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— Publicacion Internacional No. W02007/024420 A2__y WO2007/024420 A3

ANEXOS

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud.

Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona juridica.
Poderes, si fuere ef caso.

Documento de cesién del inventor al solicitante o a su causante.

Declaraciones

Copia de la solicitud internacional (Resumen, descripcion, reivindicaciones, dibujos)

Traduccién de la sclicitud internacional al castellano. {Resumen, descripcion, reivindicaciones, dibujos)

Copia del examen preliminar internacional efectuado por ta Autoridad Intemnacional de Examen Preliminar (IPEA).

Traduccion del examen preliminar internacional efectuado por ia IPEA.
De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacidn de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de depésito del material biolégico
Arte final 12X12 cm.

De ser el caso, informacidn de otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el
mismo titular o su causante, relacionadas tatal o parcialmente con la invencién de esta solicitud.

De ser &l caso, modificaciones efectuadas a la solicitud internacional, Nuevas Reivindicaciones

Otros: Informe de Busqueda de Antecedentes Internacional junto con la traduccion

Instrucciones para el diigenciamiento del presente formulario, ver feverso de

esta pagina

&7



»

PTO-1382 (Rev, 07- 2(:04)
‘Approved for use thfough /3172007, OMB 048510021
U.S. Patest and Tee 4omark Office; .S DEPARTMENT QOF COMMERCE

Undzr the i’apé‘ edumon Actof |995 ro pcnors ere reguirsd o fespend to 8 cotiection of ion unless it displays a valid OMB control numbch

TRANSMITTAL LETTER TO THE UNITED STATES RECEIVING OFFICE

Certification under 37 S.F.R.§1.10 (if applicable)

Express Mail mailing number: ER517926826US " | Date of deposit: 01 August 2006

| hetcby cectify that this dpplication is'being, depomed with the United States Postnl Service * ‘Emprcss Mml Past Oﬁ'lc.t. to Addncsscc service

under 37.CFR 1.10,on the daic.indicated nbove; and is addsessed to Mail Stop PCTy Commissioner’ or I‘nu.nts P.Q). Hax 1450 Alcxandria, VA
22313-1450. < :

Aida Blekhman . . < ¢ —

‘Typed or Printed Name of Person Making I)z.pus:l Signnl{urc}of Person Maoking Deposit-

File-reference-no.:-3881 WO International Application No. (if known)

" Faslicst Priority Datc Claimed
{Day/Month/Year): 26 August 2085.(26.08.2005)

_Title of Invention:

IMPROVED GYPSUM-CONTAINING:
'PRODUCTS CONTAINING-ALHA-
HEMIHYDRATE

DX This is a new International Application’

SCREENING DISCLOSURE INFORMATION:

*In order Lo assist in screcnmg ‘the accommpanying intcrnational application for purposes ofdetermlnmg whether g
license for foreign: fransmittal should.iind could be granted and for other purposes, the foliowing information is
supplicd. (chcck as many boxes as-apply):

0 The.inyemion disclosed was not thade ir'the United States ‘of America.

[] There is no prior U.S, applicationirelating to this invention.

& The f'eilnwmg prior us. application(s) contain subject matter which is related to the invention disclosed-in the:
anached mtemanona! application. (VOTE: priarity to'these apphcanom may oF may not. be claimed on the
‘Request (farm PCT/ROZ101) and this listing dées not onstitiite a claint for priority.)

Application no. 1172133529 Filed ori 26 August 2005 (26 (18.2005)-
Application no. | . , Filed on.
Application no; Filed on

[0 The présent international apphcauon cotitains additional subject matter not found in.the prlor UsS.
application(s) identificd above. The additional subject matter is found on pages
and [[] DOES NOT ALTER E] MIGHT BE CONSIDERED TO ALTER the general nature of the'invention
in 2 manner which would require the U.S. application’te have been made available for inspection by the
appropriate defense agencies under-35.11.8.C. 181 and 37 C.F.R./5.15.

‘Ttemized list of contents

Sheets of Request form: 5 . Check No:: n/a

Sheets of description

Return receipt postcard: yes
(excluding sequence listing): 15 . '

Sheets of claims:: 4 Power of attorney: no

Shects of nbétrac;t: . i3 Certified copy of priority

document (specify): n/a

S.hccls_ ol drawings: 7 ‘ Other (specify)::
. Fee Calculation Sheet: |

Sheets of sequence listing: “Wa

-Sequence listing diskette/CDEn/a '

Tables related to:scquence lisiing CD:n/a

The person signing this form is:
Applicant , David F. Janci

Bd-Auorney/Agent (Reg. No: 28;620) N::,?Tr person ,symgf ! '

. i Common, chrcscnmhvc ‘ 34 Su_,ndutw

This collection of information is required by 37 CFR .16 and V.352, The'information is'required to obtain or rm{m a benefit by the publie, which is to blc (nnd -
by u:c USPTO 1o pmccss) an application. Conti dmnaln, it gm-med bv 35 U.S:C. |22 and 37 CFR L1 ang 1,14, This coflection is estinated to tke:15 X

uinoies to complete; including nalheung tmormmnn. prtmrml,, and sub:mumg the \.Omnlel‘d form to the USPTO. Fime wili vary depending upon.the

;individual case. Any, comments on the dmount of time you require to.completa this form and/dr suggestions. for reduciing this bisden, should be sent 10.the Chief
Information Officer, 1.5, Patent asd Tratlémark: Oftice, U S. Deparimenm ofComm:r:e. PO Dox 1430, Alexandsia, VA 22313.1450, DO NOT SEND FEES

OR COMPLETED FORMS TO I'HIS ADDRESS,
SEND T() Mml Smp PCT, Commntsioncr for Pntrnls. P.0..Box 1450, Alexandris. VA 22313 Nﬁﬂ



PC'I‘ i F:0r recéiving Office usc anfy,

{nternational Application No.

REQUEST

International Filing Date -

‘The undetsigned requests that the present
international application be pracessed. L
according to the Patent Coopération Treaty. Name of receiving Office and "PCT International Application”

-Applicant’s or agent’s file reference

(if dasired) (12 charactars maximum) 3881 WO

Box No. l TITLE OF Il\VE\’TION
IMPROVED GYPSUM—CONTA!NING PRODUCTS CONTAINING ALPHA-HEMIHYDRATE.

Box N;). Il APPLICANT D"'fl"hils persen is elso inventor .

Name and address: (Family nave ﬁn‘mwdf Fy piven neme, ,/br alegal entity, full official designatior. Tclephonc Ne.
The address must include postal cods mul rame of country, The country of the address indicated in this 847 970 5 1 13
Bax ix the appiicant’s Stete (that is, cowniny) of fesidence if no State of residence is indicatedbelow,)

UNITED STATES GYPSUM COMPANY Facsimile No.

125 South Franklin Street 1.312 214-1468
.Chicago,.lllingis 60606 Teleprinter Na.
United ‘States of America. n/a

Applicent’s registration No, withthe Office

State (dhar is,; counry} of: nationality: | ' Stnte (vhat is; country) of residence!

Us
Thispeeson is applicant - il designated all designoted Stotes except the.United States the Staics indicated in
for:the purposes of: States D the United States of America of Americaonly the Suppleméntal Box

Box No. Ul  FURTHER APPI ILANI (b) AND/()R (FURTHER) I\VENT()R(G)

“This personis:
D applicantonly

‘Nome and address: (Fumily name foilowed by given nume.; n{:ar a legalentity, fudl official designation.
The uddress mut inclinfe posial code ¢ and nard of Country coteiry af tha addresry indicuted in rhis
flox is the applicant 'r Ste {iket is, cowitry} of residence if mo State of residence is indicascd below. }

SONG, Weixin David

6110 Newbury Ct. D applicant andinventor
| Minois-6003’ inventor only (Jf this check-box is
Gu'm'ee" |”InQIS.60031 @ marked, do n}mf:’fin below.}.

United States of America

A p;glEcal_n’s registration No, with the Office

‘Stae (that is. counry) of nationality: “State fthat is, country) of residence:
'l'l'ns person is-applicant D'nll do.«igia_aled nl) designated States exdept e United Statcs the Stntes indicated in’
for the purpases of: States. the Uniied States of America ‘of America only the Supplemental Box

@ Further npphcams sadlor (further) inventors are indicated on n continuation sheet.

Box No. IY  AGENT OR C_O.\m"!ON RE?R}:‘SENTATWE; OR ADDRESS FOR CORRESPONDENCE

The person identificd below is hereby/has becn 2ppointed to act'on behalf @ anent common
-of the npphc;ml(s) before ihc mmpﬂcnl Intemationgl /\ulhonbcs as: gent representative,

‘Name-and address:-(Familv neme fotlawed & Jd_:ngcnnzrmc - far a legal eatity. full uffi cmldmgnuuan 'I'eicphonc', No,
The uddrvss anast inch tal ende and name afcawo' 847 970-51 13
JANCI, David F. -
USG Corporation Facsiriile No.
312 214-1466
700 North Highway 45’ Toteorrer Mo
- Libertyviile, lllinois 60048 : C;p""‘" o
United States of America’ nfa — —
‘TAgenl’s registration No, with the Office
28,620 -

D Addrrss for correspondence: ‘vla.rk this cheek-box whcrr. na nicm or common representative is/has been appeinted and the
*$pice above.is used-insicad o indicale & special address to which correspondence should be sent.

Form PCT/RO/O1 (first:sheeif.(April 2006) See Notes to the requést form .
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" IMPROVED GY PSUM-CONTAINING PRODUCTS CONTATNING
? ALPHA-HEMIHYDRATE

FIELD OT THE INVENTION
{0001] This invention pertains to the use of alpha-hemihydrate inmaking
g;%pwm-based products. This invention also pertains to amethod of reducing
wafter requirements in'slurrics used temake gypsum-containing products and
more particularly to'gypsum slurties containing alpha-hemihydrate, alone
or in combination with beta-hemihydrate, tomake gypsum wallboard. It also
pcftains to amethod of increasingdry strength of gypsumwal l board using
a ipha-hemihydrate.

‘ BACKGROUND OF THE INVENTION '
[0002] Certain properties of gypsum (calcium sulfate dihydrate)make it
very popular for uséinmaking industrial and building products,
particularly gypsungwal lboard, Gypsumis a plentiful and generally
inexpensive rawmaterial which, through a process of dehydration (or
cﬁ]cina»tion) and rehgfdration, can be cast, molded or otherwisc formed into
useful shapes. The base material fromwhich gypsumwallboard and other
gypsum products are manufactured is the hemihydrate formofcaicium
sulfate (CaS0O4 1/2H,;0), commonly termed “stucco,” which is produced by heat
conversion of the dihﬁ/dra-te form of calcium sulfate {(CaS0,4-2H,0), in which
1-1/2 water molecules’l been removed. After rchydration, the hemihydrate
dissalves, gypsum crfysla s precipitate, and the crystal mass sets and
becomes solid, providing a set gypsummaterial.
[0003] There are iwo categories of gypsum, élpha-hemihyd rate and beta-
hemihydrate, which aie produced by different caicinations methods. Alpha-
hemihydrate (or alpha gypsum)is calcined under pressure. Beta-hemihydrate
(or beta gypsum)is mz;jde by calciningin a kettle at atmospheric pressure, The
stucco usecd inmaking[gypsum wallboard is exclusively in the beta-
hemihydrate form,. Aligph a~hemihydrate is not used commercially in the
production ofgypswn";wallboa rd primarily due to its slower hydration rate
compared to beta-hemihydrate (which would require slower line speed), and
the tower strength characteristics obtained when commenly available

|
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alpha-hemihydrate is used at densities conmon to waliboard manutacturing.
Hr“)wcvcr’, it would be advantageous to be able to use alpha-hemihydrate or
blends of alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate inmaking gypsum
W%allbnard, since alpha-hemihydrate is a readily available rawmaterial
having several uniqué useful properties. These unique useful properties
include substantially lower water demand to produce required fluidity than
bcjta-hemihydrate and resultant set cast higher density, higher strength, and
higher surface hardness.

|0004] Itis necessdry to use substantial amounts of water in gypsum
slurties inorder to ensure proper flowability of the slurry.

Unfortunately, most of this water must eventual ly be driven of f by heating,
which is expensive dué to the high cost of the fuels used in the heating
process, The heatingt’step 1§ also time-consuming. This means that if alpha-
hemihydrate could be used inmakingwallboard it would substantially reduce
the water demand and hence the expense and time required 1o produce the
wallboard.

[0005) It now has been found that when alpha-hemihydrate is ground to
pf'oduce particles of alpha-hemihydrate as described be low, its hydration
rate can he substantifal iy improved without .iosing‘ any of ifs other desirable
properties, includingits low water demand. Indeed, it has been found that
a*l.pha-ﬁcmihydra‘te hydration rates can be achieved in slurrics used to make
wﬁa'['lboa rd that are ful ly acceptable for use in production of gypsum
wallboard.

: BRIEF SUMMARY OF THE INVENTION

[00:06) In one embodiment, the invention constitutes gypsumwal lboard
comprising a set gypsum composilion between two substantially parallel
cover sheets, the set-gypsum composition made using a gypsum-confaining
slurry ot water, and ground alpha-hemihydrate. The alpha-hemihydrate has
a particle size distribution within the following range:

d (0.1} = about 3 1 - 5 p,

d (0.5} = about 14 p - 30 1,

¢ (0.9) = about 40 p - 100 p,



and a Blainc surface arca in the range fromabout 3100 cm*g to about 9000
cm?/g. Other conventional ingredients will also be used in the slurry
including, as appropriate, dispersants (such as naphthalenesul fonales),
strength additives (such as trimetaphosphatces), accelerators, binders,
starch, paper fiber, glass fiber, and other known ingredients. A soap foam
can be added to reduce the density of the final gypsum wallboard product.

{0007] In another embodiment the invention constitutes a method ofmaking
gypsumwallboard by mixing a gypsum-containing slurry comprising water.
and ground alpha-hemihydrate having a particle size distribution within the
following range:

d{0.1)=about3 p-5p,

d (0.5)=about 14 pu - 50 ,

d (0.9)=about 40 u - 100 p,
and a Blaine surface arca in the range fromabout 3100 em¥g to about 9000
em*/g. The resulting gypsum-containing slurry is deposited ona first paper
cover sheet, and a second paper cover sheetis placed over the deposited
slurry to form a gypsum wallboard. The gypsumwallboard is cut after the
gypsum-containing slurry has hardened sufficiently for cutting, and the
resulting gypsumwallboard is dried. Other conventional ingredients will
also be usedinthe slurry including, as appropriate, dispersants (such as
naphthalenesulfonates), strength additives (such as trimetaphosphates),
accelerators, binders, starch, paper fiber, glass fiber, and othcr known
ingredients. A soap foam can be added to reduce the density of the final
gypsumwallboard product.

[0008] In yet another embodiment the invention comprises gypsumwallboard
and slurries uscd in making wallboard in which somcor all of the stucco
component is ground alpha-hemihydrate in the particle size ranges discussed
above. Where the stucco componentisnotall alpha-hemihydrate the other
stucco component will be beta-hemihydrate. The water demand in such
slurries for making gypsum wallboard is further reduced by introducing into
the slurry about 0.12 — 0.4% by weight based on the weight of dry stucco of a
trimetaphosphate salt alongwith a naphthalcnesulfonate dispersant in an
amount of about 0.5-2.5% by weight based on the weight of dry stucc'o in the
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formulation. Other conventional ingredients will also beused in the slurry
in‘c:luding, as appropriate, accelerators, binders, starch, paper fiber, glass
fiber, and other knowr;é ingredients. A soap foam can be added to reduce the
density of the final gypsumwallboard product.

BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWINGS
[0009] Fig. l is a graph depicting the particle size disiribution of alpha-
hemihydrate and betaZhemihydrate samples in one enbodiment of the invention.

[0010] Fig.2 is a graph depicting the hydration rate of a 50:50 blend of fine
ground alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate and the hydration rate of
100% alpha-hemihydrf‘:,a te.

[0011]  Fig. 3 is agraph depicting compressive strength of a 50:50 (w/w} blend
of fine ground alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate and compressive
strength of 100% beta-hemihydraie. "

[0012] Fig. 4 is a bar graph depicting slump size as ameasure of the
fluidity of a gypsum—;ic-ontaining slurry formulation (Formulation B) in one
embodiment of the preéent invention.

[0013] Fig.5is a graph depicting compressive strength of gypsum-
containing slurry formu lation (Formulation A) in one embodinent of the

presentl invention,

[0014] Fig.6is a graph depictingnail pull test data of boards made with a
50:50 (w/w)blend of flnc ground alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate in
one embodiment of the pre sent invention. '

[0015] Fig. 7is agraph depicting nail pull testdata of wallbcards made
with 100% ground alpha-hemih‘ydrate in accordance with one embodiment of the
present invention.
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| DETAILED DESCRIPTION OF THE INVENTION
[ﬂﬁlﬁl In the present inventions it unexpectedly has been found that gypsum
wallboard can be obtained using alpha-hemihydrate ground to specific
particle size ranges. Any suitablc standard commercial grinding cquipment
can be used for this purpose. Grinding can be achieved by using a mechanical
millingmeans, for exarﬁple, such as an impactmill er a ballmill.

|2017] Particle si%e distribution (“PSD™) ol the alpha-hemihydrate is a
critical feature of the invention and should lic within the foll owing range:

[0018] - d{0.1})=about3p-35p
[0019) d(¢.5)=about 14 u-50np
[0020] d (0.9)= about 40 u - 100 .

The particle size ranée can be detcrmined on a Malvern Instruments Maodel
M’a stercizer 2000 or other commercially available measuring instrument.

;
[0021]  The above values represent percentages by volume, that is: d(0.f)
indicates that 10% ot the total vofume of particles have a diameter less
than or equal to about 3 p - 5, while the remaining 90% has a diameter greater
than 3y - 5 u; d{0.5) indicates that 50% of the total volume of particles have
a diameter less than or eqvual to about 14 p - 30 p, while 50% has a diameter
greater than 14 p - 50 ; and d(0.9) indicates that 90% of the total velume of
particles have a diameter less than or equal to about 40 p - 100 p, while the

remaining 10% has a d:l;iameter greater than 40 p - 100 L.

