neutralizug the ammonia hy-product may also be
accomplished by using carbon dioxide ges. The gay may be
inlrodnced By bubbling it directly into the palymeric cmul-
sion. Virlualty any indrganic or organic acsd i3 operahle 1o
neutralize the ammonin by-prodduct, as cen virtually any
acidic gascous subsiance; ail of which are within 4he scope
of this invention,

The amamemis by-prxiuct may alse be vacunm stripped
Any spparatus useful in the vacuum removal of vapor is
within the scope of this invention. For instance, & vacuizm
line connocted directly to the vapors cmanating from the
emulsion is used. The emulsion may be mixed and stimed at
lrequent time inervals w introdnce (he ammonsa inte the
vapor for vacuum removal. Aternatively, the cmulsion may
be acrated by bubbling of ineat pas.

To monilor the peotralinng or vacuum Strppiog of the
amnomia by-product, a convenuonal pH measuning appara
fus may be used 1o measurc the pH polentiometrically, For
purpose of this invenvon, neatralimtion of the cmulsion
tak¢s place when the pH is from lower than 9.5, morc
prefecably lower than about 9.0, and most preforably lower
than 8.0. One methnd used in this invention is to insetl the
plass elcctrcde directly on to the polymeric emultion. The
vperation of the pH polentiometer 13 known in the arl
Altermatively, the vse of colorimetric measusemenats may
also be applicable.

Afer ceutralizalion or vacuum siripping, the resulting
polymeric emalsion 18 substantially free of ammonia. For
purposes of this invention. the amntonia docs ot reed to be
cumpiciely nevtralized or removed. ‘Fhe cmulsion neods
only be substantially free of ammonia. A polymeric emul-
sion i9 substantially frec of ammonia when there is na
further hydrotysis after the initial reaction has taken place.
Generally, after polymerization vecues, the ammonia pro-
duced as a by-product may lcad 1o further hydrolysis. By
newiralizing of vacuum stipping, the emutsion will be
substantially free of ammoma, thus preventing further
hydrolysis. The wabitity of the resulting cmulston is indi-
cated by measuring fts carboaylate content. A leveling off of
the change in carboxylate conicol indicates that no further
ydrmolysis has taken piace.

The molecular weight of the polymers produced as
deseribedt zbove may be deermiced, c.g.. by viscomesry
methods such as Solution {(2lso known 25 “Standard™) Vis-
cosity ("SV7), or Intinsic Viscosity ¢"1¥7). Bowh of Lhese
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priscesses ane well known l persons of ordinary skill in the
an.
it is 2,50 wall hnown in the ant gral the meinsic viscosily
of a polymer correlates 0 Lhe molecular weight of that
palymer wsing the formula:

iV Q.0003  amolecubn weight™ 43

Inirinsic viscosity is & cumbersome and time consuming
propeny (o messure, however, As practiced in the present
invention, the 1Y mcasurement is taken with 2 fouar bulb
Canpan-Ubbelohde capillary viscomeior al concentraions
nf, for jnsumnee, 100, 250, 500 and 1.600 ppm in 1 molar
sodinm chodide at 30° C. any at shear rates ranging between
50 to 1.000 e *. The data thus oblained is subjouted o
linear regression Lo extrupolale i to Zetg shear rale aod zoro
polymer concentration. The value oblained with thiy caleu-
lativp is the intringic viseosity of the polymer

Solutsan (ie, standar!) vigcosity values ae nolatively
cankce, i.6.. K88 cumbersome and lime consuming, W ohlain
than inirinsic viscosily valucs, Moreaver, 8V values can be
cormlaied o BV valucs fwr 2 panicular pelymer Thus,
palymernic molecular weighis van be approximated by rel-
erenee W the solution viscosity of the polymer. That is, the
higher the SV value for 2 pasticular polymer, the higher is
mulecular weight. For example (the foliowing valwes are
Approximale):

SV 4 mPas=[V 15 di/g. =MW 10,000,000

SV § mPas=l¥ 25 di/g. =MW 20,000,000

SV 6 mPa.s=IV 30 dl/g.=MW 26.000,000

SV 7 mPas=lV 32 dlig.=MW 30,000,000

5V 10.5 mPas=IV 5¢ dl/g =MW 6(000,000

For purpeses of the present inventjon, SV values arc
degermined using a 0.1% polymer sodution i 1 muolar Na(Tl
al 25° €. The mcasuremem is taken ueing a Brookfield
viscometer with a UL adapter at ) tpm when the 5V is 10
or less. When the 8V is greater than 10, the viscesily at 30
rpm is determined and multiplied by 1.7,

A corrciation also exists hetween (he standard viscosily
valuc of a polymer and the degree of kydrolysis W which the
polymer s heen subjecied. That s, for polymers wherein
the degree of hydrolysis (i.c., the degree 1o which the amide
groups are converted to carboxylate groups) is generally atl
leasy aboul 5 muole %, the SY valuc is aboul 7 mPas or
gredter. For those polymers having a degree of hydrolysis of

Iy
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abut 10 male % or gredler, the SV 18 generally at lesst ahout e

# mPa.s. Further, when the hydrolysis range is about 20 mole
% or morc. the §V vakue is gencrally at least about 9 mitas.