[0022] Preferably, the PSDwill lie within the fol lowing range:
[0023] d(0.1)=about3I n-5up

[0024]  d{(0.5)=about 14p-20p

[0025]  d(0.9)=about 40 p - 50 1.



[0026] One preferred alpha-hemihydrate has a PSDof: d (0.1) =51, d (8.5) =
50 1, d (0.9) = 100 u. Another more preferred alpha-hemihydrate has a PSDof.
d(0.1)=5p, d (0.5) =20, d (0.9} =50 . A yetmore preferred alpha-
hemihydrate has a PSD of: d (0.1)=3 u, d (0.5) =14 11, d (0.9) =40 . A

particularly preferred alpha-hemihydrate has a PSD ol d{0.H)=3pn,d(0.5)=

140 1, d(0.9)=459p

[‘00.27] Alse, the Bl‘jai'ne surface area of the ground particles should be
concomitantly about 3100 — 9000 cm®g, preferably about 3500 — 6000 em’/g and
most preferably about 3900 -:mzfg The Blaine surface arca can be determined
on.an instrument avallable from Humboldt Manufacturing Co., Norr:d;:e

Ilkingis, or other commercially available measuring instrument.

[0028] Based on the same PSDanalysis, the PSDof conmercial grade beta-
hcmlhydratc is:d (0. l) 201, d (0.5 =92 1. d(0.9)=49.1 n. Commercial grade
geound alpha hem;hyldrate typically has the following PSI>:d (0.1)=4.4 p, d
(0.5)=368 1, d{0.9)= 169 1, while unground alpha-hemihydrate has the
following PSD:d (0.1)= 174 p, d (0.5) = 64.5 p, d (0.9) = 162.8 1. Conmercial grade
ground alpha-hemihydrate typically has a Blaine surface area of about
2700 an’/g. These va lues all fall cutside of the uscful range in the
embodiments of the prl‘:sent invention.

[0029] In embodiments where alpha-hemihydrate of the invention is usedin
combination with beta-hemihydrate, the alpha-hemihydrate and beta-
hemihydrate preferably will be blended before introduction into the slurry.
Any suitable standard commercial blending equipment, or similar apparatus.
can be used for this ]?ur‘pose. For experimental purposes, for example, line
gr_bund alpha-hcmihydrate and beta-hcmihydfatc can be added to a plastic
bag, which is then sealed and shakenmanual ly to prepare the blend. A '
particularly preferred blend of alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate is
50:50 (whw), :

[0030] WdtC!‘/’ituECO {w/s) ratio, or “WSR,” is an important economic
parameter, since excess water must eventual ly be driven off by heating,
which is expensive die to the high cost of the fuels used in the heating
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pfoccss. Itis advanl'ageous for the amount ot process water, and
consequent |y WSR, to be kept low. In the embodiments of the present invention,
WSR can range from about 0.2 to about 1.0. In a preferred embodiment,’'WSR can
range from about 0.4 to about 0.5, which range demonstrates a substantially
lower wfa.ter demand. In addition, it has been found that gypsums lurries made
uéing alpha-hemihydrate in accordance with the present invention maintain
e:;;ccl lent fluidity at very low WSR, from about 0.2 to about (.3, for cxample.
Gypsum wallboard made using the slurries also exhibit excellent

compressive strength.

[0031]  The combinajltion of a minimum of at feast about 0.12-0.4% by weight
of trimetaphosphate §alt and from about 0.5% ~2.5% by weight
naphthalenesulfonate dispersant (both based on the weight of dry stucca
used in the gypsum slhrry) unexpectedly and significant]y increases the
Hu1d1ty of the gyp%umslurry beyond the already significant 1mpr0w.mcnt in
fluud[t) achieved usmg alpha-hemihydrate in accordance with the presenl
invention. This further reduces the amount of water required to produce a
gypsum slurry with sufficient flowability to be used in making gypsum
wallboard., The level of trimetaphosphate salt, whichis at least about
twice that of standard formulations (as sodium trimetaphosphate), is
believed to boost the dispersant activity of the naphthalenesul fonate
dispersant. It should be noted that in all embodiments of the present
invention, a combination of both naphthalenesul fonate dispersant and water -
soluble metaphosphatie or polyphosphate (and preferably a water-soluble
trimetapho sphate)ml'ést be used,

|0632] The naphth%lenesul fonate dispersants used in the present invention
inc lude polynaphtha;lcncsu[fonic_: acid and its salts .
(potynaphtha [enesué fonates) and derivatives, which are condensation
products ofnaphlhdlenesulfonii: acids and formaldehvyde. Particularly
demrab!e polvnaphthalenesulfonates include sodium and calcium
naphthalenesu!fondle The averagemolecular weight of the

naphtha lenesulfonates can range from about 3,000 to 20,000, al theugh it is
preferred that the molecutar weight be about 8,000 to 10,000. A higher

molecular weight dispersant has higher viscosity, and generates a higher
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water demand in the formulation. Useful naphthalencsulfonates include
LOMARD, available fromHenkel Corporation, DILO‘FLO, available from
GEO Specialty Chemicals, Cleveland, Ohio, and DAXAD. available from
Hampshire Chemical Corp., Lexington, Massachusetts. Ttis preferred that
the naphthalenesul anates be used in the form of an agueous solution, for

example, in the range of about 40-45% by weight solids contenL.

[0033] ~ The polynaphthalencsulfonates useful in the present invention

have the general structure (I):

M

wherein s is >2, and wherein M is sodium, potassium, calcium, and the like.

[0034] The naphthalenesulfonate dispcrsant must be used in a range of
From about 0.5% to about 2.5% by weight based on the weight o dry stucco
used in the gypsum composite formulation. A preferred range of
naphthalenesu l‘f-::rna%c dispersant is fromabout ¢.5% to about 1.5% by weight
based on the weight of dry stucco, amore preferred range fromabout 0.7% to
about 1.5% by weight based on the weight of dry stucco, and amost preferred
range from about 0.?% to about 1.2% by weight based on the weight of dry

stucco. .



1
[0035] Any suitable water-soluble metaphosphate or polyphoesphate can
be used in accordance with the present invention. Itis preferred that a
trimetaphosphate salt be used, includingdouble salts, thatis
trimetaphosphate salts having two cations. Particularly uscful
trimetaphosphate salts include sodium trimetaphosphate, potassium
trimetaphosphate, calcium trimetaphosphate, sodium calcium
trimetaphosphate, lithium trimetaphosphate, ammonium trimetaphosphate, and
the like, or combinations thereof. A preferred trimetaphosphate saitis
sodium trimetaphosphate. Itis preferred to use the trimetaphosphate salt as
an aqucous solution, for example, in the range of about 10-15% by weight
solids content. Other cyclic or acyclic polyphosphates canalso be used,
as described in U.S. Patent No. 6,409,825 to Yuct al., hercin incorporated by

)
reference.

[0036] Sodium trimetaphosphate is a known additive in gypsum-containing
compositions, although it is generally usedin a range of from about 0.05% to
about 0.08% by weight bascd on the weight of dry stucco used in the gypsum
slurry. Inembodiments of the present invention, sodium trimetaphosphate (or
other water-soluble metaphosphate or polyphosphate)must be present in the
range of from about 0.12% to about 0.4% by weight bascd on the weight of dry
Stucco used in the gypsum composite formulation. A preferred range ol sodium
trimetaphosphate (or other water-soluble metaphosphate or polyphosphate)
1s from about 0.12% to about 0.3% by weight based on the weight of dry stucco
used in the gypsum composite formulation.

{0037] Starches, including pregelatinized starch in particular, cz'm be used
ingypsum-containingslurries prepared inaccordance with the present
invention. A preferred pregelatinized starch is pregelatinized corn starch,
for example pregelatinized corn flour available from Bunge, St. Louis,
Missouri, having the following typical analysis: moisture 7.5%, protein 8.0%,
011 0.5%, crude fiber 0.5%, ash 0.3%; having a green strength of 0.48 psi; and
having a loose bulk density of 35.0 Ib/T(°. Pregelatinized corn starch can be
used in an amount up to about 10% by weight, based on the weight of dry stucco
used in the gypsum-containing slurry.
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|0038] Other uscful starches include acid-modified starches, such as
acid-modified corn flour, available as HI-BOND from Bunge, St. Louis,
Missouri. This starch has the lollowingtypical analysis: moisture 10.0%,
oil 1.4%, solubles 17.0%, alkaline fluidity 98.0%, loose bulk density 30
Ib/ft*, and a 20% slurry producing a pH of 4.3. Another useful sta rch is non-
pregelatinized wheat starch, such as ECOSOIL.-45, available from
ADM/Ogilvie, Montreal, Quebec, Canada, havingmaximun solubles 25.0%.

[0039] A further unexpected result may be achicved with the present
mvention when the naphthalcnesulfonate dispersant trimctaphosphate salt
combination is combined with pregelatinized corn starch, and optionally,
paper fiber or glass fiber. Gypsum wallboard made from formul ations
containing these three ingredients have increased strength and reduced weight,
and are more economically desirable due to the reduced water requirements in

their manufacture.

10040] Accelerators can be used in the gypsum-containing composjtions of
the present invention, for example, wet gypsum accelerator (WGA), as
described in U.S. Patent No. 6,409,825 to Yu et al., herein incorporated by
reference. One desirable heat resistant accelerator (HRA) can be made from
thedry grinding of Jandplaster (calcium sulfate dihydrate). Small amounts
of additives (normally about 5% by weight) such as sugar, dextrose, boric
acid, and starch can be used tomake this HRA. Sugar or dextrose are
currently preferred. Another useful accelerator is “climate stabilized
accelerator” or “climate stable accelerator.” (CSA) as described in U.S.

Patent No. 3,573,947, herein incorporated by refcrence.

[0041] Gypsum wallboard made according to the embodiments ot the present
invention includes cover sheets or surface sheets, between which a set
gypsum core is formed from a gypsum-containing slurry. In accordance with
the invention, the gypsum-containing slurries will include ground alpha-
hemihydrate with particles sizes as described above, or blends of such
alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate. The set gypsum-containing corc
material is sandwiched between two substantially parallel cover sheets,

for example paper cover sheetls. Various types of paper cover sheets are

10
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known in the art andall such types of paper cover sheets may be used in the
present invention. Cover sheets comprisingmats of glass or polymer fibers
may also be used.

(0042] The following examples further illustrate the invention. They
should not be construed as in any way limiting the scope of the invention.

[0043] Calcination technology provides an economical way of producing
alpha-hemihydrate. However, commercial grade, plant produced alpha-
hemihydrate cannot beeasily hydrated in a manner that is required in
wallboard production. It has been found that grinding the regutar alpha-
hemihydrate, as shown in Example 1, to a desired particle size distribution
(“PSD”), as shown in Fig. |, speeds up the hydration process, as shown in Fig. 2
and Table 1 below.

EXAMPLE |
[0044] Preparation of fine ground Alpha-hemihydrate

[0045] Unground alpha-hemihydrate is ground with a Vortec M-1 impact
mill, availablc from Vortec Industries of Long Becach, Calitornia, at 60 Hz
speed setting(@).8 Ib./min. The PSD of raw material and line groundmaterial is
shown in Fig. 1. The resulting fine ground alpha-hemihydrate is blended with
beta-hemihydrate at a 50:50 (wt/wt) ratio by labscale twin shell mixcy.

10046] As shown in Fig. {, the PSD of fine ground alpha-hemihydrate
closcly resembles the PSD of beta-hemihydrate. Unground alpha-
hemihydrate is also shown for comparison.

[0047] As shownin Fig. 2, the hydration rate of a 50:50 blend of fine ground
alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate is reduced substantially from
100% alpha-hemihydrate, even though the 100% alpha-hemihydrate samplc
has also been fineground. Hydration rate was determined according to the
test procedure found in Example 2 of U.S. Patent No. 6,815,049 to Veeramasuncni

et al., hercin incorporated by reference.



Table | demonstrates the improvement in hydration time for,

exemplary blends.

TABLE |

Alpha component of
50:50 Stucco sample

Time to 50%
Hydration, min.

Time to 98%
Hydration, min.

Regular unground
alpha-hemihydrate
w/0.5% CSA and 0.5%
Potash (or sodium
bisulfate)

>10

33 Hz Vortec ground
alpha w/0.5% CSA

11.67 '

60 Hz Vortec fine
ground alpha w/0.5%
CSA

9.67

60 HzVortec fine
ground alpha w/0.5%
CSA and 0.5% Potash

8.83

60 Hz Vortec fine
ground alpha w/1%
landplaster and 0.5%
Potash

3.50

7.75

Conventional
Wallboard Slurry

Time to 50%
Hydration, min.

Time to 98%
Hydration, min.

No alpha (only Beta
stucco w/WGA)

3-4

5-6.5

Al1 50:50 blends included 1.0% LOMARD by weight. '

[0049]
from about 12 min. to 8.8 minutcs as blends were optimized. In fact, when the

As shown in Table 1, the time to 98% hydration (kiln) was reduced
fine ground alpha-hemihydrate included uncalcined gypsum (CaSO,-2H,0, ie.

“landplaster™), the hydration was even faster at 7.8 min. Therctore, fine
grindingof the alpha-hemihydrate solves the issue of slow hydration rate.

12




EXAMPLE 2
(0050] Compressive Strength of Alpha/Beta biends

|0051] With reference to Fig. 3, a 50:50 (w/w) blend of fine ground alpha-
hemihydrate and beta-hemihydrate is shown to be generally equivalent in
bench cube strength to 100% beta-hemihydrate. Compressive strength in psi,
as reported in Fig. I, was determined using ncat stucco cubes made with water
and stucco only (no foam) at varying densities in pounds per cubic foot (pcf).
A 50:50 (w/w) blend of unground alpha-hemihydratc and beta-hemihydrate
yielded poor strength results.

EXAMPLE 3
[0052] Sample Gypsum Slurry Formulation

[0053] Gypsum slurry formulations are shown in Table 2 below. All
values inTable 2 areexpressed as weight percent based on the total weight of
dry stucco.



TABLE 2

Formulation A, Formulation B, -
Component wt. % wi. %
50:50 (w/w) blend of
fine ground alpha-
hemihydrate and
beta-hemihydrate 100 100
sodium
trimetaphosphate 0.30 0.30
Dispersant
(naphthalenesulfo
nate) 0.5 2.5 t
Pregelatinized
starch 1.0 3.0
climate stable
accelerator (CSA) 0.5 0.5
Water / Stucco
ratio 0.5 0.3
EXAMPLE 4

[0054] Effect of Formulation B on Water Demand

|0055] As shown in Table 2, high levels of trimetaphosphate salt and
starch, as in Formulation B, were used to prepare gypsum-conlaining
slurries. Slurry compositions such as Formulation B were found to have
excellent fluidity at low WSR. As shown in Fig. 4, water demand was held
substantially low using, for example, Formulation B. In order tomeasure

fluidity in the slurry, a slump test was performed as follows.

[0056] Slump test. This test was performed using gypsum board core
slurry at themixer. The test was performed on a 12X 12 inch Plexiglass
plate so that slurry diameter can bemeasured without waiting for the siurry
to set. Slurry was drawn from as close to the mixer as possible. A2inch by
4 inch smooth-walled brass or PVC cylindermold was quickly fil led with
test slurry sample, and any overflow leveled off. The cylindermold was
then lifted rapidly straight up to give a gypsum patty. The diameter of the

14 :
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gypsum patty wasmeasurcd. The resultant gypsum patty will be in the range
of about 5 to 10 inches in diameter. This test was repeated until the results
of three consecutive tesis were within 1/8 inch, and this value was then
recorded as s lump diameter (slump size). The entire test proccdure should not
takemore than 15 seconds to perform.

EXAMPLE 5
[0057] Effect of Formulation A on Compressive Strength

10058] Slurry compositions such as Formulation A (Table 2) were found to
exhibit supcrior compressive strengths when used in cube tests. As shown in
Fig. 5, compressive strenglhs at varied cube densities were at least about 10%
greater when Formulation A was vsed, in comparison to tests having no
starch or no starch and nodispersant. [t should be stressed that
naphthalenesulfonate dispersant is aiways needed in order to achiéve a low
WSR in the slurry.

{0059} Compressive strength was determined according to ASTM C-472, and
in accordance with U.S. Patent No. 6,815,049 to Vecramasuncni ¢t al., herein

incorporated by reference.
EXAMPLE 6

[0060] Nail Pull Tests ot Wallboard prepared with 50:50 Blend Fine
Ground Alpha-hemihydratc and Beta-hemihydrate

[0061] Sample gypsumwallboards were prepared in accordance with U.S.
Patent Nos. 6,342,284 to Yuet al. and 6,632,550 to Yu et al., herein '
incorporated by reference. This includes the separate generation of foam and
introduction of the foam into the slurry of the other ingredients as described
in Example 5 of these patents.

[0062] In order to damonstrate superior performance using the 50:50 (w/w)
blend of fine ground aipha-hemihydrate and beta-hemihydrate, a

15
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naphthalcnesulfonate dispersant, and a trimetaphosphate salt, board
samples were prepared at 0.472 WSR. As shown in Tig. 6, boards made with the
50:50 (w/w) blend of fine ground alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate, 1%
by weight naphthalenesulfonate dispcrsant based on the weight of stucco, and
0.3% by weight trimetaphosphate salt based on the weight of stucco provided
much better nail pulf values than boards prepared using 50:50 (w/w) blends of
regular (plant ground) alpha-hemihydratc and beta-hemihydrate (and the
same additives) at 0.55 WSR. Two sets of test boards were prepared using the
finc ground alpha-hemihydrate blend with beta-hemihydrate.

[0063] Nail pull resistance tests were performed according to ASTM C-473.
Additionally, it is noted that typical gypsumwallboard is approximately %2
inch thick and has a weight of between about 1600 to 1800 pounds per 1,000
square feet of material, or Ib/MSF. (“MSF* is a standard abbreviation in the
art for a thousand square fect; it is an arcameasurement for boxes,

corrugatedmedia and wallboard.)
EXAMPLE 7

|0064) Slurries prepared using 100% fine ground alpha-hemihydrate

]
[{0065] 1f 100% f(ine ground alpha-hemihydrate, as prepared in Example |,
were used in slurry formulations, 1t is anticipated that amuch lower water
demand would resuit compared to slurries made using beta-hemihydrate. In
addition, if 100% fine ground alpha-hemihydrate were used in slurry
formulations including a trimetaphosphatc salt and a naphthalencsulfonate
disp'ersant, such as in Example 3 above, it is anticipated that water demand
would decrcase even further, that is, WSRin the range of about 0.2 to about
0.3.
As shown in Fig. 7, wal Iboards made with 100% ground alpha-hemihydrate in
accordance with the present invention provided excellent nail pull valuces
thatmeet or exceed industry standards. Three sets of test boards were
prepared using 100% ground alpha-hemihvdrate.

22X
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|0066] The usc of the terms “a™ and “an” and “the” and similar referents in
the context of describing the invention (especially in the context of the
following claims) are to be construed to cover both the singular and the
plural, unlcss otherwise indicated hereinor clearly contradicted by context.
Recitation of ranges of values herein are merely intended to serve as a
shorthandmethodofreferring individually toeach separate value falling
within the range, unless otherwisc.indicated herein, and cach scparate value
is incorporated into the specification as if it were individual ly recited herein.
All methods described hercin can be performed in any suitable order unless
otherwise indicated herein or otherwise clearly contradicted by context. The
use of any and all examples, or exemplary language (e.g., “such as™) provided
herein, is intended merely to better il luminate the invention and docs not posc a
limitation on the scope of the invention unless otherwise c¢laimed. No
language in the specification should be construed as indicatingany non-

claimed element as ¢ssential to the practice of the invention.

10067] Preferred embodiments of this invention are described herein,

inc luding the best mode known to the inventors for carrying out the invention.
It should be understood that the illustrated anbodiments are exemplary only,
and should not be taken as limiting the scope of the invention.
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WHAT 1S CLAIMED IS:

1. A gypsumwallboard comprising:

a sct gypsum composition formed between two substantially parallel
cover sheets, the set gypsum compositionmade using a gypsum-containing
slurry comprising:

water, and

ground alpha-hemihydrate having a particle size distribution within
the following range:

d(C.1)=about3 p-35p,

d (0.5) = about 14 1 - 50 p,

d (0.9)=about 40 - 100 g,
and a Blaine surface area in the range from about 3100 cm¥g to about 9000

cm’/g.

2. The gypsum wallboard of claim I, wherein the ground alpha-
hemihydrate has a particle size distribution within the following range:

d(0.1)y=about3 p -5,

d (0.5)=about 14 pn - 20,

d (0.9)=about 40 p - 50 p,
and a Blaine surface area in the range from about 3500 cm’/g to about 6000
em*/g.

3. The gypsum wallboard of claim I, wherein the ground aipha-
hemihydrate has a particle size distribution of d (0.1) = about 3 pn. d (0.5) =
about 14.1 u, d (0.9) =about 459 1, and a Blaine surface area of about 3900
em/g.

4. The gypsumwallboard of claim I, wherein the gypsum-containing
slurry further comprises sodium trimetaphosphate present in an anfount of at
least about 0.12% by wcight bascd on the weight of alpha-hemthydrate, and a
naphthalenesulfonate dispersant present in an amount from about 0.3% to
about 2.5% by weight based on the weight of alpha-hemihydrate.

29



5. The gypsumwallboard of claim 4, wherein the gypsum-containing

sfurry further includcs a starch.

6. The gypsumwallboard of claim 5, wherein the starch is
pregelatinized corn starch present in an amount up to about 6% by weight
based on the weight of alpha-hemihydrate.

7. The gypsumwallboard of claim 1, wherein the gypsum-containing
slurry further comprises beta-hemihydrate. ,

8. The gypsumwallboard of claim 7, wherein the ratiooflalpha-
hemihydrate to beta-hemihydrate is about 50:30 (w/w).

9. The gypsumwallboard of claim 7, wherein the gypsum-containing
slurry further comprises sodium trimetaphosphate present in an amount of at
feast about 0.12% by weight based on the total weight of aipha-hemihydrate
and beta-hemihydrate, and a naphthalcnesulfonate dispersant prescent in an
amount from about 0.5% to about 2.5% by weight based on the total weight of
alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate. '

10. The gypsumwallboard of claim 8§, wherein the gypsum-containing
slurry further comprises sodium trimetaphosphate present in an amount of at
lcast about 0.12% by weight based on the total weight of alpha-hemihydrate
and beta-hemihydrate, and a naphthalenesulfonate dispersant present in an
amount from about 0.5% to about 2.5% by weight based on the total weight of
alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate.

1. The gypsumwallboard of claim 10, wherein the gypsum-containing
slurry further includes a starch,

12. The gypsumwallboard of claim 11, wherein the starch is
pregelatinized corn starch present in an amount up to about 6% by weight
based on the total weight of alpha-hemihydrate and beta-hemihydrate.



13. Thegypsumwallboard of claim L, wherein the cover sheets

camprise paper.

14. Agypsum-containingslurry comprising:

water, and

ground alpha-hemihydrate having a particle size distribution within
the following range:

d(0.1y=about3 u-5p,

d (0.5)= about 14 u - 50 p,

d (0.9)= about 40 p - 100 p,
and a Blaine surface area in the range from about 3100 cm’/g to about 9000
em/g.

15. Thegypsum-containing slurry of claim 14, wherein the ground
alpha-hemihydrate has a particle size distribution within the foliowing
range:

d(@.1)y=about3u-35p,

d (0.5) = about 14 u - 20 p,

d (0.9)=about 40 p - 50 ,
and a Blaine surface area in the range from about 3500 cm®g to about 6000
cm?/g.

16.  The gypsum-containing slurry of ¢laim 14, wherein the ground
alpha-hemihydrate has a particle sizedistributionofd (0.1)=about 3 p, d
(0.5)=about 14.1 p,d (0.9) = about 459 u, and a Blaine surface arca of about
3900 <:|112/g. \

17.  The gypsum-containing slurry of claim 14, further comprising
sodium trimetaphosphate present in an amount of at least about 0.12% by
weight based on the weight of alpha-hemihydrate, and a naphthalenesulfonate
dispersant present in an amount from about 0.5% to about 2.5% by weight based
on the weight of alpha-hemihydrate.

8.  The gypsum-containing slurry of claim {4, further comprising
beta-hemihydrate.

20
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19.  Amcthod of making gypsum wallboard, comprising the steps of:
(a) mixing a gypsum-containing slurry comprising
water, and
ground alpha-hemihydrate having a particle size distribution

within the following range: '

d(0.1Y=about3 p -5y,

d(0.5)=about 14 - 50,

d (0.9)=about 40 p - 100 y,
and a Blaine surface area in the range fromabout 3100 cm¥g to about 9000
cm?/g;

(b) depositing the gypsum-containing slurry on a first cover sheet;

(c) placing a second cover sheet over the deposited slurry to form a
gypsumwallboard;

(d) cutting the gypsum wallboard after the gypsum-containing slurry
has hardened sufficiently for cutting; and

(e)drying the gypsum wallboard.

20.  Themethod of claim 19, wherein the ground a lpha-hemih;'drale
has a particle sizedistribution within the following range:

d(0.1y=about 3 p-35np,

d(0.5)y=about 14 p-20p,

d(0.9)=about 40 u - 50 p,
and a Blaine surface area in the range fromabout 3500 cm*/g to about 6000

cm/g.

21.  Themethod of claim 19, wherein the ground alpha-hemihydrate
has a particle size distribution ot d (0.1)=about 3 u, d (0.5) = about 14.1 p, d
(0.9) = about 45.9 p, and a Blaine surface area of about 3900 cm?/g.

22, Themcethod of claim 19, wherein the gypsum-~-containing sdurry
further comprises sodium trimetaphosphate present in an amount of at least
about 0.12% by weight based on the weight of alpha-hemihydrate, and a
naphthalenesulfonate dispersant prescnt in an amount from about 0.5% to
about 2.5% by weigh! based on the weight of alpha-hemihydrate.

21
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23.  Themethod of claim 19, wherein the gypsum-containing slurry
further comprises beta-hemihydrate.

24, Themethod of claim 19, in which the first cover sheet and the
second cover shect-are made of paper.

I
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. ABSTRACT
The invention provides gypsumwallbcard, made from gypsum-gontaining
slurries having outstanding hydration rate characleristics comprising
alpha-hemihydrate ground to a particular particle size distribution range
and having a Blaine slurfac-e area in the range from about 3100 cnife to about
9000 cm¥/g, alone or in combination with beta-hemihydrate.
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PATENT
L]
Attorney Docket No. P2525US

Gardner Carton & Dougles LLF
191 N. Wacker Drive

Suite 3700

Chicago, Illinois 50606-1698

ASSIGNMENT

. WHEREAS, WE, Welxm David Song, of 6110 Newbury Ct Gurnee, IL 60031; Qiang
Yu, of 1252 Sandpiper Court, Grayslake, Minois 6003¢0; and Q:ang;ua Liu, of 108 N. Fiore
Parkway, Vermon Hills, Illmcns 60061, have invented and own a certain invention entitled:

IMPROYED GYI’SUM-CONTAINING PRODUCTS CONTAINING
. ALPHA-HEMIHYDRATE

for which invention we have executed an apghcauon (provisional or non-provisional) for a U.S.
patent, which was filed on Augus t 26 ander U.S. Application No11/213529, and

¢
. WHEREAS, United «Smes Gypsum Company, of 125 S. Fianklin Street, Chicago, Illinois
60606 (hereinafter referred to as Assignee), is desirous of acquiring the entire domestic and
foreign right, title, and interest in and under the invention described in the patent application.

NOw, THEREFORE, for good and valuable considerations, the receipt and sufficiency of
which are hereby acknowledged, we assign and transfer to the Assignee and the Assignee's legal
representatives, successorsiand assigns the full and exclusive rights in and to the invention in the
U.S. and every foreign country and the entire right, title, and interest in and to the patent
apphcatmn and other such applications (c.g., provisional applications, non-provisional
applications, continuations, continuations-in-part, divisionals, reissues, reexaminations,
Nationa] phase applications, including petty patent applications, and utility model applications)
that may be filed in the United States and every foreign country on the invention, and the
patents, cxtensions, or derivations thereof, both foreign and domestic, that may issuc theroon,
and we do hereby anthorize and request the Commissioner of Patents to issue U.S. patents to the
above-mentioned Asmgnee agreeably with the terms of this assignment document.

WE HEREBY AUTH.ORIZE the Assignee to insert in this assipnment document the filing
date and'application number of the application if the date and number are unavailable at the
time this document is executed. |

UrON SAID CONS&)ERA‘I‘ION, we convey to the Assignee the right to make application
in its own behalf for protectian of the invention in the U.S. and countries foreign to the U.S. and
to claim under the Patent Cooperation Treaty, the International Convention and/ar other
international arrangement for any such application the date of the U.S. application (or any other
application on the mventmn) to gain priority with respect 1o other applications.

WE DO HERERY CDVENAHT and agree with the Assignee tha we will not execute any
writing or de any act whatsoever conflicting with the terms of this assignment document set
forth herein, and that we will at any time upon request, without further or additional
consideration, but at the expense of the Assignee, execute such additional assignments and other
writings and do such additional acts as the Assignee may deem necessary or desirable to perfoct
the Assignee’s enjoyment of this assignment, and render afl necessary assistance in making
apphcanon for and obtammg original, continuation, continuation-in-part, divisional, rcissued,



Inre Appln. of Songet al. -
Attorney Docket No. P2525US

reexamined, and National phase patents of the U.S, or of any and all forelm countries on the
invention, and in enforcing any rights or choses in action accruing as a result of such
applications or patents, and by exccuting statements and other affidavits, it being understood
that the foregoing covenant and agreement shall bind, and inure to the benefit of, the assigns and
legal representatives of all parties hereto.

IN WITNESS WHEREOF, we have hereunder set our hands on the dates shown below.

Date 3/’ /ol | (;UMK’»LAM /dﬁ‘\—\

Weixin David Song

STATE OF ‘Tﬂmofe )
) SS:
COUNTY OF Com.—; )

On this H e “ day ofM , 2005, before me, a Notary

Public in and for said county, appeared Weikin David Song, who i is personally known to me to
be the same person whose name is subscribed to the foregoing assignment document, and
acknowledged that he/she signod and delivered the document as his'her free and voluntary act
for the uses and purposes therein set forth.

Notary Public
My Commission Expires: q /50 /Oé

(SEAL}

. OFFRGIALSEAL |
_ AIDA BLEKHMAN

NOTARY PUBLIC STATE OF ILLINOIS

MY COMMISSION EXP. SEPT. 302006

Page 2 of 4
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In re Appln. of Songetal.,
Attorney Docket No. P2525US

IN WITNESS WHEIiEOF, we have hereunder set our hands on the dates shown below.

Daltc 3/”/05*} GUW"‘I %

. Qiang Yu V
STATEOF Ll ined s ) "
‘ : 1 88:
county oF_Coo k)

On this " ; 4,day of M , 2005, before me, aaNotmy

Public in and for said county, appeared Qian§ Yu, who is persona]ly known to me to be the
same person whose name is subscribed to the foregoing assignment document, and
acknowledged that he/she signed and delivered the document as his/her free and voluntary act

for the uses and purposes therein set forth. )
—}‘&\\6{1\ M/

Notary Public
My Commission Expires: atiL’Se!Oé

{SEAL}

OFFICIAL SEAL
‘AIDA BLEKHMAN ?
NOTARY PUBLICSTATE OF ILLINOIS

MY COMMISSION EXP. SEPT. 30,2006

Page 3 of 4



In re Appln. of Song et al. |
Attorney Docket No. P2525US

IN WITNESS Wm:nimn we have hereunder set our hands on the dates shown bcl?w.

Da:!,e A"a'%’ %-r( @/v\ﬁﬁzf/éq Lu/

“ Qiangxia LU
A 1\
STATE OF o4 )
) ) SS:
COUNTY OF A3 )

On tlnsaq\_ \HJ day of M , 2005, before me, a Notary

Public in and for said county, appcared Qiangxi Liu, who is pcrsonally known to me to be the
same person whos¢ name is. subscribed to the foregoing assignment document, and
acknowledged that he/she signed and delivered the document as hig/her free and vohmtary act

1 - %‘ ,‘

Notary Public
My Commission Expires: % l/ > I/ ZUOé

{SEAL}

MY(DNMISI

. AIDA BLEK]-MAN
MAE\’PUBUCS]‘ATEOF]UM

CHO/ 22401204 1

Page 4 of 4




IN THE UNITED STATES PCT RECEIVING OFFICE

| Cenification under 37 S.F.R.§1.10 (if applicable)

‘| Express Mail mailing number: Date of deposit: 22 August 2006

1 hereby cenify that this applicativn’is facsimile tiansmilted on the date indicaled above and is-addressed Maﬂ Stop PC I, Commissianer lor Pmum.

P.0). Box 1450, Alexandria, VA 22313-1450, Fax:No: 703 305-3230.

-Aida Blekbman “‘4 %JC&QMN

Typed or. Pripted Name of Person Making Depaosis - Slg,natun ur chsun Making Deposit

Earligst Priority Datc Claimed:
26 August 2005 (26.08.2005)

' Intcmatioﬁal Application No.: | [nternational Filing Date:
PCT/US2006/029781 01, Aunusl 2006 (01.08.2000)

Applicant: UNITED STATES GYPSUM COMPANY

Title:  IMPROVED GYPSUM-CONTAINING PRODUCTS S CONTAINING
ALPHA-HEMIHYDRATE

File reference no.: 3881 WO

REQUEST TO' RECORD CHANGES UNDER RULE 92bis

Mail Stop PCT
Commissioner for. Patents
P.O. Box 1450 )
Alexandria, VA 22313-1450

VIA FAX: 703 305-3230"

Dear Sir: .

Duc 10-a clericdl oversight, Mr. SHAKE, Michael P. was efroticously listed as
Inventor on the PCT Request. . Accordingly, the Applicant requests removal of the above:
inventor’s.name from-the'record.

Replacement Sticet2 of the:PCT-Request is énclosed. The Applicant requests

carrection of the above error and recordation of the changes.

-Respi:clfully submitted,
UNITED STATES GYPSUM COMPANY

Dawvid F. Janci
Registration No. 28,620

22 August 2006

700 North. Highway 45
Libertyville, lllinois 60048
(847) 970-5113



Replacement Sheet 2
T ShemtNo. ...2...

Continuation of Bax No. 11l FURTHER APPLICANT(S) AND/OR (FURTHER) INVENTOR(S)

I'none-of the follg\grfng__su(iS'bo;rés‘ﬂv-u;scd his skeet shonld nét be included in the request.

Do is the (qy}hqu '« State (thid is, eounlry) 6 j residence gf noStatd ofres idince i indicated bélow,j

YU, Olang

1252 Sandpiper Court
Grayslake Winois 60030
United States of America

N.unc and address: (f amu‘ynamc fodlow cdb) givenpeme; for a legal enviny, full offiviel dosignatinn. | This persou is:
Tire sutedress meusi inchade postul code and niege uf contry, The country af the addraxs indicated in this

D applicint only
D ipplicarit and;inventor

@ nvcntor ~only (if 1 1his chieck-har.
is marked, do not fill it below.)