The relation between the SV and TV of 2 polymer and the
use of this information 1o determine the mulecuiar weight of
ihe polymer is ciearly sert forth in the Examples provided
beluw, The molecudar weight of the polymer was determined
from the IV value with the use of Tormuala (1) noled above.
Thus, in a case where only the 5V value ol the polymer {and
ont the IV) is knowo, it 15 a simple mater o roughly
determine the polymes’s approximate mulecular weight by
cstirmaring the IV from 2 Yincar refationship of two exuremes
and then wsing Fauation | bereinabove,

Thus althoupgh onc can calculale with a high degree of
exactitude te molecular weight of a polymer within a
soludinn using the [V value of the subject polymer with te

35
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These pa.ﬂlc 05 Arc i};m‘rcmu\‘cd from the slurry, tzaving a
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Formulz | provided above, the difticulty in obtaning these
IV values, in wems of time gl aiention w delail requiced,
1 titwei ghoal by the relative case of using SV vaiues for dny
paucpose, P 3y herause suck 8V ovalues are relativcty
suryple 10 phiain and may he mathematically comelaed, as
ceplancd above, W correspaiding 1V values, thug permit
ting onc w ubiain 4 roagh detennination of e polymer’s
nudecular weaipht hased upor the SV valuc of the solution
atone. As noted above, the prelermed PAMs [or use with the
presend invention, are 1hose having an wlira high molecular
welght of al least about 27 milliim. an intnusse visoosity (V)
value of al least abowt 32 (4 and a solulion viscosity (SV)
value of ai least abogt T wPas. It is even more frefemed,
however, 1o use PAMs haviny a nwldecular weight of 34
million or mor.

C(me such application is in flocculanng mineral siurries.

o . y
substaniially clear liquid stream. The solution of the tonul-
tion used w flocculate the shary prolerably contains a
concentration ol the cmulsion of beiween about 0.05 and 3%
by weight.

An advaniage of this invention is the elimopation of
furiher hydrolysis of a pantially hydrolyzed acrylamide
polyfmer afier an initjal phase of hydrolysis has occurred. A
pelyacrylamide may undergo hydrolysis under abipline con
ditions in a conrolicd dogree. For example. a hase of a
predetermined concentration sy be added 1o the polyacry-
lumide 1o the wxtery that the polymer will be capecied o
hycrolyze to a cerlain degree. Becausc hydrolysis of poly-
acrylamide may lead (o by-products, such as ammonia,
which may cause subsequenl hydrolysis, the polymer may
then undergo undesired hydrolysis, This inveation prevents
the occurrence of undesired hydrolysis, which may 1ake
place after the imitial phase of hydrolysis. Specifically, by the
introduction of acid ime the reacton w acuralize the
ammomia, o by removal of b ammonia from the rescton,
undesited resctions ipvolving ammomia will be reduced or

ing. for cxampic, yifigiigirom a paper wall or alternatively,
a proccss waler siream from a deioking plant where ink is
removed from paper o permit the fibers o be reCycled.
Further, the products of this invention are useful in facili-
tating a wide range of . The calionic
polymers may be used in the dewatering of biologically
troated suapensions, sach a5 sewage and other municipal or
inctustzial eludges, the drwnage of czlulosic suspension such
as those found in paper producticon, .8, paper waler, and
semlement of vasious inorganic suspensians, i.c. XIAMY
AP0 wasic, cic

The process involves the formation of a mixmre by
adding w0 eflluent being reated she first mixjure an effecnve
amuunt, i.c. of betwesn sboul U oand 10,000 ppm and
preferaily belween abeul 10 to 1000 ppm, based on the
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weight of sufuds in the ctiluean, of an agquenis sotution ot the
water-in oil cmulsivn al parually hydrolysed seryiamide

polymer of the prosent mventon 0 feccudge the soht
paicles removal ftrom the soludan, h
e T ...
y el Preferibly a coagulant or a
zationic ymier, ¢ p, polydiaflyl dumethyl ammoninm
chloride. cationic polyaccylamide o polyamnine. % first
added 10 the ¢Mluem heing trealod For any panicelar
focculating application, the optimum anwiunl uf the el
100 10 e added can be detcrmained by ame of nrdinacy il
in the art hy conducling toutine wcsung,

The stahilized pantialty hydenlyzed polymer of the instang
invengion hit 1 carboxylele coment wiich  goemerally
increases by oo more thal bl 20 mae % ol its iniial value
after I8 days st 23° ¢ More preferably. the coroaylaie
conlent increases by no more than 10 molc % af s initial
valuc afier 38 days at 25° €. Most preferably, the carboxy-
lale coment increascs by no more than 6 mole % of its iniial
value after 38 days a1 25° C.

Similarly, after treaiment uf the emuision comprising the
purtialty hydrolyzed polyimer and ammo:mz by-procduct with
noutralization of reimoval of the ammxonia, the carboxylale
content preferably increases by no mage than 20 mole % of
its initia) value after 70 days at 40° (7, more preferubly by
oo more than 10 maole % ot its inital valuc and most
preferably by no more chan £ mole % of s initial value, after
70 days ar 40 C.

The invenbon is funher described in the lollowing
Exanipies.

EXAMPLES

The following cxamples are provided for the purposs of
iltustration only and should not be cunstried as Limiting the
invcntion in any way.

EXAMPLE |

An ultra-high moiecular weight acrylamide polymer
emulsion is formed by bulk poly ion in the m
of a redox catalyst, as described ahove. To 2,000 parts of the
hack-hone emulsion s added:

\ow odor petruleum mi 75 party
ahoaylacd (ay amine 462 pmty
ArE NAQH 287 pant
cthurylated Aotylpleeny) ivening agent 44 pais

The mixiure is allowed 1o react with sticring al a 2mperaiure
of 25° w 30° C The mesullant product has & solution
viscosity (3V} of 11.4 mPas and a initaliy measurcd
carboxylate content of 24 mole %. As discussed above, the
carbaxylale content of the polymer is indicative of uw
degree of hydrolysis which the polymer has undergonc and
Pormesponds 10 the solution viscosity of the polymer.