Applicant’s registration No, with the Office '

Statelfthat is; ¢ouniry)-of Rationality:

Staie {tharis.-countryj of residence:

2ll dcsxgnai-'d States C?«ﬂ:pl

This person is applicant ' afl designated
i P D Stotes the Urited Staies of Amenica

for tie purposes of!

the United Stntes

l.hc States indicated in
of America only

‘the Supplemental Box

"Nume and addriéss:, (Fumily nami j' offawi cr!t:). ;:rven.urme orea lcga! extity, fid! g[ja'm.’ (L.n},nm,rm
R ix theapplicayit 's Siate (st is, countryy) Of residence tj‘ "o Staté of residénee 1 ndicated below,)
LIY, Qiarigxia.
108 N. Fiore Parkway-

Verrion Hills, llinois 60061
United States of America

The elilress st inghide pi sstal code and mathe of caunirip.- The country of the aiklress indicaied In this

'1‘-his person is:
[___] applicant. only

D upplicmu and ipvemor

) investor only (if this check-bax -
is marked, da not fill in below.}

Applicant’s registration No, with the Office

State (that is, couitry) of nativnality:®

TSiate (that is, comury) ot résidence::

alt designared States except

Thi§ person’is applicant atl dcugnau:d
. fy D mu.s o 1hu Uniled States of Aimcrica

fur the purposes of:

‘the"States indicated in
she Supplementsl Bax

the Uniigd States
ol America unI}

Name and address;. (Fumily name folfwsd by given name; fur alegal enaily, fu!i afficial designation,
“The aididriesy mustfnchude posial eoele aml ngme of country., Fhe country o the aidruss indicaiend in this
Aux ivtha applicant 's Ntate (that is, Siurtry) of residincg if no Stare of residenve is indicated behnie

-~ . - - r

This person-is:

D -applicant-only

[] apphicant-and inventor

D. mventor only {if this check-box
. is marked, o not fill in bilinw.j

| Applicant’s registration No. with the Office

State {that is.-counay) of nationality: *

State (thot is, countryj of résidence:

ail dusngna:cd States except

‘This person is‘applicant ‘nl]‘.{l“csfghvullml
D SmmS' T “the Umicd States of America

for the purposes of;

the Uhitod States

X : the States fndicated in
of Amernica oniy

the Supplemental Box

Naime and wddress: ! (fumilenume fufluua!by gm’n name; foralegat e l[} il official a‘c signation,
Phé addressmust incliida postal coide and figme of country. The couniry of the adidress indivuted in this:
Bow the applicans's Stale {that is, country of residence jfno Stase of restence Is indicated helows)

This.person is:

D applicant only

D ' ap;iiicxmt and inventor

l:] inventor only ({f this check-hox
Jis marked, do not'fi I[ in below.)

Applicant’s registration No. with thé Office.

State fthat s, cauiniry) of natianality:

State fthat fs, country) of residence:

all dmgnmcd Statey except

latizg lhc Umted Stres of America,

T Ins persen is npphcam all dw:gmt:d
for e purposes of: D S

the Uniwdd’ Sines

the States indicated in
of America only

the Supplenitntal Box

D Further;applicants and/or (fu;lijgx).inygnm;s arc’indicated o0 another continfiation sheet.

“Form PGT/RO/101 (vontitiustion sheet) (Aprit 2006)

Sev:Notex 16 the requesi furin



Sheet NG, ... 2

Coninyiation of BoX No. 11l FURTHER APPLICANT(S) AND/OR (FURTHER) INVENTOR(S)

{f none,of the jgl;'owing‘mb-boxe.r is iu'cciyik sheet shondd not by incinded in'liw request,

Name-and address: (Family neme fol o] b;;,n en name; Jor ulegal eniity, jull offiial itesignation. | T'his person is:
The achlress must inchude posial code ardd name of country. The cowiiry of the adedrexs indicatced in'thiv.

Hov iy the applising’s State (mu: ix. cobniry) ufresidkenee Wnis ﬁmmujrc.tulﬂné:lnrdlmlr:z!bcmu) ’ D applicant only
SHAKE, Michasi P. O e dineior

! applicant and inventor
3404 Ivy Latie ] ' o

)
s O } e . invenator omly (Ifzhn-cl reck-bax.
JOhns rg' mlTIOIS 60050. z é,.b’?/i,@l/ﬁ,/ is marked, (Ia m)tf[! inbelow)
Unite ' ’

-States of America

Applicent’s registration N, with thic Office

State: (tharis. countrd) of nativnality: Suane (that is, country) of tesidence:

"Fhis.person is 3 hcanl all designated 2l designiited Statds exeept the United Stotes the' Q:am lndlcutcd in
Tor lh[\,. purpugupgt L—_] States ¥ D the Uni%cd Staies af. Amﬂ:m ‘ of America only e Supplemenial Box
Nattic and addruss; {Furilynane )n.ikwmbv;,hmmmm ‘or & tegal entity, | full fs uu!dcngnumm This pérson js?

Yhe uaitdréss must inchude posial cod gnd name of coumiry. The country nf the address idicared in this )

Bux it theapplicant s Suate (that is, country} qu..-:rdcn:.a ifno Sute of residence 1s Indicated below.) D applic anit only

YU, Q'ang D upplicani and inventor

1252 Sandp'per COUH "E' inventor only (If this check-bax
Grayslake Minois 60030 is marked, do not fLin belaw.}
United States of America — ——

T R Applicant’s registration No, with the Ofiice

Statg {thatis, countryl of nationality; Swte (that is, couniry) of 1esidence; <

“the Staiés Trdicated in

This'person is uppln.am all dLSlgnnch ail degignited Stes excepr’ D the United-States .
- for the purposcs ot: D \ta.\.s ’ the Umh.d States of America of Ametica aaly the Supplemeatal Box

Name and address: fl'arrulynamc  fallua, edby gevenname; for o lesl ontiny jull cyjrcml Jevq,ymuun This person. is:
The address must inchade postal codé ard pume af couniry, The eountey of the adiress indicaied in this

Box'is the applicent s Sigrefifiat s, cuumr)) uf revidens ::f wir Staie uf residence i inclicured bédaw) D i.pp"(‘ﬂl“ m“y

LU, Qiangxia. ; . )

108 N. Fiore Parkway D applicant and nventor
inventor anty (If this check-box

Vernon Hills, [llinois 60061 i marked, e mf” in bolone)

United States of America’ '

‘Applicent’s registration No, \vuh the Otfice

State {that ix; couniryj of nutionality: Staie {that is, country) of residenie:

This persen is applicaiit D ult designoted all desighaied Sthtes excent (the Unityd States =1 the States indicated in
‘for thc purposes of States the United States of America “of America only 3

the Supplemental Bex

Name and adress: (Famiiy nume followed by grven rume; #uralmnl entity, jutl gficiut devignation. | "I'his péssom is:
“The dididrexs musi inchude postal codé and nome. of countiy. . The cownry of the address hdicured i ﬂur

Bod it the upplicaur 'y State fthot ix, cownd of residinee o State of residénce is indicated helow.,) D applicunt only

D applicant and invinwor

D inventoronly ( If this:chick-bax
is markvd do rot fill'in below.)

Applicant’s regisiration No. withihe Office

State fihat fs, catniry) of nidtionality: -1 State (i 15, country) of residence:

This person is a hn.ml all dm jnaied all designated States exéept - the Uited States’ 1 ihe States. indicated in
l'or lht pu,po_.,ﬂp& D N D e United States oﬁ\mcnca D of America only the Supplemental Box
- ‘

D '!fiqn}xcr appljcums,and/pr { l'urmpr] invenlors are. indicatcd on unother:continugtion shiwr,

Form PCT/RONYI {cuntinuation sh_cgl)}(Aptiil'?.dll)'b) See Notes 1o the request fornt
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IN THE UNITED STATES PCT. RECEININ(“ OFFICE

. ‘Cemﬂcatlonundera?SFR{sl 1_(!E1pp i;ﬂbic} ] . ,‘; )
- [Exprss Mail imailing fumbér ‘t B O ‘ﬂ&&bﬁd&p‘béh'— 23 AuguER006

3 h-:ﬁhycm.ry that, lh?:. agzpiicatlon Is- ilacsmt!k: trcs:mm.d o ﬂwdm uzi.‘smmi ng:vﬁ e b uddmscd 10 Ml Sip PCT Cwmm*!swrtr ﬁnr i‘amms.
0. Bex 1435; Alsiandeia, VA 2231351450 FAX NS, 703 305: 3230

i oo Rt Plekhmsny . . : R AR A a2t
T?T‘"“W""““Wﬂmt’ﬂ'muhﬁhﬂs Tepasts ‘ bmmu‘tn:ﬁ:um' Makmg,Dc{u oo

Earliest: PnonL} Date Ciauncd
'5 “26. August 2005 (26 08, 2005)

| lntcmammal Apphcaﬁon No
’ 'PCTfUSZGOﬁfOZWSI

“Titie: fi IMPROVED GYPSUM@@WM};@G-fpIgo;i,ﬁgf;s_imﬁmgjg?mg:---_ :
. ALPHA-HEMIHYDRATE .
'hlcrcferenceno-. ARBIWOT =

i . . = - e e e v G

’ | ::naé.q;:;swommaﬂ CHANGES UNDER RULE 925is.

| ' Mai] SipBET ,
. . -Commissionerfor Pa}ems

I B G BOX: 145@ )

1 | AlGhdnE VAZ2313:4450:

VEAFAX:703:305:3230°

Dear Sir:
*Diietd wtlérical oVErsigh, Mi. SHAKE, Mictiad! P. was erroneously jistedias

Inventor:on‘ihe PCT Request: . Acordinily: shé: Applicent requests removal of the-above
inventor's name from:the. record.
{Replaccraent Sheet' 2 of the PET- -Réguestis: enciosed The Applicant. rcquests

correction of the above.errorand recordation afithe: changeq



02/07/2008 14:52 FAX 5712730459

USFTO/PCT LEGAL

PATENT COOPERATION TREATY
Fromthe

INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

Ta: |
DAVID F. JANCI

USG CORPORATION

00 NORTH HIGHWAY 45

TIBERTYVILLE, N, 6048

PCT

WRITTEN OPINION OF THE
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

f@oo7/01l

(PCY Rale 438ir.1)
Date of mailing . y
(dapimarthiyear) 0§ FEB 7008
Applicani’s or agant’s file reference FOR FURTIIER ACTION
: Sec paragreph 2 below
IBBIWO o
Intemnpfional application Ma. Intemational filing date (day/noribivenr) Priorily date (dmwmonthiyear)
| perrusosnss: 01 August 2006 {01.05.2006) 26 Augnst 2005 (26.082005)

international Patert Classification {IPC) ar hoth national classification and IPC

PC:  CO4B 11/00{2006.01);C04B 28/8( 2006.01);83ZB 13/80{ 2006.01)
USPC:  \06/784,790:428/703 70

Applicant

UNITED STATES GYPSUM COMPANY

1. This opiniea contains indications relating iy the followiog items:

‘BoxNe. T

Basis af the opmion

D BoaNe. O Priarity

EI ‘Box No. III Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial epplicability

[:I iBox No, IV Lack of unity of invention

‘ Box No. v Reasoned statement under Rule 43 5. Ka)(i) with regard to novelly, inventive step or industeial
applicability; citations and explanations supporting such statement

i:' ‘Box Na. Y[ Cerain dovuments cited

[ ] Boxho.wil  Certain defeuts in the intemstional application

D BoxNo. VIl Certain observations en the intemelional application

2. FURTHER ACTION

If a demard for international preliminiry exsmimetion is made, this opmion will be considered to be a written opirmien of the
Intcrnational Prefioinary Fxamining Authority ("IPRA")} except thet this doss not apply where the applicant shootes an
Authiority athar than this ons o be the IPEA and the chosen IPEA has notified the Triemational Buresu under Rule 66.1 40570}
that wriiten opinions of this Inlernational Searching Auvthority will uol be so considered.

{F this opinion is, as provided above, considered o be a vaitlen opinion of the PEA, the applicant is inviled to submit o the
IPEA a wrillen reply together, where approprirte, with emendments, before the expitation of 3 months from the date of mailing
of Form FCT/ISA/ZI0 or before the expiration of 22 maonths fiom

; c priotily dutle, vhichaver expires later.
Far further oplions, see Form PCI/ISA2I0.

3. For further details, see nates to Form PCT/SA/ZZD.

4

Name and mailing 539Fess of e ISAT U$

Alexandris, Virginig 223131450
Facsimile No. (571} 273-3201

orm PCEHASASZ3T (caver sheet) (April 2005)

Drate of completion of this opinion | Authorized officer
‘Maii Stap PCT, At ISA/US
. Commistioner for Patents 07 February 2008 (07.02.2008) Mariamme Serdet
- PO Box 1450

Telephone No. 571-272-1600

07/02 2008 JBU 20:40 ({N° CoM. 50981 T[doov /

&7
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!
_ : Interpations] application Ne.
WRITTEN OFPINION OF THE ]
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY | PCTIUS06/29781

Box No. 1 Basis of this opinion

Al

I. With regard to the langunape, flos epinion has been established on the busis ol
E the internaticnal application in the languege in which it was filed
EI 1 trmslation of the international application inte _ , which i3 the language of 3 transfation furnisixd for the purposes of

ineernational search (Rules 12.3(g} and 23.1{1)).

1. With regard to any nueleatide and/er amina acid sequence disclosed in the infernaticual application md necossery to the claimed
inventien, this opinion has been established on e basis of.

2 type ofmaterial

D a sequence listing

D tabla(z) retated to the seqﬁ;nu: listing
]

formeat of matecial
[ onpuper

El in electronic form

time of filing/furnishing
[] eontained in the internationst apptication as fled,
D filed together with the infernational application in electronic form.

D furnished subsequently to this Authority for the purposes of seerch.

In additon, in the case that more than ane version or copy of B sequence Hsting andfer table(s) relating therelo has been filed
or furnished, the required starerents that the infermation in the subsequeat or additional copics is identical te that iy, the
upplication a5 filed or does noi go beyond the applicacion as fled, i sppropriaie, were fumished.

4, Additional comments:

Farm PCTASAZ37Box No. I} (April 2085)

07/02 2008 JEU 20:40 I[N° COM. 5088] [doos
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, internztional agplication No.
WRITTEN OPINION OF THE POTIS06/19781

INFERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

Box No. V Reasoned statement und?r Rafe 43 Bl 3(a){T} with regard to novelty, imventive step or indnstrial
© appleability; citations »nd explunations supporling such sintement

1. Staiement
Novelty (N)  Claims 1-24 YES
Claims NONE NO
Inventive step ([5) Claims NONE  ~ __YES
Claims 1-3.5-8.11-16.18-20.23 NO
Industrial applieability (IA) Claims 1-24 ___YEs
Claims NONE NO

2, Citations and explanatians:
Please Seo Cuminuaﬂun Sheet

Clairs 4,9-10,17,22,24 meet the oriteria set out in PCT Anticle 33(23(3), beenuse the prior art docs nol teach or Faicly sugpest the
claimed invention,

Clains 1-24 woeet the criteriaset out in PCT Article 33(4), and thus meet the sudustrial applicability because the subjeci matter claimed
can be made or used in mdostry.

Form PCTAS A/ T{ETx Mo, V] (ApHT 2005}

07/02 2008 JEU Z0:40 [N COM. 5098]

Boog



T International spplication M.
WRITTEN OPINION OF THE PCTAISO6/23781
INTERNATIONAL SEARCH]NC AUTHORITY

Supplemential Box
In case the space in 20y of The preceding boxes is nat sufTicient.

V. 2. Citations and Explapations:
Clrims 1-3,14-16,19-21 lack an imvenkive step under PCT Aslichs 33(3) as being obvions over Cox ct al. (U.S. Patent No, 6,964,704 BZ).

AppEcant teaches a ground alpha-lemihydrate having a particle size distribution with 50% of the otet particles having a diameter egual
1o or less than the range of 14 -50 tni¢rons, and a particle size distabution with 0% of the tota! particles having # drameter equol to or

Tess than Uie range oF 40 - 100 microne. Applicant teachea alphn hemihydrate pmticles wilh » Blaine swibce 2rea of 3100 cm2/g 15 2houl
5000 2/

Cox etal teach shinry compased of water: and alpha hemihydrate. It is well known in the art for the alpha-bemibydrate 1o bave an

average penticle diameter of ebout 20 microns (Column 4, Lines 63 - 63). The avemge particle 3iz6 of the clustas of alpha-hemihydimte
are appraximptcly 100 micrens {Coluinn 4, Line §5 - Columin 5 Line 1),

1o addition, Cox <t al, tezch prindimg the alpha-hemitiydrale to & stufbce area of 3500 cmg, with 4 specific example of an alpha-
hemilrydrate with a Blaine surface area af abaut 25¢0 - 4500 em2/g (Cohumn 11, Linas 21 - 31}

Cux et al. does nul (each the gypsum cemposition of alpha-tremihydrete to tre bound between two parsliel cover shegts (paper), or its
method ur manufactyre, but rather forming the gypsum inte a brisqoette, which Cox et al. define a5 a compacted shapod maas of
dshvd:’ate material farmed under pressure {Columme 6, Lines 23 - 25). This reference also does not disclese the other components of the
slurry, besides gypsum, and their cespeciive concentrations, In addition, beta bemidrake is mentiensd as sother fom of gypyum, but Cox
el al. dues not mention the mixing of alpha and

beta hemihydrate inio (he same slumy. Cox e al. dees disclose using atpha hemidrate panticles of larger size (greater than 20 microng),
bul does not disclose smaller sized alphs hemidraze, which applicant categorizes as d(0- 1.

1t would:be obvions to onc skifled in the an at the lime of the invention thai alphe-hemibydrals peticles can be gronnd into » particle size
of 10¢ microns or 1ess, according to the disclosure by Cox et al, 1 would be obvious to one skilled in the st at the lime the invenlion was
tade that the Blaine surface atsa range taoght by Cox et al. overlaps with the surface area range taught by applicant,

Claims 1-3,14-16,19-21 lack an iovemrive step under PCT Asticle 33(3} as being obvious over Cox et al., in view of Blaine and Bayer et
al_ (U 5. Patcnt Mo, 3,913,571 ).