EXAMPLE 2

BExample | i [ollowsd with the [otlowiop exceptions:
478.3 pans of 0% NaOH and 47.9 pagis of the ethoxylxed
nonylphenyl invexting agen: are used. The resullan: peoduct
tas a 8§V of 12} mPa s and a carboxyiaie conicnt of 4% mole
%

-
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EXAMPLE 1

Clay Sciiling Tovs

Kavhin ¢lay dispersiony in water £ 100 mb samypies in a
anc liter graduated cybioder) contuning 3% sahds are floc-
culated using the poiymers deseribed beiow which have
been pre dissolved in water pror 1o addition to the siuery,
The lncculants wre added ot a conceniration of 1.235 ppm on
sturry. The setthing time R the Hocoulaled slurry §s euta-
surcd when e inierface botween dlear liguid and clay
disprrsion is at 500 mis.

Pabymer Sohng e tees.)
Pulycez A* m
Pulycwer of Example § ns
Pulymo ol Fsample 2 il

Tolyteet A a4 slandand scrylamidciacryl: a & pol yme: saubung propored
hy MOMmET o rarmtion &Y . 6 3 mlf v Corhonglue - W mobe R
St represeniztive of the inventian

This example demonstraies thas the use of the polyiners of
the invendon (i.c., thosc of Example | and (1), provides an
impeavernent (i.c., 4 reduction) in the seuling Gme of the
dispersion of between about 46 (4%,

EXAMPLE 4

Coal Refuse Tests

Floceulatiun tests wsing ceal refuse fromn iwo coal mines
are conducted.

Fetd solids Souling Rale
Minc (%) Ash (%) It Pulymer (ppm) [banr)
1 110 645 7.5 AW@I0 120
1 IR 848 75E22(50) 170
I mm 5% ISAQM i)
o 527 529 75 Ex 20200 190

For miac 1, therefore, the itoprovement (i.e., incrzase) in
scttling raie offered with the use of the Oocoulating agent of
e iuvention is 2boal 41%. Far mine 11, 1his improvemen|
is about 280%.

EXAMPLES 5109

For kxamples 5 1o 9. Exampie } was repeated cxcpl the
amuunt of hydsolyzing agent (Na(H) was varied 1 provide
varying degrecs of hydmiysis indivaizd by Table | o0 an
ulltn-hiph molecular woight polymer emulsion. FThe cmul-
sion was then reafed with 2cetic acid to neulealize the
amumonia by-product resulting from the hydrolysis reaction.
The addition of the aid to the polymer cmulsion was
proceeded sluwly and with mixing. Examples 5 and 6 repornt
the resulls where the initial degree of hydrolysis is 11.5 mole
% a1 25 ° C. Lxample 7 reports the resuits where he inital
degree of hydrolysis is 1.5 male % a 40 * C. Examplc §
epody the results where the initwl degree of hydrotysis is
400 mole % at #) © C. Zaample 9 reports (he 1esults where
the puiytner cmulston was hvdrolyszed wsing 41.4 mole %
NaOH, followed by trearmem of 50 mole % acelic acid, The
increasc in curboxylale content is moniored vver time; the
tCmperalure remained constant Lemperature, As shown in

Tables |

o 4, contrel polymers wore prepared having The
samc imual deprees of hydvoiysis fur comparaive purmoses
The carboxylate content {mnle %) is geactatly ocasired by

13
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EXAMPLE &

(AR 4

(&Y iliomal  nuclear mrgnclic resonance (NMR | wceh _ bl Dopree of 3 tadrotysis
rQues: With Acetic Acid
ek
FXAMPLE 5 ___Conirel withoug Aceic Aud)
U Carhorylue Cmrbuaylaie
TABLE 1 Linys {mole ®) pit Dayr (molc %} pH
Inutiad D pros uf Hydrolyste W0 mak % A0 L
Emulsing contining Aol 3 16 - 5 30
Cantrod (withoul seehc avidy Addufdlmee & . f n
A T - T ’ i VIR 14 B&
Carbasylaw Uyl o8 W
than (rmeide %) L t] {myx Lmake ) it 87 oy
»
103 Mok %% 277 L 136
’ T T . ] ax
o ¥ ] [T n
1 wes A% - &l *eqtunimed imral degree of hydnryms
™ W .. " 1
*x meaawsed by e ipna! depree of hydiulpsia EXAMPLE ¢
= TABLL §
4 i TIME CARBOXYLATE
EXAMPLL ¢ dap w 257 C) {malz %)
TAKLE 2 " =
30 3 35
CONTROL WITH ACETIC ACID P73 "
{withour acenic acid) (30 mokc % relalive to NeOH) m 40
41
CARBCXYLATE CARBOX YT ATE i
DAYS (mole %) DAYS {molc %) ]
35 The daa in Tabie § demopstrates that polymer emulsion
1; 1: 4 s after hydrolysis with 41.4 molc % NaOH, followed by
I m ueatment of 50 mok % of acetic acié esults in 1he car-
n 4 beylate cantent leveling off ad remaining stable.
3l 12
i 15 z
p 18 A0 EXAMPLE 10
5 R i 1 Examplc 5 was repeated with the following exceplions:
80 18 after the addition of NaOtH, the emulsion was then treated
1) 1 with carboa dioxide v neutrtize the ammonia Ly-product
B " resulting from the hydrolysis reaction. The increase in
- " " N 43 carhoxylaw conlent was monilored a8 a funciion of aging
L
;
Sexrimamd initiad degree of Bydrglyms
Final
%0 Degrer of hydralysis Q, Tomporat  Ewlsion
5 imole &) (mole %) (Duyn} «} m
EXAMPLE 7
as [ 13 25 03
TABLE 3 ns L 33 5 96
Tl Liegree of Hycrolysis 5
T 55 ‘Chis example demonstrated that the addition of carhon
. Wilh Acetic Acid diexide W neiralize the xmmonia by-product as a nigult of
. Control twithous acetic acid) @i mole %) hydrolysis reaction jowers the pH.
Carnonyiats Carboxylae
Davs (ool %) Dayx (mole %) EXAMPLES 11 10 14
&0
1.5 ook % & 40° €. Exampic 5 was repeated with the following exceptions:
. after the addition of NaOH, the emulsion was then trealed
i[; “"3 “ 1 with vanious acids including glutaric acid, citric acid, phos-
' nr i} phoric acid and suiluric acid in amounts as shown in Tablc
65 6 1o neutralize the ammonium by-product resulting from the