Yiorm PCT/SAR3? (Supplemental Rox) (April 2005)

07/02 2008 JEU 20:40 [N’ COM. 5088)

\ 010/011
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Intecnationai epplication No.
WRITTEN OPINION OF THE PCT/US06/29781
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

Supplemtntlal]]-u ) .
In case the space in amy of the preceding boxes 7= not sulficient,

Applicant {claim 1} tzaches a groumd alpha;l-hﬂuﬂ:ydmtc having a particle size distribetion with diameters of 3 - 5 microns {1036 of the

total particies are equel or less than this renge).

Cox ¢l al_ disclaso gypswn shurry conmini.ﬁg alpha hemihydeate with e particle size of 20 and (20 microns. Eowever, Cox et aL fuils to
mention the parlicle size of the alpha hemihydrute with smaller diameters.

Blsine {pg. 362) teaches a method o increase gypevm €51 streagth at a given cast deasity involves finer grmding of the shicco (alpha or
beta Bemihydrate).

Bayer el al. teach @ plaster cast with a ground alpha hemitirdrate parhcle size of 0.5 - 7 micrans {Colomn 1, Lines 55.-59),

I't would be obvious 1o one skilled in the a1 et the time the inveation was made 1o grind alpha hemihydraie lo a panticle size kess than 7
microns, pa‘sed on the disclosure by Bayer ctal. ’

Claims 1,5-8,11-13,19,24 lack an inventive step under PCT Anticle 33(3) as beiog obvious aver Cox et al,, in view of Sethuranan et al.
(0.5, Patent 6,783,587 B2).

Applicani claims 3 methoed of manufaciwring pypsurs wallboard by means of inixing a sturry containing alphia hemifiydrate of a specific
size and surface area range with water, depositing the slwry on a st cover shect made of paper, placing 4 second cover sheet made of
paper cver the shury Lo form a gypsum board, cutting the gypsum wallboard after the stumy had hardened, drying the gypsum wallboard.
Agplicant clairos the nddition of starch, specifically pregelatinired com stareh, of 6% by weight or less concentration.

Cpx ¢t al, disclose a gypsum slurry containing alpha hemihydrate particles of dismiter size 100 mitrons or less, with s surface area of
2500 - 4500 cmiZfg. However, Cox «f al. does not disclose the addition of a starch additive or 2 method of making pypsum wallborrd
wsing paper wallboard.

In regard to Claitns §, 6, 11, and 12, Sethuramean et el. disclose the common use of starch as a binder to gypsum shutiies for making
lightweight wallboard. The gtarch can be obtaincd from any souree {potate, corn, cic) and the concentration should be at {east 1.5% by

woight based on the weight of calcium solfate kemibydrate. It is noled tiat a starch of 4% by weight is possible, but iz cost prohibitive
{Cotumi 5; Line 63 - Coluunn &, Line 36).

in regard (o claims 1, 13, 19, and 24, Setbiuraman et al, disclose a method of making gypsum wallboerd which joclude mixing the shurry,
depogiting the slurry between paper cover shects for form s "sandwich® (analopgous 1o applicant's claim 1 of pypnmn conmpesition Formed
berween two substavtinlly pacalle] cover shicets), and silowing the

wallboard 4o dry (Cuolumn 5, Lines 5 - 14),

1t would be ohvioud to a person skilled in the art at the s ihe invention was made 1o add starch to a gypsum slurry because it was well
Enavn throughout the ort as a binder. it would be abvious vo one skilled in the art at the time the invontion was made to meke gypsum
weellboard by mining the wet and dry ingredicnts, depositiog the slumy botween paper cover sheets and allowizg the pruduct 19 dry.
Sethuraman et al. added othes additives such 23 foam and an accelerator 1o the slurry, but these additives are aptionsl. To cut the
wallboard to a dosired size after the gypsum slumry had hardensd would be en obvious step to add to a mecthod.

Claims 7,8,19.23 lack an inventive stop under PCT Article 33(3) as being obvisus over Cax ¢t al. in view of Koslowski ¢t al. {U.S.
Fatent No.:5,227,100).

Cox et al. disclase a gypswin shury containing dlpha hemihydrate particles of dintieler sire 100 microns or less, with a surface ares of

2500 - 4300 an2fg, They also mootion the existeace of beta hemihydrete. However, Cox et al. docs not disclose mixing alpha
hemifyydrate with beta hemitydratg,

Kuoslowski et al. dizctase mixing = gypsumn sturry of aiphe hemihydrate with beta hemihydrate (Column 2, Lines 12- 18).

[t would b obviaus te one skilled mn the art ot the time the mveation was made to o

‘ phimmize strength by mixing a slumy comprised of bath
alpba and bele hemihydrate because it was well known inthe arl. i ® i ’
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TRADUCCION OFICIAL DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN INGLES. PARA SU IDENTIFICACION SE SELLA
CON EL SELLO DE MARiA EULALIA MONTON BLANCO, TRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL SEGUN
RESOLUCION No. 0795 DE JuLio 19 DE 1996 DEL MINISTERIO DE JUSTICIA, REPUBLICA DE

COLOMBIA.
TRATADO DE COOPERACION EN PATENTES (TCP)
De la )
AUTORIDAD INTERNACIONAL DE BUSQUEDAS
Para: CONCEPTO ESCRITO DE LA
DAVID F. JANCI AUTORIDAD’INTERNACIONAL DE
USG CORPORATION BUSQUEDAS
700 NORTH HIGHWAY 45

LIBERTYVILLE, IL 60048

(Articulo 43 bis. 1 del TCP)

Fecha de envio
(dia/mes/afio) 08 febrero 2008

Referencia del expediente del solicitante 0 | PARA CUALQUIER ACCION

del agente ADICIONAL
Ver el paragrafo 2 a continuacién
3881 WO
Solicitud Internacional No. | Fecha Internacional de Fecha de Prioridad
Presentacion (dia/mes/afio) | (dia/mes/afio)
TCP/US06/29781
01 Agosto 2006 26 Agosto 2005
(01.08.2006) (26.08.2005)

Clasificacion Internacional de Patentes (CIP) o clasificacién nacional e CIP

CIP: C04B 11/00 (2006.01); C04B 28/08 (2006.01); B32B 13/00 (2006.01)
USPC: 106/784, 790; 428/703, 70

Solicitante

UNITED STATES GYPSUM COMPANY

1. Este concepto contiene indicaciones relativas a los siguientes temas:
O CasillaNo.I Fundamento del concepto

O CasillaNo. Il Prioridad
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del Ministerio de Justicia
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O CasillaNo. III No expedicion de un concepto con respecto a novedad, nivel
inventivo y aplicacién industrial.

0 Casilla No. IV Falta de unidad de la invencion.

O CasillaNo. V Declaracién sustentada bajo el Articulo 43 bis.1(a)(i) con respecto
a novedad, nivel inventivo y aplicacion industrial; citas y explicaciones que
sustentan tal declaracifn.

O Casilla No. VI Algunos documentos citados.

O Casilla No. VII Algunos defectos de la solicitud internacional.

0O Casilla No.VIII Algunas observaciones relativas a la solicitud internacional.
2. ACCIONES ADICIONALES |

Si se presenta una solicitud de examen internacional preliminar, este concepto serd
considerado como concepto escrito de la Autoridad Internacional de Examen Preliminar
(“IPEA”), sin embargo esto no aplica en caso de que el solicitante escoja una autoridad
distinta a esta para actuar como IPEA y la IPEA escogida le haya notificado a la Agencia
Internacional de conformidad con el Articulo 66.1bis(b) que los conceptos escritos de
esta Autoridad Internacional de Busquedas no se consideran como tales.

Si este concepto se considera, segun lo establecido en el parrafo anterior, un concepto
escrito de la IPEA, se invita al solicitante a enviar a la IPEA una respuesta por escrito
junto con, de ser el caso, las modificaciones correspondientes, antes de vencerse el plazo
de 3 meses contados desde la fecha del envio del Formulario TCP/ISA/220 o antes de
transcurridos 22 meses contados desde la fecha de prioridad, el que se venza
posteriormente.

Para opciones adicionales, ver Formulario TCP/ISA/220.

3. Para detalles adicionales, ver notas al Formulario TCP/ISA/220.

Nombre y direccion de Fecha de emision de este Funcionario autorizado
correspondencia de la concepto

ISA/US Marianne Seidel

Mail Stop TCP, Febrero 7, 2008

Attn: ISA/US (07.02.2008) Tel No. (571) 272-1600
Commissioner for Patents

P.O. Box 1450

Alexandria, Virginia 22313-

1450

Fax No. (571) 273-3201

Formulario TCP/ISA/237 (pagina de portada) (Abril 2005) ZF
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CONCEPTO ESCRITO DE LA Solicitud Internacional No.
AUTORIDAD INTERNACIONAL DE
BUSQUEDAS TCP/US06/29781

Casilla No.I Fundamento de este concepto

1. Con respecto al idioma, este concepto se emite con base en:
O la solicitud internacional en el lenguaje en que fue presentada

O una traduccidn de la solicitud internacional al , que es el idioma de la
traduccién suministrada para propdsitos de la busqueda internacional (Articulos

12.3(a) y 23.1(b)).

2. Con respecto a cualquier secuencia de nucledtidos y/o aminoacidos divulgada en la
solicitud internacional y necesaria para el invento que se reclama, este concepto se ha
establecido con base en:

a. tipo de material
O un listado secuencial
O tabla(s) relacionada(s) con el listado secuencial
b. formato del material
O en papel
O en medio electronico
c. tiempo de presentacién/entrega
O contenida dentro de la solicitud internacional segun fue presentada.

O presentada junto con la solicitud internacional en medio electrénico.

O suministrada posteriormente a esta Autoridad para propositos de la
busqueda.

O Adicionalmente, en caso que se haya presentado o entregado mas de una
version o copia del listado secuencial y/o tabla(s) relativas a lo anterior, que se
hayan presentado las declaraciones requeridas en sentido que la informacion
contenida en las copias subsiguientes o adicionales es idéntica a la
informacién contenida en la solicitud segin fue presentada o que no sobrepasa
la solicitud segiin fue presentada, segin sea el caso.

4. Comentarios adicionales;

P oy ' i
MARIA EULALIA MONTON BLANCU

|6y

Formulario TCP/ISA/237 (Casilla No.I) (Abril 2005) »@'f

Resolucién No. 0795 del 19 de Julio de
del Ministerio de Justicia

i raductora ¢ Interprete Oficial Jurameniad:

R{s



CONCEPTO ESCRITO DE LA Solicitud Internacional No.

AUTORIDAD INTERNACIONAL DE

BUSQUEDAS TCP/US06/29781

Casilla No. V Declaraciéon sustentada con base en el Articulo 43 bis.1(a)(i) con
respecto a novedad, nivel inventivo o aplicacion industrial; citas y

explicaciones que sustentan tal concepto.

1. Declaracion

Novedad (N)

Nivel Inventivo (IS)

Reivindicaciones 1-24
Reivindicaciones NINGUNA

Reivindicaciones NINGUNA
Reivindicaciones 1-3,5-8,11-16,18-21,23

Aplicabilidad industrial (IA) Reivindicaciones 1-24

Reivindicaciones NINGUNA

SI
NO

SI
NO

SI
NO

2. Citas y explicaciones:

Favor ver pagina de continuacion.

Las reivindicaciones 4,9-10,17,22,24 cumplen con los criterios establecidos en el
Articulo 33(2)-(3) del Tratado de Cooperacion en Patentes (TCP), porque el arte anterior

no enseifia ni sugiere la invencién que se reclama.

Las reivindicaciones 1-24 cumplen con los criterios establecidos en el Articulo 33(4) del
TCP, y por lo tanto cumplen con la aplicabilidad industrial por cuanto el objeto del

invento reclamado puede ser elaborado o utilizado en la industria.

Formulario TCP/ISA/237 (Casilla No.V) (Abril 2005)
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CONCEPTO ESCRITO DE LA Solicitud Internacional No.
AUTORIDAD INTERNACIONAL DE
BUSQUEDAS TCP/US06/29781

Casilla Suplementaria
En caso que el espacio en cualquiera de las casillas anteriores no sea suficiente.

V. 2. Citas y Explicaciones:

Las reivindicaciones 1-3,14-16,19-21 carecen de nivel inventivo segin el Articulo 33(3)
del TCP lo cual se hace evidente en relacién con Cox y otros (Patente de los Estados
Unidos No. 6,964,704 B2).

El solicitante presenta un alfa-semihidrato molido que posee una distribucion del tamafio
de la particula en que el 50% del total de las particulas tiene un diametro igual o menor a
el rango de 14-50 micrones, y una distribucion del tamafio de la particula en que el 90%
del total de las particulas tiene un diametro igual o menor a el rango de 40-100 micrones.
El solicitante presenta particulas de alfa-semihidrato con un area de superficie Blaine de
3100 cm2/g hasta aproximadamente 9000 cm2/g.

Cox y otros presenta yeso de construccion compuesto por agua y alpha-semihidrato. Es
bien sabido en el medio que el alfa-semihidrato tiene un didmetro promedio de particula
de aproximadamente 20 micrones (Columna 4, Lineas 63 — 65). El tamafio de particula
promedio de los racimos de alfa-semihidrato es de aproximadamente 100 micrones
(Columna 4, Linea 65 - Columna 5 Linea 1).

Adicionalmente, Cox y otros muestra la trituracion del alfa-semihidrato a un area de
superficie de 3500 cm2/g, con un ejemplo especifico de un alfa-semihidrato con un area
de superficie Blaine de aproximadamente 2500-4500 cm2/g (Columna 11, Lineas 21-31).

Cox y otros no muestra que la composicion de yeso de alfa-semihidrato esté unida entre
dos hojas externas paralelas (papel), ni su método de elaboracién, sin embargo si muestra
el yeso en forma de una especie de ladrillo 0 masa compacta de material deshidratado
formada bajo presién (Columna 6, Lineas 23-25). Cox y otros tampoco divulga los otros
componentes del yeso de construccion, aparte del yeso, ni sus concentraciones
respectivas. Adicionalmente, el beta-semihidrato se menciona como otra forma de yeso,
pero Cox y otros no menciona la mezcla de alfa y beta semihidratos en el mismo yeso de
construccion. Cox y otros si menciona la utilizacion de particulas de alfa-semihidrato de
mayor tamafio (mas de 20 micrones), pero no menciona el alfa-semihidrato de menor
tamafio, que el solicitante clasifica como d(0.1).

/—,
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Seria obvio para alguien experto en este campo al momento de la invencion que las
particulas de alfa-semihidrato pueden ser molidas a un tamafio de particula de 100
micrones o menos, de acuerdo con lo divulgado por Cox y ofros. Seria obvio para alguien
experto en este campo al momento en que se haya realizado la invencion que el rango de
area de superficie Blaine mostrado por Cox y ofros coincide parcialmente con el rango de
drea de superficie que nos enseiia el solicitante.

Las reivindicaciones 1-3,14-16,19-21 no poseen una nivel inventivo segun el Articulo
33(3) del TCP lo cual es obvio en relacion con Cox y otros, y teniendo en cuenta a Blaine
y Bayer y otros (Patente de los Estados Unidos No. 3,913,571).

El solicitante (reivindicacion 1) muestra alfa-semihidrato molido con una distribucion del
tamafio de las particulas con diametros de 3-5 micrones (el 10% del total de las particulas
son iguales o menores a este rango).

Cox y ofros muestra yeso de construccion que contiene alfa-semihidrato con un tamafio
de particula de 20 y 100 micrones. Sin embargo, Cox y ofros no menciona el tamafio de
particula del alfa-semihidrato de didmetros mas pequerios.

Blaine (pg.362) muestra un método para incrementar la fuerza del molde de yeso a una
cierta densidad del mismo que implica una trituraciéon mas fina del estuco (semihidrato
alfa o beta).

Bayer y otros muestra un molde de yeso con un alfa-semihidrato molido con un tamafio
de particula de 0.5 — 7 micrones (Columna 1, Lineas 55 -59).

Seria obvio para alguien experto en este campo al momento de realizarse la invencion el
moler el alfa-semihidrato a un tamaiio de particula menor a 7 micrones, con base en lo
expuesto por Bayer y otros.

Las reivindicaciones 1,5-6, 11-13, 19 y 24 carecen de nivel inventivo segin el Articulo
33(3) del TCP lo cual es obvio en relacion con Cox y otros, y con base en Sethuraman y
otros (Patente de los Estados Unidos 6,783,587 B2).

El solicitante reclama un método para fabricar paneles de yeso mezclando un yeso que
contiene alfa-semihidrato de cierto tamaiio y de cierto rango de superficie de 4rea con
agua, depositando la mezcla en una primera lamina elaborada de papel, colocando una
segunda lamina elaborada de papel encima de la mezcla para obtener un panel o tablero
de yeso, cortando el panel de yeso una vez la mezcla se hubiese endurecido, secando el
panel de yeso. El solicitante argumenta la adicién de almidon, especificamente almidén
de maiz pregelatinizado, al 6% del peso correspondiente o en una concentracién menor,

Formulario TCP/ISA/237 (Casilla Suplementaria) (Abril 2005)-
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CONCEPTO ESCRITO DE LA Solicitud Internacional No.
AUTORIDAD INTERNACIONAL DE
BUSQUEDAS TCP/US06/29781

Casilla Suplementaria
En caso que el espacio en cualquiera de las casillas anteriores no sea suficiente.

Cox y ofros muestra una mezcla de yeso que contiene particulas de alfa-semihidrato con
un didmetro de 100 micrones o menos, con un area de superficie de 2500-4500 cm2/g.
Sin embargo, Cox y otros no muestra la adicion de almidén ni un método para la
fabricacién de paneles de yeso utilizando paneles de papel. :

Con respecto a las reivindicaciones 5, 6, 11 y 12, Sethuraman y otros expone el uso
comiin de ajmidén como aglutinante en mezclas de yeso para la fabricacion de paneles de
yeso livianos. El almidén puede obtenerse de cualquier fuente (papa, maiz, etc.) y la
concentracion debe ser de por lo menos 1.5% en relacion con el peso con base en ¢l peso
del semi-hidrato de sulfato de calcio. Se aclara que un almidén del 4% del peso es
posible, pero sus costos son demasiado altos (Columna 5, Linea 63 — Columna 6, Linea
36).

Con relacion a las reivindicaciones 1, 13, 19 y 24, Sethuraman y otros, expone un método
de fabricacion de paneles de yeso que incluye mezclar el yeso, depositarlo entre ldminas
de papel en forma de “sandwich” (analogia a la reclamacion 1 del solicitante relativa a un
compuesto de yeso formado entre dos laminas exteriores paralelas), y permitiendo que
los paneles de yeso sequen (Columna $, Lineas § — 14).

Seria obvio para alguien experto en este campo al momento de realizarse la invencion
agregar almidon a una mezcla de yeso de construccion porque en el medio se conoce que
aquél sirve como aglutinante. Seria obvio para alguien experto en este campo al momento
de realizarse la invencién fabricar pancles de yeso para construccién mezclando los
componentes hiimedos y secos, poniendo la mezcla entre ldminas de papel y dejando que
la mezcla seque. Sethuraman y otros adicionaron otros componentes como eéspuma y un
acelerante a la mezcla, pero estos componentes son opcionales. Cortar los paneles de
yeso al tamaiio deseado después que la mezcla de yeso se hubiese endurecido seria un
paso obvio para agregar a cualquier método.

Las reivindicaciones 7, 8, 18 y 23 carecen de nivel inventivo segiin el Articulo 33(3) del
TCP por ser obvias en relacién con Cox y otros, y con base en Koslowski y ofros. (Patente
de los Estados Unidos No. 5,227,100).

Formulario TCP/ISA/237 (Casilla Suplementaria) (Abril 2005)
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CONCEPTO ESCRITO DE LA Solicitud Internacional No.
AUTORIDAD INTERNACIONAL DE
BUSQUEDAS TCP/US06/29781

Casilla Suplementaria
En caso que el espacio en cualquiera de las casillas anteriores no sea suficiente.

Cox y otros presenta una mezcla de yeso que contiene particulas de alfa-semihidrato con
un didmetro de 100 micrones o menos, con un area de superficie de 2500-4500 cm2/g.
También mencionan la existencia de un beta- semihidrato. Sin embargo, Cox y ofros no
menciona la mezcla de alfa-semihidrato con beta-semihidrato.

Koslowski y otros si ensefia la mezcla de yeso de alfa-semihidrato con beta-semihidrato
(Columna 2, Lineas 12 -18).

Seria obvio para alguien experto en este campo al momento de realizarse la invencion
optimizar la fuerza de la mezcla mediante la preparaciéon de un yeso que contenga
semihidrato alfa y beta porque ello es bien conocido en el medio.

Formulario TCP/ISA/237 (Casilla Suplementaria) (Abril 2005)

HASTA AQUI LA TRADUCCION

ESTA ES UNA TRADUCCION FIEL Y COMPLETA DE UN DOCUMENTO DENOMINADO “WRITTEN
OPINION OF THE INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY” ORIGINALMENTE EN INGLES,
REALIZADA EN BOGOTA, EL 5 DE MARZO DE 2008 POR MARIA EULALIA MONTON BLANCO,
TRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL SEGUN RESOLUCION NO. 0795 DEL 19 DE JULIO DE 1996

DEL MINISTERIO DE JUSTICIA, REPUBLICA DE COLOMBIA.
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TRADUCCION OFICIAL DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN INGLES. PARA SU IDENTIFICACION SE SELLA
CON EL SELLO DE MARiA EULALIA MONTON BLANCO, TRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL SEGUN
REsoLUCION No. 0795 DE JuLio 19 DE 1996 DEL MINISTERIO DE JUSTICIA, REPUBLICA DE

COLOMBIA.

TRATADO DE COOPERACION EN PATENTES
TCP

INFORME PRELIMINAR INTERNACIONAL SOBRE PATENTABILIDAD
(Capitulo I del Tratado de Cooperacion en Patentes)

(Regulacion 44bis del TCP)

Referencia del expediente PARA CUALQUIER ACCION ADICIONAL
del solicitante o del agente | Ver el punto 4 a continuacion

3881 WO
Soltcitud Internacional No. | Fecha Internacional de Fecha de Prioridad
TCP/US2006/29781 Presentacion (dia/mes/afio) | (dia/mes/aiio)
01 Agosto 2006 26 Agosto 2005
(01.08.2006) (26.08.2005)

Clasificacion Internacional de Patentes (Octava Edicion , a menos que se indique una
edicion anterior)
Ver informacidn relevante en el Formulario TCP/ISA/237

Solicitante
UNITED STATES GYPSUM COMPANY

1. Este informe preliminar internacional sobre patentabilidad (Capitulo I) es expedido
por la Autoridad Internacional de Biisquedas de conformidad con la Regulacion
44bis.1(a).

2. Este informe consiste de un total de 6 paginas, incluyendo la portada.
En las paginas anexas, cualquier referencia al concepto escrito de la Autoridad

Internacional de Busquedas debe entenderse mas bien como referencia al informe
preliminar internacional sobre patentabilidad (Capitulo I).

3. Este informe contiene indicaciones relativas a los siguientes temas:

O CasillaNo.1 Fundamento del concepto Zf/}/‘
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TRADUCCION OFICIAL DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN INGLES. PARA SU IDENTIFICACION SE
SELLA CON EL SELLO DE MAR{A EULALIA MONTON BLANCO, TRADUCTORA E INTERPRETE
OFICIAL SEGUN RESOLUCION No. 0795 DE JULIO 19 DE 1996 DEL M[NISTEJR‘:JO DE JUSTICIA,
REPUBLICA DE COLOMBIA.

YESO MEJORADO - CONFORMADO POR PRODUCTOS QUE CONTIENEN
ALFA-SEMIHIDRATO

CAMPO DE LA INVENCION
[0001] Esta invencion hace referencia al uso de alfa-semihidrato en ia elaboracion de
productos a base de yeso. Esta invenci6én también hace referencia a un método para reducir
los requerimientos de agua en mezclas de yeso utilizadas para la elaboracién de productos
que contengan yeso de construccion y en particular para la elaboracion de mezclas de yeso
de construccion que contengan alfa-semihidrato, solo o combinado con beta-semihidrato,
para la fabricacion de paneles de yeso. También hace referencia a un método para
incrementar la resistencia de los paneles de yeso secos utilizando alfa-semihidrato.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION
[0002] Algunas propiedades del yeso (sulfato de calicio bi-hidratado) lo hacen muy
popular en la fabricacién de productos industriales y de construccion, especialmente paneles
de yeso. El yeso es un material crudo comun y generalmente poco costoso que, a través de
un proceso de deshidratacion (o calcinacion) y rehidratacién, puede ser moldeado para
lograr formas ttiles. El material de base del cual se fabrican los paneles de yeso y otros
productos de yeso es la forma semihidratada de sulfato de calcio (CaSO4-1/2H,0),
comunmente denominada estuco, que se produce mediante la transformacién a través de
calor de la forma bi-hidratada de sulfato de calcio (CaSQO,-2H,0), en la cual se han
eliminado 1-1/2 moléculas de agua. Después de la rehidratacion, el semihidrato se disuelve,
hay precipitacion de los cristales de yeso, y la masa de cristales se asienta y se vuelve
solida, produciendo un material de yeso asentado.

[0003] Existen dos categorias de yeso, alfa-semihidrato y beta-semihidrato, las cuales se
producen por métodos diferentes de caicinacion. El alfa-semihidrato (o alfa yeso) se calcina

bajo presion. El beta-semihidrato (o beta yeso) se produce mediante la calcinacién en un

o
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calderin a la presion atmosférica. El estuco utilizado en la fabricacion de paneles de yeso
solamente se usa en la forma beta-semihidratada. El alfa-semihidrato no se utiliza
comercialmente en la fabricacion de paneles de yeso principalmente debido a su tasa de
hidratacion mas lenta en relacion con el beta-semihidrato (requiriendo una velocidad de
ensamblaje més lenta), y las caracteristicas de menor resistencia que se obtienen cuando el
alfa-semihidrato, mas facilmente disponible, se utiliza en una densidad comin en la
fabricacion de paneles de yeso. Sin embargo, seria de gran ventaja poder utilizar alfa-
semihidrato o mezclas de alfa-semihidrato y beta-semihidrato en la fabricacion de paneles
de yeso, ya que el alfa-semihidrato es un material crudo que se consigue con facilidad y que
posee muchas cualidades tinicas y de gran utilidad. Estas cualidades unicas de gran utilidad
incluyen un menor requerimiento de agua para producir la fluidez necesaria en comparacion
con el beta-semihidrato, y una resultante densidad mayor en los moldes ya asentados, mayor
resistencia, y mayor dureza de la superficie.

{0004} Es necesario utilizar cantidades sustanciales de agua en las mezclas de yeso para
construccion con el fin de asegurar la debida fluidez de la mezcla. Desafortunadamente, la
mayor parte de esta agua debe ser extraida eventualmente mediante calor, lo cual es costoso
debido al alto costo de los combustibles utilizados en el proceso de calentamiento. La etapa
de calentamiento también requiere mucho tiempo. Esto significa que si el alfa-semihidrato
se pudiese utilizar en la fabricacién de paneles de yeso reduciria sustancialmente la
demanda de agua y por ende los costos y el tiempo reéquerido para producir los paneles de
yeso.

[0005] Ahora se sabe que cuando se tritura el alfa-semihidrato para producir particulas
de alfa-semihidrato como se describe mas adelante, su tasa de hidratacién puede mejorar
sustancialmente sin perder ninguna de sus cualidades deseables, incluyendo su bajo
requerimiento de agua. Asi mismo, se ha encontrado que se pueden lograr tasas de
hidratacién del alfa-semihidrato utilizado en mezclas para la fabricacion de paneles que son
plenamente aceptables para la fabricacion de paneles de yeso.

BREVE RESENA DE LA INVENCION
{0006] Una representacion de la invencion consiste en paneles de yeso elaborados con
un compuesto de yeso asentado entre dos ldminas de cubierta paralelas, dicho compuesto es
elaborado utilizando una mezcla de yeso que contiene agua y alfa-semihidrato molido. El
alfa-semihidrato tiene una distribucion del tamafio de particula dentro de los siguientes
=ra
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rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 p- 5 p,

d (0.5) = aproximadamente 14 p - 50 p,

d (0.9) = aproximadamente 40 p - 100 p,
y una superficie de area Blaine dentro de! rango comprendido entre aproximadamente 3100
cm?g y aproximadamente 9000 cm?/g. Otros componentes convencionales también serén
utilizados en la mezcia incluyendo, seguin sea el caso, dispersantes (tales como sulfonato de
naftalina), aditivos para aumentar la resistencia (tales como trimetafosfatos), acelerantes,
aglutinantes, almiddn, fibra de papel, fibra de vidrio, y otros ingredientes conocidos. Se
puede agregar una espuma de jabén para reducir la densidad del producto final de panel de
yeso.

[0007] Otra representacion de la invencion consiste en un método para elaborar paneles
de yeso mediante una mezcla que contiene yeso y compuesta por agua y alfa-semihidrato
molido con una distribucién del tamafio de particula dentro de los siguientes rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 p -5 p,

d (0.5) = aproximadamente 14 p - 50 p,

d (0.9) = aproximadamente 40 u - 100 p,
y una superficie de drea Blaine dentro del rango comprendido entre aproximadamente 3100
cm?/g y aproximadamente 9000 cm?/g. La mezcla resultante que contiene yeso se deposita
sobre una primera ldmina de cubierta, y una segunda lamina se coloca sobre la mezcla
depositada para formar un panel de yeso. El panel de yeso se corta después que la mezcla de
yeso se haya endurecido lo suficiente para ser cortada, y el panel de yeso resultante haya
secado. Otros componentes convencionales también serdn utilizados en la mezcla
incluyendo, segun sea el caso, dispersantes (tales como sulfonato de naftalina), aditivos para
aumentar la resistencia (tales como trimetafosfatos), acelerantes, aglutinantes, almidén,
fibra de papel, fibra de vidrio, y otros ingredientes conocidos. Se puede agregar una
espuma de jabon para reducir la densidad del producto final de panel de yeso.

[0008] Otra representacion de la invenci6n consiste en paneles de yeso y mezclas
utilizadas para la fabricacion de paneles en tas cuales parte o todo el estuco utilizado es alfa-
semihidrato molido con tamarios de particula dentro de los rangos anteriormente
mencionados. En los casos en que el componente de estuco no sea totalmente alfa-
semihidrato el otro componente de estuco sera beta-semihidrato. La exigencia de agua en
tales mezclas para la fabricacion de paneles de yeso se reduce ain mas agregando a la
el
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mezcla, en una cantidad de aproximadamente 0.12 — 0.4% del peso con base en el peso del
estuco seco, una sal de trimetafosfato junto con un dispersante de sulfonato de naftalina en
una cantidad de aproximadamente 0.5 — 2.5% del peso con base en el peso del estuco seco
contenido en el compuesto. Otros componentes convencionales también seran utilizados en
la mezcla incluyendo, segun sea el caso, acelerantes, aglutinantes, almidon, fibra de papel,
fibra de vidrio, y otros ingredientes conocidos. Se puede agregar una espuma de jabon para
reducir la densidad del producto final de panel de yeso.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS
[0009]  El Diagrama | es un grafico que muestra la distribucion del tamafio de las
particulas de muestras de alfa-semihidrato y beta-semihidrato en una representacion de la

invencién.

{0010] El Diagrama 2 es un grafico que muestra la tasa de hidratacién de una mezcla
50:50 de alfa-semihidrato finamente molido y beta-semihidrato y la tasa de hidratacion de
100% alfa-semihidrato.

[0011] El Diagrama 3 es un gréfico que muestra la resistencia compresiva de una
mezcla 50:50 (con agua) de alfa-semihidrato finamente molido y beta-semihidrato, y la
resistencia compresiva de 100% beta-semihidrato.

{0012] El Diagrama 4 es un grafico de barra que muestra €l tamafio de un asentamiento
de mezcla de yeso como medida de la fluidez y consistencia de la misma (Formulacion B)
en una representacion de la presente invencion.

[0013] - El Diagrama 5 es un grifico que muestra la resistencia compresiva de una
mezcla que contiene yeso (Formulacion A) en una representacion de la presente invencion.

[0014] El Diagrama 6 es un grafico que muestra datos de prueba de resistencia de
puntilla en paneles fabricados con una mezcla 50:50 (con agua) de alfa-semihidrato
finamente molido y beta-semihidrato en una de las representaciones de la presente

P
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[0015)  E! Diagrama 7 es un grafico que muestra datos de prueba de resistencia de
puntilla en paneles fabricados con 100% alfa-semihidrato molido y beta-semihidrato en
relacién con una de las representaciones de la presente invencion.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION
[0016]) En la presente invencion se ha encontrado inesperadamente que los paneles de
yeso se pueden elaborar utilizando alfa-semihidrato molido hasta rangos especificos de
tamafio de particula. Cualquier equipo comercial estindar apropiado puede ser utilizado
para este propésito. La trituracion se puede lograr utilizando un molino mecénico, por
ejemplo, tal como un molino de impacto ¢ de bola.

[0017] La distribuci6n del tamaiio de las particulas (“PSD") del alfa-semihidrato es una
caracteristica de gran importancia de la invencion y debe encontrarse dentro del siguiente
rango:

[0018]) d (0.1) = aproximadamente 3 p- 5 p
[0019] d (0.5) = aproximadamente 14 p~ 50 p
[0020] d (0.9) = aproximadamente 40 p - 100 p.

El rango de tamaiio de particula puede determinarse mediante un “Malvern Instruments
Model Mastercizer 2000” u otro instrumento de medida que se consiga en €l mercado
respectivo.

[0021] Los valores anteriormente mencionados representan porcentajes de volumen, de
la siguiente manera: d(0.1) indica que el 10% del volumen total de particulas tiene un
didmetro menor o igual a aproximadamente 3 p - 5 p, mientras el 90% restante tiene un
diametro mayor a 3 p - 5 u; d(0.5) significa que el 50% del volumen total de particulas tiene
un didmetro menor o igual a aproximadamente 14 p - 50 u, mientras el 50% restante tiene
un didmetro mayor a 14 p - 50 p; y d(0.9) significa que el 90% del volumen total de
particulas tiene un didmetro menor o igual a aproximadamente 40 p - 100 p, mientras el
10% restante tiene un didmetro mayor a 40 p - 100 p.
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[0022]  Preferiblemente, la distribucién del tamaiio de las particulas estara dentro del

siguiente rango:

{0023} d (0.1) = aproximadamente 3 p -5 u
[0024] d (0.5) = aproximadamente 14 p-20 p
[0025] d (0.9) = aproximadamente 40 - 50 p.

[0026] Un alfa-semihidrato predilecto tiene una distribucién del tamaiio de las
particulas de: d (0.1) =5 p, d (0.5) = 50 p, d (0.9) = 100 p. Otro alfa-semihidrato de mayor
predileccion tiene una distribucion del tamaito de las particulas de: d (0.1) =5 p, d (0.5) =
20 p, d (0.9) =50 p. Y otro alfa-semihidrato ain mas predilecto tiene una distribucion del
tamafio de las particulas de: d (0.1)=3 p,d (0.5) =14 p, d (0.9) = 40 p. Un alfa-
semihidrato particularmente predilecto tiene una distribucién del tamafio de las particulas
de:d (0.1)=3 n,d(0.3)=14.1pn,d (0.9) =459 p.