Sestimnied inicial degres of Dipdrobyns

hydrolysis reaction. The addition ef the acid to the polymer
cawision was proceeded slowly and with mixing. The
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mercas: in carhoxylale conle was roniwned as o fugetion
al tme al a cons iemperine

TARLL o

16

2 The erclsian of claim 1 in which any ammoma thercin
Ias beea nenzralized by the addition ol an effective amaoun
af acid

3 The em

ipn of vlaim 1 which (s substantially free of

et af 11831
Aait ACA  Frmbsan  Atcin
Acid Uaed % Sulunon Sohmm Mok plt Odoe

— am - R 4 Yo
phitaric 1498 199% 00590 A4S Na
gl tars e 013 OeE?  ARS Na
cine GO0 M AT G4l Mo
ciric Eiled] iy Qumn? 155 Ne
e MY 12 o 481 No
phasphuric pLE B47T O0IMA Ye8 Khp
suifirie 1245 e 0w 742 No
2uifuric jarhl RAS 0TS 977 Nheh

EXAMPLE {5

Example § wis tepeated with Lhe fullowing eaceptions. ig
2 30.5% hydrolysed polyaceylamide cmwlsion afier the
addition of NaOtE the conlainer enciosing the cmulsion was
fitted 10 3 vacuum pump. The animomia vapur cmulsion was
vacuure stapped Lo remove the ammonis. The product
showed no increase in carbeaylale content after agng al 25¢
¢ for 224 days ur 4P (. after 74 days. This cxample
demonstrated that the vacuum stripping of ammonia by-
prduct prevenied lurther hydralysis as indicued by no
increase in carboxylate conlent

While it is apparcnt that the invention hexein disclosed is
well calculated to fulfill the objeclives slated above, it well
be appreciated that numerons modifications and embcdi-
ments may be devised by those skilled in the ar, and il is
intended that the appended claims cover all such moditica-
tions and embodiments as fall within (he tue spint and
acope of the present invention.

We claim:

1. A water-in ail émulsion comprising a partially hydro-
lyzed (atkjacrylamide polymer wherein said emulsion is
slahilined against funther hydrolysts, said emuision having
Peen prep by the steps consisti ially of:

) providing a waler-in-oil comulsion having a discontinu-
ous phase comprising, (alk)acrylamide monomer, and 4
continupus phase compriving a liguid hydrocarbon and
cmulsilying agent(s);

b) polymcrizing said (alk)acrylamide menamer to form
{alk)acrylamide polymer,

c} reacting, said (alk)actylamide pulymer wath an alkaline
substunce e hydrolyac at least a portion of said poly-
mer o produce
1) a hydrolyzed poly(alkJacrylamide polymer; and
2) ammonia, and

d) neutralizing wilh acclic acid or removing said anuno-
nia.

5
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suid iz having becn renevead by vaconum
wipmag

4. The emulsion of claim 1 whercin said polymer has 8
molocular weight of at Jeast 10 miilion as indicated by an
inminsic iscosity of at least 15 dl’g and a solution viscosily
of at least 4 mPag

5, The emulsion of claim 1 wherein said polymer has &
moteculur weight of at least about 20 million s wdicated by
an inpinsic viscosiy of al jeast abol 32 dUg. and a solution
viscosily of al keast aboul 7 mPas.

& The emubsion of claim 1 which is stabilized by the
addition of 2 stahilinng compound seiected lrom the gmup
conaisting of an vil wluble cmulfying agent and an
vrganic surfactant.

7. The goulsion of claim 1 wherein the poiymoer has been
treatod with an inverling agenl

8. The emulsion of ciaim 3 whercin said invering agent
is an cthuxylated nonylphenyl sucfaciant,

9. The emulsion of claim ¢ wherein the polymer is a
product of & tedox pHymenzation.

FQ. The emwlsion af claiw 1 wherstn said emulsion is in
microemulsion form and s siabilized against further
hydrofysis.

11. The emulsion of claim 1 wheiein the podymer has a
solulion viscusity greates than aboud ¢ mPas. and & degree
of bydmiysis greater than about 5 mole %.