[0027] Asi mismo, el drea de superficie Blaine de las particulas molidas deberia ser
concomitantemente de aproximadamente 3100 — 9000 cm?g, preferiblemente de
aproximadamente 3500 — 6000 cm?/g y mas preferiblemente de aproximadamente
3900cm?/g. El 4rea de superficie Blaine se puede determinar mediante un instrumento
fabricado por Humboldt Manufacturing Co., Norridge, Illinois, o mediante otros
instrumentos de medicion disponibles en el mercado.

[0028] Con base en el mismo anélisis de la distribucion del tamafio de las particulas, la
distribucion del tamario de las particulas de un beta-semihidrato disponible en el mercado ¢s
de:d(0.1)=2.1 pn,d (0.5)=9.2 p, d (0.9)=49.1 p. Un alfa-semihidrato molido disponible
en el mercado tipicamente tiene la siguiente distribucion del tamafio de las particulas: d(0.1)
=4.4 pn,d (0.5)=36.8 p, d (0.9) = 169 n, mientras que un alfa-semihidrato que no se
distribuya libremente en el mercado tendria la siguiente distribucién del tamario de las
particulas PSD: d (0.1)=17.4 p, d (0.5) = 64.5 p, d (0.9) = 162.8 . El alfa-semihidrato
distribuido comercialmente tipicamente tiene una superficie de drea Blaine de
aproximadamente 2700 cm*/g. Todos estos valores estan por fuera del rango util en las
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[0029])  En las representaciones de la invencién en que el alfa-semihidrato se utiliza en
combinacién con beta-semihidrato, €l alfa-semihidrato y el beta-semihidrato se mezclaran
preferiblemente antes de ser afiadidos a la mezcla. Cualquier equipo comercial estdndar de
mezcla apropiado, o aparato similar, podria ser utilizado para este propésito. Para propositos
experimentales, por ejemplo, alfa-semihidrato y beta-semihidrato finamente molidos pueden
ser agregados a una bolsa plastica, que luego debe sellarse y sacudirse manualmente para
preparar la mezcla. Una mezcla particularmente predilecta de alfa-semihidrato y beta-
semihidrato es 50:50 (con agua).

[0030] La relacion agua/estuco (o “WSR™) es un pardmetro econdémico importante,
debido a que eventualmente el exceso de agua debera ser eliminado mediante calor, lo cual
es costoso debido al alto costo de los combustibles utilizados en el proceso de
calentamiento. Es provechoso que la cantidad de agua utilizada en el proceso, y en
consecuencia la relacidn agua/estuco, se mantengan bajas. En las diferentes
representaciones de la presente invencion, la relacion agua/estuco puede oscilar entre
aproximadamente 0.2 y 1.0. En una de las representaciones predilectas, la relacidn
agua/estuco puede oscilar entre aproximadamente 0.4 y 0.5, rango que demuestra una
demanda de agua sustancialmente menor. Adicionalmente, se ha encontrado que las
mezclas de yeso elaboradas utilizando alfa-semihidrato de conformidad con la presente
invencion mantienen una excelente fluidez a una muy baja relacion agua/estuco, desde
aproximadamente 0.2 hasta aproximadamente 0.3, por ejemplo. Los paneles de yeso
fabricados utilizando las tales mezclas también demuestran una excelente resistencia
compresiva.

[0031] La combinacion de un minimo de aproximadamente 0.12 — 0.4% del peso de sal
de trimetafosfato y de aproximadamente 0.5% — 2.5% del peso de dispersante de sulfonato
de naftalina (ambos basados en el peso del estuco seco utilizado en la mezcla de yeso)
incrementa inesperadamente y significativamente la fluidez de la mezcla de yeso aiin mas
alld de la ya significativa mejoria en la fluidez lograda utilizando alfa-semihidrato de
conformidad con la presente invencion. Esto reduce ain més la cantidad de agua requerida
para elaborar una mezcla de yeso con suficiente fluidez para ser utilizada en la fabricacién
de paneles de yeso. Se cree que lacantidad de sal de trimetafosfato, que es por lo menos del
doble de las formulaciones estindar (como trimetafosfato de sodio), dispara el efecto
dispersante del suifonato de naftalina. Debe anotarse que en todas las representaciones de la
presente invencion, debe utilizare una combinacién de dispersante de sulfonato de naftalina
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y metafosfato o polifosfato soluble en agua (preferiblemente un trimetafosfato soluble en
agua).

[0032] Los dispersantes de sulfonato de naftalina utilizados en la presente invencion
incluyen 4cido de sulfonato de polinaftalina (“polynaphthalenesulfonic acid”) y sus sales
(sulfonatos de polinaftalina (“polynaphthalenesulfonates™)) y derivados, que son producto
de la condensacion de los 4cidos naftalinosulfénicos y el formaldehido (“formaldehyde’).
Algunos sulfonatos de polinaftalina especialmente deseables incluyen sulfonato de naftalina
de sodio o de calcio. El peso molecular promedio de los sulfonatos de naftalina puede
oscilar entre aproximadamente 3,000 y 20,000, aunque es preferible que el peso molecular
sea de aproximadamente 8,000 a 10,000. Un dispersante de mayor peso molecular posee

. mayor viscosidad, y genera una mayor demanda de agua en la formulacion. Algunos
suifonatos de naftalina utiles incluyen “LOMAR D”, producido por Henkel Corporation,
DILOFLO, producido por GEO Speciaity Chemicals, de Cleveland, Ohio, y DAXAD,
producido por Hampshire Chemical Corp., de Lexington, Massachusetts. Es preferible que
los sulfonatos de naftalina se utilicen en forma de solucion acuosa, por ejemplo, dentro de
un rango de aproximadamente 40-45% del peso de los contenidos sélidos.

[0033] Los polisulfonatos de naftalina utilizables en esta invencion tienen la estructura

general (I):
o 7\ \\
=]
\ \/

M

donde n es >2, y donde M es sodio, potasio, calcio, y similares.
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[0034) El dispersante de sulfonato de naftalina debe ser utilizado dentro de un rango de
aproximadamente entre 0.5% y 2.5% del peso, con base en el peso del estuco seco utilizado
en la formulacién compuesta de yeso. Un rango predilecto de dispersante de sulfonato de
naftalina estaria entre aproximadamente 0.5% y 1.5% del peso, con base en el peso del
estuco seco, y un rango ain mas predilecto estaria entre aproximadamente 0.7% y 1.2% del
peso, con base en el peso del estuco seco.

[0035]  Cualquier metafosfato o polifosfato soluble en agua y que sea apropiado puede
ser utilizado de conformidad con la presente invencién. Se prefiere la utilizacion de una sal
de trimetafosfato, incluyendo sales dobles, o sea sales de trimetafosfato que tengan dos
cationes. Algunas sales de trimetafosfato que son particularmente qtiles incluyen
trimetafosfato de sodio, trimetafosfato de potasio, trimetafosfato de calcio, trimetafosfato de
sodio y calcio, trimetafosfato de litio, trimetafosfato de amonio, y similares, o
combinaciones de los mismos. Una sal de trimetafosfato predilecta es el trimetafosfato de
sodio. Se prefiere la utilizacién de la sal de trimetafosfato en forma de solucion acuosa, por
ejemplo dentro del rango entre aproximadamente 10-15% del peso de los contenidos
solidos. Otros polifosfatos ciclicos o aciclicos también pueden utilizarse, como se describe
en la Patente de los Estados Unidos No. 6,409,825 de Yu y otros, la cual se anexa a la
presente como referencia.

0036} El trimetafosfato de sodio es un aditivo comiin en compuestos que contienen
yeso, aunque por lo general se utiliza en un rango que oscila entre aproximadamente 0.05%
y 0.08% del peso con base en el peso del estuco seco utilizado en la mezcla de yeso. En
representaciones de la presente invencion, el trimetafosfato de sodio (u otro metafosfato o
polifosfato sofuble en agua) debe estar presente en el rango de entre aproximadamente
0.12% y 0.4% del peso con base en el peso del estuco seco utilizado en la formulacién del
compuesto de yeso. Un rango preferible de trimetafosfato de sodio (u otro metafosfato o
polifosfato soluble en agua) estaria entre aproximadamente 0.12% y 0.3% del peso con base
en el peso del estuco seco utilizado en la formulacién del compuesto de yeso.

[0037] Los almidones, incluyendo el almidon pregelatinizado en particular, pueden ser
utilizados en mezclas que contienen yeso preparadas de conformidad con la presente
invencién. Un almidén pregelatinizado predilecto es almidon de maiz pregelatinizado, por
ejemplo harina de maiz pregelatinizada producida por Bunge, de St. Louis, Missouri, la cual
tiene el siguiente andlisis tipico: humedad 7.5%, proteina 8.0%, aceite 0.5%, fibra cruda
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0.5%, cenizas 0.3%; con una resistencia en verde de 0.48 libras por pulgada al cuadrado
(psi); y con una densidad en bulto no compactado de 35.0 Ib/f’. El almidon de maiz
pregelatinizado puede ser utilizado en una cantidad de hasta aproximadamente 10% del
peso, con base en el peso del estuco seco utilizado en la mezcla que contiene yeso.

[0038] Otros almidones 1tiles incluyen almidones con acidez modificada, tal como
harina de maiz con acidez modificada, comercializada como HI-BOND y producida por
Bunge, de St. Louis, Missouri. Este almidén posee el siguiente analisis tipico: humedad
10.0%, aceite 1.4%, solubles 17.0%, fluidez alcalina 98.0%, densidad en bulto no
compactado de 30 Ib/ft%, y una suspension de 20% con un pH de 4.3. Otro almidon util es
almidén de trigo no-pregelatinizado, tal como ECOSOL-45, producido por ADM/Ogilvie,
de Montreal, Quebec, Canada, que tiene un maximo de solubles de 25.0%.

[0039] Otro resultado aiin mas inesperado puede obtenerse con la presente invencion
cuando la combinacion de dispersante de sulfonato de naftalina y sal de trimetafosfato se
combina con almidon de maiz pregelatinizado, y opcionalmente, fibra de papel o fibra de
vidrio. Los paneles de yeso fabricados con base en formulaciones que contengan estos tres
ingredientes poseen una resistencia mayor y menor peso, y econdmicamente son preferibles
debido a los menores requerimientos de agua para su elaboracion.

[0040] Se pueden utilizar acelerantes en los compuestos que contienen yeso de la
presente invencidn, por ejemplo, acelerante para yeso mojado (“WGA™), como se describe
en la Patente de los Estados Unidos No. 6,409,825 de Yu y otros, la cual se anexa a la
presente como referencia. Un acelerante resistente al calor (“HRA) que podria ser utilizado
se puede elaborar mediante la trituracion en seco de sulfato de calcio bi-hidratado. Se
pueden utilizar pequefias cantidades de aditivos (normalmente alrededor de 5% del peso)
tales como azucar, dextrosa, dcido bérico, y almid6n para elaborar este acelerante resistente
al calor. Actualmente se prefieren el azicar o la dextrosa. Otro acelerante itil es el
“acelerante de clima estable” (“CS4”) como se describe en la Patente de los Estados Unidos
No. 3,573,947, la cual se anexa a la presente como referencia.

[0041] Los paneles de yeso fabricados segun las diferentes representaciones de la
presente invencién incluyen ldminas de cubierta o de superficie, entre las cuales se forma un
nucleo de yeso con base en una mezcla que contiene yeso. De conformidad con la
invencidn, las mezclas que contienen yeso deberan incluir alfa-semihidrato molido con los
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tamafios de particula descritos anteriormente, o mezclas de tal alfa-semihidrato con beta-
semihidrato. El nacleo de material asentado que contiene yeso esta en “sdndwich™ entre dos
laminas de cubierta sustancialmente paralelas, por ¢jemplo liminas de papel. En el medio
respectivo se conocen varios tipos de ldminas de cubierta de papel y todas estas pueden
utilizarse en la presente invencion. También pueden utilizarse ldAminas de cubierta
elaboradas con particulas de vidrio o fibras de polimero.

{0042]  Los siguientes ejemplos ilustran ain m4s la invencién. No deben ser
interpretados de ninguna manera como limitantes del alcance de la invencion.

[0043] La tecnologia de calcinaciéon suministra una manera econémica de producir alfa-
semihidrato. Sin embargo, el alfa-semihidrato comercial producido industrialmente no
puede ser hidratado de la manera requerida para la fabricacidn de paneles de yeso. Se ha
encontrado que al moler el alfa-semihidrato comin, como se muestra en el Ejemplo 1, hasta
la distribucién deseada del tamafio de las particulas, como se muestra en el Diagrama 1,
acelera el proceso de hidratacion, como se muestra en el Diagrama 2 y la Tabla 1 incluida
mas adelante.

- EJEMPLO |
[0044]  Preparacion de alfa-semihidrato finamente molido.

[0045] El alfa-semihidrato no molido se muele con un molino de impacto Vortec M-1,
comercializado por Vortec Industries de Long Beach, California, a 60 Hz a una velocidad
de 1.8 Ib./min. La distribucién del tamafio de las particulas del material crudo y del material
finamente molido se muestra en el Diagrama 1. El alfa-semihidrato finamente molido
resultante se mezcla con beta-semihidrato en una relacién de 50:50 mediante una
mezcladora “labscale twin shell mixer”.

[0046] Como se muestra en el Diagrama |, la distribucién del tamafio de las particulas
del alfa-semihidrato finamente molido se asemeja mucho a la distribucion del tamafio de las
particulas del beta-semihidrato. Para propésitos de comparacion también se muestra el alfa-
semihidrato no molido.

[0047] Como se muestra en el Diagrama 2, la tasa de hidratacién de una mezcla 50:50
de alfa-semihidrato finamente molido y beta-semihidrato se reduce sustancialmente en
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relacion con 100% alfa-semihidrato, atn si la muestra de 100% alfa-semihidrato también ha
sido finamente molida. La tasa de hidratacion se determiné de conformidad con el
procedimiento de prueba que se encuentra en el Ejemplo 2 de la Patente de los Estados
Unidos No. 6,815,049 de Veeramasuneni y otros, que se anexa a la presente como
referencia.

[0048] La Tabla 1 muestra la mejoria los tiempos de hidratacion para las mezclas
ejemplares.

o
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TABLA 1

Componente alpha de una
muestra de estuco 50:50

Tiempo para una
hidratacién del
50%, minutos.

Tiempo para una
hidratacion del
98%, minutos.

Alfa-semihidrato comin
no molido con 0.5%
acelerante de clima
estable y 0.5% potasa (o
bisulfato de sodio)

25-35

>10

Alfa molido con Vortec
de 33 Hz con 0.5%
acelerante de clima
estable

3.75

11.67

Alfa finamente molido
con Vortec de 60 Hz con
0.5% acelerante de clima
estable

9.67

Alfa finamente molido
con Vortec de 60 Hz con
0.5% acelerante de clima
estable y 0.5% potasa

3.25

8.83

Alfa finamente molido
con Vortec de 60 Hz con
1% sulfato de calcio bi-
hidratado y 0.5% potasa

3.50

7.75

Mezcla convencional de
paneles de yeso

Tiempo para una
hidratacién del
50%, minutos.

Tiempo para una
hidratacion del
98% , minutos.

No alfa (s6lo estuco Beta
con acelerante para yeso
mojado) 3-4 5—-6.5

Todas las mezclas 50:50 incluian el 1.0% de LOMAR D en relacidn con el peso.

[0049] Como se muestra en la Tabla 1, el tiempo para una hidratacion del 98% (horno)
se redujo de aproximadamente 12 minutos a 8.8 minutos en la medida en que las mezclas se
optimizaban. De hecho, cuando el alfa-semihidrato finamente molido incluyé yeso no
calcinado (CaSO4-2H,0, por ejemplo sulfato de calcio bi-hidratado), 1a hidratacion fue atin
mas rapida llegando a 7.8 minutos. Por lo tanto, la trituracién fina del alfa-semihidrato
resuelve el problema de la baja tasa de hidrataci6n.
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EJEMPLO 2
[0050]  Resistencia Compresiva de las mezclas Alpha/Beta.

[0051] Haciendo referencia al Diagrama 3, una mezcla 50:50 (con agua) de alfa-
semihidrato finamente molido y beta-semihidrato por lo general ha demostrado ser
equivalente en resistencia ciibica a 100% beta-semihidrato. La resistencia compresiva en
libras por pulgada al cuadrado (psi) como se describe en el Diagrama 1, se determiné
utilizando cubos de estuco elaborados con agua y estuco tnicamente (no espuma) con
distintas densidades en libras por pie cubico (pcf). Una mezcla 50:50 (con agua) de alfa-
semihidrato no molido v beta-semihidrato arrojo resultados muy bajos en materia de
resistencia.

EJEMPLO 3
{0052} Muestra de Formulacion de Mezcla de Yeso

[0053]  Las formulaciones de mezcla de veso se describen en la Tabla 2 a continuacion.
Todos los valores contenidos en la Tabla 2 se expresan como porcentaje de peso con base
en el peso total del estuco seco.

-
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TABLA 2

Formulacion A, Formulacion B,
Componente % de peso % de peso
Mezcla 50:50 (con
agua) de alfa-
semihidrato finamente
molido y beta-
semihidrato 100 100
‘Trimetafosfato de
sadio 0.30 (.30
| Dispersante (sulfonato
de nafialina) 0.5 2.5
Almiddn
pregelatinizado 1.0 3.0
Acclerante de clima
estable (CSA) 0.5 0.5
| Relacién agua / estuco | 0.5 0.5
EJEMPLO 4

[0054] Efecto de la Formulacion B sobre la Demanda de Agua

[ﬁﬂSS] Como se muestra en la Tabla 2, se utilizaron grandes cantidades de sal de
trimetafosfato y almidon, como en ¢l easo de Ja Formulacion B, para preparar mezclas que
contienen yeso. Se encontré que las mezclas, tal como la de la Formulacion B, tienen una
excelente fluidez aiin a una baja relacion agua/estuco. Come se muestra en el Diagrama 4,
la demanda de agua se mantuvo sustancialmente baja utilizando, por ejemplo, la
Formulacién B. Con el fin de medir la fluidez de la mezcla, se realizé una prueba como se
describe a continuacion.