12. The cmubsion of claim 2 wherit the potymer has a
solution viecoairy greater than about 4 mPas. and a degree
of hydwlysix greater than aboat 5 mole %,

13, A waler-in-i) emuision comprising a partally hydro-
lyzed (alk)zcylamide polymer, wherein said emulsion is
stuhilized againsl further bydrolysis. ssid coutsion having
been prepared by the steps consisting cssentéally of:

) prowiding & water-in-oil cmulsion having a discontinu-
ous phase comprising (alk)acylamide monomer, snd &
continuous phase compnsing  liguid hydrocarbon and
cmulsifymg agent(s),

b) polymwizing said (alk)acylamde monomer to farm
(aikjacrylamide polymer:

¢) reacting said (alk acrylamide polymer with an alkaline
subsiance 10 hydrolyze al least a portion of said poly-
met o riccduce,

1) a hydeolyzed poly{alk)acrylamide polymer; and
2} ammonia; and

d) neutralizing with acctic acid or removing sgid ammo-

nis,
such Lhat the carbaxylaiz content of the polymer incroascs
hy no more than 20 molc % of its inetal value after sorage
for 38 days at 25° C.

dr
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Patente de Invencion X Patente de Modelo de Utilidad

Via PCT (fase nacional) X Cap.| Cap. I | X
No. Sol. Internacicnal PCT/US2004/023007
Fecha de Presentacion Internal. 16 de julio de 2004

Como resultado del examen de fondo, realizado con fundamento en el articulo 45
de la Decisidén 486 de la Comision de la Comunidad Andina, se le comunica:

1. Documentos estudiados

Descripcion: Folios: 32 a 65 como se radico inicialmente
Reivindicaciones:. Folios: 66 a 71 como se radico inicialmente
Prioridad: US 10/674,441 30 de septiembre de 2003

2. Objeto de la invencion

Titulo:
Separacién solido-liquido de lodos en base aceite (folio 1)

El problema planteado en esta solicitud consiste en lograr una separacidon
excelente del aceite de los lodos de perforacién en base aceite.

La solicitud en estudio presenta una emulsién agua en aceite que contiene un
polimeroc que comprende al menos un monémero soluble en agua.ee

Clasificacion Internacional de Patentes (IPC) E21B21/06, C08K7/07; BO9B3/00:

N4 M4 7NN




3. De la solicitud de Patente (segun el caso) : T
Descripcién (articulo 28 D. 486)

e La descripcién tiene problemas de claridad dado que no se presenta
evidencia de la solucion aportada por ia invencion, dado que los ejemplos
dados solo hacen referencia a la optimizacion de diferentes emulsiones de
agua-en-aceite y no al efecto técnico del método de separacién de una fase
solida y una fase liquida en un lodo en base aceite.

¢ La descripcion no divulga la invencion de manera suficientemente clara y
completa para que una persona versada en la materia técnica
correspondiente pueda ejecutarla. Lo anterior con base en que nunca se
muestran los porcentajes de cada uno de los componentes de una
composicion que comprende un lodo en base aceite con un emulsién
agua-en-aceite, que comprende un polimero derivado de al menos un
mondmero soluble en agua, en donde el polimero no se disuelve antes del
contacto con el lodo en base aceite ni la forma de realizarla.

Por lo anterior la descripcidn no cumple con el requisito de claridad y/o divulgacion
completa lo que haria dificil su comprension y ejecucion de acuerdo al art. 28 de la
Decisién 486.

Como puede observarse la descripcion tiene serios problemas de claridad y
suficiencia pero se le indica al solicitante que respecto al informacidn requerida, no
se admitira modificaciones que amplien el objeto inicial de la invencidn, sin perjuicio
de lo anterior se aceptaran: (i) documentos relevantes del estado de |a técnica no
citados siempre y cuando no incluya aclaraciones, o cometarios del solicitante,
respecto a la invencidn; (ii) adaptacion de la descripcion a las reivindicaciones, (iii)
otras de naturaleza similar.

Reivindicaciones {articulo 30 D 486)

¢ El capitulo reivindicatorio reivindica todos los posibles monémeros “soiubles

en agua” o "de vinilo scluble son agua®, haciendo que esta solicitud sea mas
amplia que el justificado por la extensién de la descripcién y los ejemplos,
estas definiciones incluyen monomeros que seguramente no pueden dar los
mismos resultados que lo obtenidos con emulsiones probadas y que se
fundamentan en acrilamida.
Asi mismo dado que los ejemplos de esta solicitud solo se basan en
composiciones de acrilamida, la caracteristica técnica “mondémeros solubles
en agua” no tiene sustento en |la descripcion, ya que esta solo se basa en
una extension meramente especulativa.

o El término “al menos” utilizados en las reivindicaciones 1, 2 4,7, 25 y el
término “aproximadamente” utilizado en las reivindicaciones 11, 13,16, 27,
no proporcicnan precision ni concision a las caracteristicas técnicas de cada
una de |as reivindicaciones en cuestion.

» El paso de contactar..., no implica ninguna trasformacion fisica o quimica
dentro del proceso, dado que un proceso es una secuencia de etapas que
generan un efecto técnico y que buscan un fin. Ademés de acuerdo al
diccionario de la Real Academia de Lengua Espafiola contactar significa

actahlarar rantacta A camimAicracian con alarien ac Aacir Bara rafaramecia A




¢ La reivindicacion 25 hace referencia a un resultado a alcanzar al mezclar el
lodo en base aceite y la emulsidn agua-en-aceite, siendo el anterior un paso
del método de esta solicitud.
Ademas esta reivindicacion es tan amplia que se estan patentando todos los
lodos en base aceite con una emulsidén agua-en-aceite, presentes y futuros.
Por otro lado es importante enfatizar al solicitante que una composicion se
debe caracterizar por los compuestos que la conforman y los porcentajes de
cada uno de estos dentro de la composicién, lo cual nc se muestra en esta
solicitud.

Por lo anterior, el capituto reivindicatorio no cumple con el requisito de claridad y
sustento en la descripcion de acuerdo al art. 30 de la Decision 486,

4. Reivindicaciones relativas a un uso o a un segundo uso (articulos 14 y 21
D 486)

La presente solicitud se basa en el uso de una emulsion agua-en-aceite que
comprende un polimero derivado de al menos un monémero soluble en agua, en
donde el polimero no se disuelve antes del contacto, para la separacion de una
fase sélida y una fase liquida de un lodo en base aceite.

Lo anterior se sustenta con base en la informacion consignada en la descripcion
donde se detallan las caracteristicas de la emulsion como son los polimeros que la
conforman y su método de polimerizacién, los surfactantes que hacen parte de la
emulsion y el método de realizar la emulsién. Ademas como efecto de su invencion
el solicitante afirma “Los inventores de la presente invencidén han descubierto que
el uso directo de emulsiones agua en aceite..., provee separacion excelente del
aceite de los lodos de perforacion en base aceite” (folio 34 parrafo 3), y finalmente
también en los ejemplos expuestos se hace referencia al uso de la emulsion
explicitamente (folio 51 ultimo parrafo, folio 57 parrafo 2).

De acuerdo a lo anterior la presente solicitud no puede ser objeto de patente, por
el simple hecho de atribuirse un uso distinto al originalmente comprendido en la
patente N°US $548020.

5. Determinacion del Estado de la Téchica

La fecha para determinar el estado de la técnica es el 30 de septiembre de 2003,
de acuerdo al la fecha de prioridad invocada.

Tendiendo en cuenta la anterior fecha indicada, se realiza la busqueda de las
anterioridades de la presente solicitud, encontrandose los siguientes documentos
relevantes:

'N° | Documento KTituio ! Fec.ha q?

3 L publicacién
| STABILIZED POLYACRYLAMIDE EMULSIONS

;D1 US5548020 AND METHODS OF MAKING SAME 1996-08-20

6. Analisis de patentabilidad (segun requisito} (articulo 14 D486)

Fe mnaortante mencionar atle el ciaginentae analicie de natantahilidad ce raalizA



Novedad (articulo16 D486)
Respecto a la reivindicacion 1y 25:

La reivindicacion 1 dice: “Un método de separacion de una fase sélida y una fase
liquida en un lodo en base aceite, que comprende el paso de

(i} contactar dicho lodo en base aceite con una emulsion agua-en-aceite que
comprende un polimero derivado dé al menos un mondmero soluble en agua, en
donde el polimero no se disuelve antes del contacto con el lodo en base aceite;
(il) mezclar la emulsién de agua-en-aceite y el lodo en base aceite;

(iii) separar la fase sélida y la fase liquida.

La reivindicacion 25 dice: “Un composicidén que comprende un lodo en base aceite
con un emulsion agua-en-aceite, que comprende un polimero derivado de al
menos un mondémero soluble en agua, en donde el polimero no se disuelve antes
del contacto con el lodo en base aceite”.

Respecto al estado de la técnica:

D1 describe una emulsion agua en aceite que comprende un polimero de (alquil)
acrilamida. Los polimeros asi producidos son usados como floculantes (Col linea
14). Los productos de esta invencion son usados para facilitar un amplio rango de
operaciones solido-liquido. Los polimeros catidonicos puede ser usados en la
deshidratacion de suspensiones y el asentamiento de varias suspensiones
inorganicos, por ejemplo residuos de refineria y alimentos, etc. (Col 10 lineas
49-63).

Respecto a la solicitud en estudio:

D1 describe el proceso para flocular alguno de los residuos de refineria y/o
alimentos asi:
¢ contactar dicho lodo en base aceite con una emuision agua-en-aceite que
comprende un polimero derivado dé al menos un mondmero soluble en
agua, en donde el polimero no se disuelve antes del contacto con el lodo en
base aceite (Col 10 linea 61-62, 65-67, Col lineas 1-5, );
» mezclar la emulsion de agua-en-aceite y el lodo en base aceite (Col 10 lineas
64)
o separar la fase sélida y la fase liquida (Col 11 lineas 4-6).

La composicidbn que comprende un lodo y una emulsién agua en aceite, que
comprende un polimero derivado de al menos un monémero de al menos un
mondmero soluble en agua, en donde el polimero no se disuelve antes del contacto
con el lodo en base aceite, también es descrita en D1 en el paso que dice que se
forma un mezcla al adicionar el efluente a ser tratado que puede ser un residuc de
refineria y una emulsion agua en aceite (Col 10 linea 64-66, Col 11 lineas 1-5).

De acuerdo a lo descritoc en la anterioridad D1 se observa que todas las
caracteristicas técnicas de un metodo de separacion de una fase solida y una fase
liquida en un lodo en base aceite que utiliza una emulsién agua en aceite que

comprende un derivado de al menos un monoémero soluble en agua y la
~ramnmcicriAn farmada nnr setne compiiastne va oran roanncidee e al octada Ae la



7. Conclusién

Los requisitos de patentabilidad de la presente solicitud se encuentran afectados

asi:
i N° 1 Documento j Reivindicaciones afectadas Requisito que afecta
| Dt | US5548020 | 1-30 Novedad

: [

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 término de sesenta dias
contados a partir de la fecha de notificacion de la presente comunicacion. En caso
0 si a pesar de la respuesta

de no dar respuesta al presente requerimiento,

subsistieran los impedimentos para la concesion, se denegara la patente.

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesteo en el numeral 5.2 literal &) de!

capitulo quinto del titulo primero de la Circular Unica No. 10 de 2001.

_ M/
ALIX CARMENZAKZ’EDES DE VERGEL

Directora de Divi/sfén de Nuevas Creaciones (C)

S

El anterior requerimiento fue notificado por

22 M .
R Ziiy

fijacibn en lista, de fecha
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No. Sol. Internacional PCT/US2004/023007
Fecha de Presentacién Internal. 18 de julio de 2004

Mediante oficio N° 6460 notificado por fijacion en lista de fecha 14 de mayo dei 2010,
este Despacho en forma equivocada requirid directamente al solicitante en los
términos del articulo 45 de la Decision 486 de la Comisidén de la Comunidad Andina,
para que dentro del plazo de sesenta dias presentara respuesta a las observaciones
de caracter técnico relacionadas con la patentabilidad o cumplimiento de los
requisitos establecidos por esta Decision para la concesidn de la patente que se
tramita dentro del expediente de la referencia.

Teniendo en cuenta que al momento de presentar la solicitud mediante escrito
radicado el 09 de septiembre del 2009 bajo el numero 06-030705-00007-0000, el
solicitante confiere poder para actuar al doctora Dilia Maria Rodriguez D aleman,
adjuntando para tal efecto el documento de poder debidamente diligenciado, visible
a folio 161 del cuaderno administrativo, es procedente revocar en su totalidad el oficio
N° 6460de fecha 14 de mayo dei 2010 y en su lugar efectuar un nuevo requerimiento
a nombre del apoderado, en los siguientes términos:

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




2. Objeto de la invencidn

Titulo:
Separacion solide-liquido de iodos en base aceite (folio 1)

El problema planteado en esta solicitud consiste en lograr una separacion
excelente del aceite de los lodos de perforacién en base aceite.

La solicitud en estudio presenta una emulsion agua en aceite que contiene un
polimero que comprende al menos un monemero soluble en agua.ee

Clasificacion Internacional de Patentes (IPC) E21B21/06, CO9K7/07; BO9B3/00;
BO1D17/00

3. De la solicitud de Patente (segun el caso)
Descripcion (articulo 28 D. 486)

e |a descripcion tiene problemas de claridad dado que no se presenta
evidencia de la solucion aportada por la invencion, dado que los ejemplos
dados solo hacen referencia a la optimizacion de diferentes emulsiones de
agua-en-aceite y no al efecto técnico del método de separacion de una fase
sélida y una fase liquida en un lodo en base aceite.

+ La descripcidon no divulga la invencidon de manera suficientemente clara y
completa para que una persona versada en la materia técnica
correspondiente pueda ejecutarla. Lo anterior con base en que nunca se
muestran los porcentajes de cada uno de los componentes de una
composicion que comprende un lodo en base aceite con un emulsidn
agua-en-aceite, que comprende un polimero derivado de al menos un
mondémero soluble en agua, en donde el polimero no se disuelve antes del
contacto con el lodo en base aceite ni la forma de realizarla.

Por lo anterior la descripcion no cumple con el requisito de claridad y/o divulgacion
completa lo que haria dificil su comprensidn y ejecucion de acuerdo al art. 28 de la
Decision 486.

Como puede observarse la descripcion tiene serios problemas de claridad y
suficiencia pero se le indica al solicitante que respecto al informacién requerida, no
se admitira modificaciones que amplien el objeto inicial de la invencion, sin perjuicio
de lo anterior se aceptaran: (i) documentos relevantes del estado de la técnica no
citados siempre y cuando no incluya aclaraciones, o cometarios del solicitante,
respecto a la invencién; (i) adaptacion de la descripcion a las reivindicaciones; (iii)
otras de naturaleza similar.

Reivindicaciones (articulo 30 D 486)

» El capituio reivindicatorio reivindica todos los posibles mondémeros "solubles
en agua” o “de vinilo soluble son agua”, haciendo que esta solicitud sea mas
amplia que el justificado por la extensién de la descripcion y los ejemplos,
estas definiciones incluyen monomeros que seguramente no pueden dar los

miomme raciiltadme miia |l ahteridae raln amiiileinhas mreabadacs v o Mile oo
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e El término “al menos” utilizados en las reivindicaciones 1, 2 4,7, 25 y el
término “aproximadamente” utilizado en las reivindicaciones 11, 13,16, 27,
no proporcionan precision ni concisién a las caracteristicas técnicas de cada
una de las reivindicaciones en cuestion.

e El paso de contactar..., no implica ninguna trasformacién fisica o quimica
dentro del proceso, dado que un proceso es una secuencia de etapas que
generan un efecto técnico y que buscan un fin. Ademas de acuerdo al
diccionario de la Real Academia de Lengua Espafiocla contactar significa
establecer contacto o comunicacion con alguien, es decir hace referencia a
personas y no a objetos. Dado lo anterior, este paso debe eliminarse del
método reivindicado.

¢ Lareivindicacién 25 hace referencia a un resultado a alcanzar al mezclar el

lodo en base aceite y ia emulsion agua-en-aceite, siendo el anterior un paso
del método de esta solicitud.
Ademas esta reivindicacion es tan amplia que se estan patentando todos los
lodos en base aceite con una emulsién agua-en-aceite, presentes y futuros.
Por otro lado es importante enfatizar al solicitante que una composicion se
debe caracterizar por los compuestos que la conforman y los porcentajes de
cada uno de estos dentro de la compesicion, lo cual no se muestra en esta
solicitud.

Por lo anterior, el capitulo reivindicatorio no cumple con el requisitoc de claridad y
sustento en la descripcidon de acuerdo al art. 30 de |a Decision 486.

4. Reivindicaciones reiativas a un uso o a un segundo uso (articulos 14 y 21
D 486)

La presente solicitud se basa en el uso de una emulsion agua-en-aceite que
comprende un polimero derivado de al menos un monémero soluble en agua, en
donde el pclimero no se disuelve antes del contacto, para la separaciéon de una
fase sodlida y una fase liquida de un lodo en base aceite.

Lo anterior se sustenta con base en la informacién consignada en la descripcion
donde se detallan las caracteristicas de la emulsidon como son los polimeros que la
conforman y su método de polimerizacidn, los surfactantes que hacen parte de la
emulsion y el método de realizar la emulsion. Ademas como efecto de su invencion
el solicitante afirma “Los inventores de la presente invencion han descubierto que
el uso directo de emulsiones agua en aceite..., provee separacion excelente del
aceite de los lodos de perforacion en base aceite” (folio 34 parrafo 3), y finalmente
también en los ejemplos expuestos se hace referencia al uso de fa emulsion
explicitamente (folio 51 ultimo parrafo, folio 57 parrafo 2).

De acuerdo a lo anterior la presente solicitud no puede ser objeto de patente, por
el simple hecho de atribuirse un uso distinto al originaimente comprendido en la
patente N°US 5548020. '

5. Determinacion del Estado de la Técnica

La fecha para determinar el estado de la técnica es el 30 de septiembre de 2003,
de acuerdo al la fecha de prioridad invocada.

TAandiranda an rianta |la antarinr farha indiranda coa raabira |la hieaiiada Aa lac
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o | ‘3 ] Fecha dé
N l Documento ; Titulo publicacion
- f
| T STABILIZED POLYACRYLAMIDE EMULSIONS
(D1 US5548020 AND METHODS OF MAKING SAME 1996-08-20

6. Analisis de patentabilidad (segun requisito) (articulo 14 D486)

Es importante mencionar que el siguiente analisis de patentabilidad se realizé
teniendo en cuenta las objeciones del numeral 3 del presente documento.

Novedad (articulo16 D486)
Respecto a la reivindicacion 1y 25;

La reivindicacion 1 dice: "Un método de separacién de una fase sélida y una fase
liquida en un lodo en base aceite, que comprende el paso de

(i) contactar dicho lodo en base aceite con una emulsién agua-en-aceite que
comprende un polimero derivado dé al menos un monomero soluble en agua, en
donde el pclimero no se disuelve antes del contacto con el lodc en base aceite;
(iiy mezclar la emulsién de agua-en-aceite y el lodo en base aceite;

(iii) separar la fase solida y la fase liquida.

La reivindicacion 25 dice: "Un composicién que comprende un lodo en base aceite
con un emulsion agua-en-aceite, que comprende un polimero derivado de al
menos un mondmero soluble en agua, en donde el polimero no se disuelve antes
del contacto con el lodo en base aceite”.

Respecto al estado de la técnica:

D1 describe una emuisioén agua en aceite que comprende un polimero de (alquil)
acrilamida. Los polimeros asi producidos son usados como floculantes (Col linea
14). Los productos de esta invencion son usados para facilitar un amplio rango de
operaciones solido-liquido. Los polimeros catidnicos puede ser usados en la
deshidratacion de suspensiones y el asentamiento de varias suspensiones
inorganicos, por ejemplo residuos de refineria y alimentos, etc. (Col 10 lineas
48-63).

Respecto a la solicitud en estudio:

D1 describe el proceso para flocular alguno de los residuos de refineria y/o
alimentos asi:

» contactar dicho lodo en base aceite con una emulsion agua-en-aceite que
comprende un polimero derivado dé al menos un mondomero soluble en
agua, en donde el polimero no se disuelve antes del contacto con el lodo en
base aceite (Col 10 linea 61-62, 65-67, Colllineas 1-5, );

* mezclar la emulsion de agua-en-aceite y el lodo en base aceite (Col 10 iineas
64)

¢ separar la fase sodlida y ia fase liquida (Col 11 lineas 4-6).

La composicion que comprende un lodo y una emuisidn agua en aceite, que
~rarmnrandos 110 nnlimarn derivado de al meanne 11in monAamera de al menne 11in



De acuerdo a lo descrito en la antericridad D1 se observa que todas las
caracteristicas técnicas de un método de separacién de una fase solida y una fase
liquida en un lodo en base aceite que utiliza una emulsion agua en aceite que
comprende un derivado de al menos un mondmero soluble en agua y la
composicion formada por estos compuestos, ya eran conocidos en el estado de la
técnica.

Dado lo anterior, el objeto de la invencion recogido en la reivindicacion 1 y 25 ha
sido divulgado idénticamente en la anterioridad D1 por lo tanto esta reivindicacion
y sus dependientes no se pueden considerarse nuevas.

7. Conclusion

Los requisitos de patentabilidad de ia presente solicitud se encuentran afectados
asi:

] i : T

| N° ' Documento = Reivindicaciones afectadas @ Requisito que afecta
—t fromm - -

D1 | US5548020 1-30 | Novedad

En cumplimiento del articulo 45 de la Decision 486 de la Comisién de la Comunidad
Andina, se le indica que debe dar respuesta dentro del término de sesenta dias
contados a partir de la fecha de notificacién de la presente comunicacién. En caso
de no dar respuesta a! presente requerimiento, o si a pesar de la respuesta
subsistieran los impedimentos para la concesidn, se denegara la patente.

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2 literal e) del
capitulo quinto del titul‘o primero de la Circular Unica No, 10 de 2001.

ALIX CARMEN ESPEDES DE VERGEL
Directora de Nu/evas Creaciones (C)

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