[0056] Prueba de consistencia y fluidez. Esta prueba se realizo utilizando mezcla de
pancles de yeso. La pruecba se realizd sobre una lamina de Plexiglass de 12x12 pulgadas
con ¢l fin de poder medir el diametro de la mezcla sin esperar a que la misma se fije. La
mezcla utilizada se extrajo lo mas cerca del mezclador como fue posible. Rapidamente se
llend un molde cilindrico de 2x4 pulgadas de paredes lisas hecho de laton o de PVC con una
muestra de ia mezcla, y cualquier exceso que rebosara fue nivelado. Entonces el molde
cilindrico se levantd rapidamente en posicion totalmente vertical para producir una muestra
15 | =71
MARIA EULALTA MONTON B! ANt
Resolucién No. 0795 del 19 de Julio 4 '™

del Ministerio de Justicia
Traductora e loterprete Oficial Jurameanads

4\



circular de yeso. Se midi6 el didmetro de tal muestra. Tal muestra resultante estaria dentro
de un range de entre 5 y 10 pulgadas de didmetro. Esta prucba se repitio hasta que los
resultados de tres pruebas consecutivas estuvieran dentro de 1/8 de pulgada entre si, yel
valor resultante se tom6 come el didmetro (o tamaiio) de 1a mezcla en prueba. Todo el
procedimiento de prueba no debe fomar mds de 15 sepundos.

EJEMPLO 5
[0057)  Efecto de la-Formulacién A sobre ta Resistencia Compresiva

[0058] Se encontrd que las mezclas compuestas tales como la de la Formulacién A
(Tabla 2) mostraban una resistencia compresiva mayor cuando se utilizaban en pruebas de
cubo. Como se muestra en el Diagrama 3, la resistencia compresiva en distintas densidades
de cubo fue por lo menos 10% mayor cuando se utilizo la Formulacién A, en comparacion
con prugbas realizadas sin almiddn o sin almidon y sin dispersante. Se debe resaltar que
siempre se requicre dispersante de sulfonato de naftalina para lograr una baja relacion

aguafestuco en la mezcla.

[0059] La resistencia compresiva se determiné de acuerdo con ASTM C-472,y de
conformidad con la Patente de los Estados Unidos Nq. 6,815,049 de Veeramasuneni y ofros,
la cual se anexa a la presente como referencia.

EJEMPLO 6

[0060] Pruebas de resistencia de puntilla de los paneles de yeso preparados con una
mezela 50:50 de alfa-semihidrato finamente molido v beta-semihidrato.

[0061] Se prepararon paneles de yeso de muestra de conformidad con las Patentes de los
Estados Unidos Nos. 6,342,284 de Yu y otros y 6,632,550 de Yu y orros, las cuales se
anexan a la presente como referencia. Esto incluye la preparacion por separado de espuma
y la introduccitn de la espuma dentro de la mezcla de los otros ingredientes como se
describe en el Ejemplo 5 de tales patentes.

[6062]  Con el fin de demostrar ¢l mayor desempeiio que se logra utilizando la mezcla
50:50 (con agua) de alfa-semihidrato finamente molido y beta-semihidrato, un dispersante
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de sulfonato de nafialina, ¥ una sal de trimetafosfato, se prepararon paneles de muestra con
uha relacion aguafestucd de 0.472. Como se muestra en el Diagrama 6, los paneles
fabricados con la mezcla 50:50 {con agua) de alfa-semihidrato finamente molido y beta-
sémihidrato, 1% del peso de dispersante de sulfonato de naftalina con base en el peso del
estuco, y 0.3% del peso:de sal de trimetafosfato con base en el peso del estuco,
suministraron valores de resistencia de puntilla mucho mayores que los paneles elaborados
utilizando mezclas 50:5:0 (con agua) de alfa-semihidrato comun industriaimente molido vy
beta-semihidrato {con los mismo aditivos) con una relacion agua/estuco del 0.55. Se
prepararon dos juegos de paneles de prusba utilizando el alfa-semihidrato finamente molido
con beta-semihidrato.

[0063] i.as pruebas-de resistencia de puntilla se realizaron de conformidad con ASTM
C-473. Ademas, cabe anotar que los paneles de yeso tipicos tienen un grosor de
aproximadamente | pulgada y un peso de entre aproximadamente 1600 y 1800 libras por
1,000 pies cuadrados de material, ¢ Ib/MSF. (“MSF” es la abreviacion estandar utilizada en
el medio para mil pies cuadrado; es una medida de 4rea para cajas, material corrugado y
paneles).

EJEMPLO 7
[0064] Las mezclas preparadas utilizando 100% alfa-semihidrato finamente molido.

HILLS| Si se utiliza 100% alfa-semihidrato finamente molido, seglin la preparacion del
Ejemplo 1, en las formulaciones de mezcla, se prevé que habria una demanda de agua
mucho mas baja en comparacion con mezclas elaboradas utilizando beta-semihidrato.
Adicionalmente, si se utiliza 100% alfa-semihidrato finamente molido en las formulaciones
de mezcla, incluyendo una sal de trimetafosfato y un dispersante de sulfonato de nafialina,
como s describié en ¢l Ejemplo 3 anterior, se prevé que la demanda de agua seria aiin
menor, esto es, que la relacidn agua/estuco estaria entre aproximadamente (.2 y 0.3.
Como vemos en el Diagrama 7, los paneles elaborados con 100% alfa-semihidrato molido
de conformidad con la presente invenci6n arrojaron excelentes valores de resistencia de
puntilla que cumplen o.sobrepasan las expectativas de la industria. Se prepararon tres
juegos de paneles de prueba utilizando 100% alfa-semihidrato molido.
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[0066] La utilizaci6n de los términos “un(a)” y “el/la” y “ese(a)” y referencias similares
en el contexto de la descripcion de la invenci6n (especialmente en el contexto de las
siguientes/reivindicaciones) deben entenderse tanto en singular como en plural, a menos que
se establezca lo contrario en la presente o se contradiga expresamente en el contexto. La
mencién hecha en la presente de rangos de valores s6lo se hace con la intencién de servir
como método para definir maximos y minimos y hacer referencia a cada valor individual
que cabe dentro de ese rango, a menos que en la presente se especifique lo contrario, y cada
valor separado hace parte de tal rango especificado como si se mencionara individualmente
en la presente. Todos los métodos descritos en la presente pueden ser empleados en
cualquier orden que sea conveniente a menos que se indique lo contrario en la presente o
que ello se contradiga claramente en el contexto respectivo. La utilizacion en la presente de
cualquier y todos los ejemplos, o de lenguaje que tenga connotacién de ejemplo (como
“tal(es) como™), tiene la mera intencion de dar claridad a la invencién y no debe entenderse
como una limitacion al alcance de la invencién a menos que expresamente se diga lo
contrario. Ninguin término utilizado en la presente debe interpretarse como la indicacion de
que un elemento no reivindicado es esencial para la realizacion de la invencion.

[0067] En la presente se describen las representaciones predilectas de esta invencion,
incluyendo la mejor forma conocida por los inventores para realizar la invencién. Debe
entenderse que las representaciones descritas se dan Unicamente a manera de ¢jemplo, y no
deben entenderse como una limitacién al alcance de la invencién.
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REIVINDICACIONES:

1. Paneles de yeso compuestos de:

un compuesto de yeso fijado y formado entre dos laminas de cubierta
sustancialmente paralelas, compuesto que ha sido elaborado utilizando una mezcla que
contiene yeso y que esta conformada por:

agua, y

alfa-semihidrato motlido con una distribuci6n del tamafio de particula dentro de los
siguientes rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 p -5 p,

d (0.5) = aproximadamente 14 pn - 50 p,

d (0.9) = aproximadamente 40 p - 100 p,
y un drea de superficie Blaine dentro del rango de entre aproximadamente 3100 em¥/gy
aproximadamente 9000 cm?/g.

2. Los paneles de yeso de la reivindicacion 1, donde el alfa-semihidrato molido
tiene una distribuci6n del tamafio de particula dentro de los siguientes rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 p- 5 p,

d (0.5) = aproximadamente 14 u - 20 p,

d (0.9) = aproximadamente 40 p - 50 p,
y un érea de superficie Blaine dentro del rango de entre aproximadamente 3500 cm?¥/g y
aproximadamente 6000 cm?/g.

3. Los paneles de yeso de la reivindicacion 1, donde el alfa-semihidrato molido
tiene una distribucion del tamafio de particula de d (0.1) = aproximadamente 3 , d (0.5) =
aproximadamente 14.1 p, d (0.9) = aproximadamente 45.9 p, y un area de superficie Blaine
de aproximadamente 3900 cm?/g.

4, Los paneles de yeso de la reivindicacion 1, donde la mezcla que contiene
yeso ademds contiene trimetafosfato de sodio presente en una cantidad de por 1o menos
aproximadamente 0.12% del peso con base en el peso del alfa-semihidrato, y un dispersante
de sulfonato de naftalina presente en una cantidad entre aproximadamente 0.5% y
aproximadamente 2.5% del peso con base en el peso del alfa-semihidrato.

—
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5. Los paneles de yeso de a reivindicacion 4, donde la mezcla que contiene
yeso también contiene un almidén.

6. Los paneles de yeso de la reivindicacién 5, donde el almidén es almidon de
maiz pregelatinizado presente en una cantidad de hasta aproximadamente 6% del peso con
base en el peso del alfa-semihidrato.

7. Los paneles de yeso de la reivindicacion 1, donde la mezcla que contiene
'yeso ademds contiene un beta-semihidrato.

3. Los paneles de veso de la reivindicacion 7, donde la relacion entre el alfa-
semihidrato y el beta-semihidrato es de aproximadamente 50:50 (con agua).

9. Los paneles de yeso de la rejvindicacion 7, donde la mezcla que contiene
yeso ademas contiene trimetafosfato de sodio presente en una cantidad de por lo menos
aproximadamente 0.12% del peso con base en el peso total del alfa-semihidrato y beta-
‘semihidrato, y un dispersante de sulfonato de naftalina presente en una cantidad de entre
| aproximadamente 0.5% v aproximadamente 2.5% del peso con base en el peso total de alfa-
‘semihidrato y beta-semihidrato.

10.  Los paneles de yeso de la reivindicacion 8, donde la mezcla que contiene
yeso ademnés contienej;trimetafosfato de sodio presente en una cantidad de por lo menos
-aproximadamente 0.12% del peso con base en el peso total del alfa-semihidrato v beta-
semihidrato, ¥ un disﬁersante de sulfonato de naftalina presente en una cantidad de entre
aproximadamente 0.5% y aproximadamente 2.5% del peso con base en el peso total de alfa-
semihidrato v ‘beta-se:nihidrato.

l1.  Los paneles de yeso de la reivindicacion 10, donde la mezela que contiene
yeso ademas contiene un almidon.

12, Los paneles de yeso de la reivindicacién 11, donde ¢l almidon es almidon de
maiz pregelatinizado presente en una cantidad de hasta aproximadamente 6% del peso con
base en ¢l peso total de alfa-semihidrato y beta-semihidrato.

-
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13,  Los paneles de yeso de la reivindicacidn 1, donde las laminas de cubierta

contienen papel.

14,  Una mezcla que contiene yeso compuesta de:

agua, y

alfa-semihidrato molido con una distribucién del tamafio de particula dentro de los
siguientes rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 p- 5 u,

d(0.3) = aproximadamente 14 p - 50 p,

d (0.9) = aproximadamente 40 p - 100 p,
y un area de superficie Blaine dentro de un rango de entre aproximadamente 3100 cm*/g y
aproximadamente 9000 cm*/g.

15. Lamezcla que contieng yeso de la reivindicacién 14, donde el alfa-
semihidrato molido tiéne una distribucion del tamafio de particula dentro de 1os siguientes
rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 . - 5 Ju,

d (0.5} = aproximadamente 14 1 - 20 p,

d(0.9)= aproxtmadamente 40p-50y,

y un 4rea de superfici¢ Blaine dentro de un rango de entre aproximadamente 3500 Lmzfg y
aproximadamente 6000 cm*/g.

16.  La mezcla que contiene yeso de la reivindicacion 14, donde el alfa-
semihidrato molido tiene una distribucién del tamafio de particula de: d(0.1) —
aproximadamente 3 w; d (0.5) = aproximadamente 14.1 u, d (0.9) = aproximadamente 45.9
H. ¥ un drea de superficie Blaine dentro de aproximadamente 3900 cm’/g.

17.  Lamezcla que contiene yeso de la reivindicacion 14, la cual contiene ademas
trimetafosfato de sodio presente en una cantidad de por lo menos aproximadamente 0.12%
'del peso con base en el peso total del alfa-semihidrato, y un dispersante de sulfonato de
naftalina presente en una cantidad de entre aproximadamente 0.5% y aproximadamente
2.3% del peso con base en el peso del alfa-semihidrato.

18. La mezcla que contiene yeso de la reivindicacion 14, la cual contiene ademas

beta-semihidmato.
o
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19.  Un método para la elaboracion de paneles de yeso, el cual consta de los
siguientes pasos:
(a) elaborar una mezcla que contiene yeso que consta de
agua, y
alfa-semihidrato molido con una distribucion del tamafio de particula dentro
de los siguientes rangos:
d (0.1) = aproximadamente 3 p- 5 p,
d (0.5) = aproximadamente 14 p - 50 p,
d (0.9) = aproximadamente 40 u - 100 p,
y un érea de superficie Blaine dentro de un rango de entre aproximadamente 3100 cm*/g y
aproximadamente 9000 cmzlg;
(b) depositar la mezcla que contiene yeso sobre una primera lamina de cubierta;
(c) colocar una segunda ldmina de cubierta sobre la mezcla depositada para crear un
panel de yeso;
(d) cortar el panel de yeso después que la mezcla que contiene yeso se haya
endurecido lo suficiente para ser cortada; y
(e) secar el panel de yeso.

20. El método de la reivindicacion 19, donde el alfa-semihidrato molido tiene
una distribucion del tamaiio de particula dentro de los siguientes rangos:

d (0.1) = aproximadamente 3 u-5 p,

d (0.5) = aproximadamente 14 p - 20 g,

d (0.9) = aproximadamente 40 p - 50 p,
y un 4rea de superficie Blaine dentro de un rango de entre aproximadamente 3500 cm®/g y

aproximadamente 6000 cmzlg;

21. El método de la reivindicacion 19, donde el alfa-semihidrato molido tiene
una distribucion del tamafio de particula de d (0.1) = aproximadamente 3 p, d (0.5) =
aproximadamente 14.1 y, d (0.9) = aproximadamente 45.9 ., y un 4rea de superficie Blaine
de aproximadamente 3900 cm?/g.

22.  El método de la reivindicacion 19, donde la mezcla que contiene yeso
ademas contiene trimetafosfato de sodio presente en una cantidad de por lo menos
aproximadamente 0.12% del peso con base en el peso del alfa-semihidrato, y un dispersante
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de sulfonato de naftalina presente en una cantidad de entre aproximadamente 0.5% y
aproximadamente 2.5% del peso con base en el peso del alfa-semihidrato.

23.  El método de la reivindicacion 19, donde la mezcla que contiene yeso
ademéds contiene beta-semihidrato.

24.  El método de la reivindicacion 19, donde la primera ldmina de cubierta y la
segunda ldmina de cubierta estan hechas de papel.
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RESUMEN
La invencién produce paneles de yeso, elaborados de mezclas que contienen yeso 'y
que poseen caracteristicas extraordinarias en relacién con su tasa de hidratacion y estin
compuestas por alfa-semihidrato molido hasta cierto rango de distribucion del tamafio de la
particula y con un area de superficie Blaine dentro de un rango de aproximadamente 3100
cm?/g y aproximadamente 9000 cm?/g, sélo o combinado con beta-semihidrato.

HASTA AQUI LA TRADUCCION

ESTA ES ESTA ES UNA TRADUCCION FIEL Y COMPLETA DE UN DOCUMENTO
DENOMINADO “IMPROVED GYPSUM - CONTAINING PRODUCTS CONTAINING
ALPHA-HEMIHYDRATE”, ORIGINALMENTE EN INGLES, REALIZADA EN
BOGOTA, EL 13 DE MARZO DE 2008 POR MARIA EULALIA MONTON BLANCO,
TRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL SEGUN RESOLUCION NO. 0795 DEL 19 DE
JULIO DE 1996 DEL MINISTERIO DE JUSTICIA, REPUBLICA DE COLOMBIA.
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TRADUCCION OFICIAL DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN INGLES. PARA SU IDENTIFICACION SE SELLA CON EL SELLO DE MARIA EULALIA
MONTON BLANCO, TRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL SEGUN RESOLUCION No. 0795 DE JuLIO 19 DE 1996 DEL MINISTERIO DE
JUSTICIA, REPUBLICA DE COLOMBIA.

- Alpha-semihidrato no molido .
- Alpha-semihidrato en Molino Vortec a 60 Hz
- Beta-semihidrato

% Volumen

Tamaio, micrémetro

Diagrama 1
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Comparacion — Tasa de Hidratacion de Alpha/Beta Semihidrato en proporcién 50:50 Finamente Molido y de 100%
Alpha-semihidrato Finamente Molido

Temperatura, Fahrenheit

- - - 50:50 Alpha-semihidrato finamente molido en molino Vortec de 60 Hz
con yeso: Beta-semihidrato, 0.5% CSA, 0.3% MCM, 3% USGS95, 1.5%
Diloflo, 1 Tasa de Sedimentacién Westergren

____Alpha-semihidrato finamente molido en molino Vortec de 60 Hz, con
yeso, 0.5% CSA, 0.3% MCM, 3% USG95, 1.5% Diloflo, 1 Tasa de
Sedimentacién Westergren

Tiempo

Diagrama 2 -
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Beta-semihidrato

Alpha/beta 50:50 no molido

Alpha/beta 50:50 finamente molido en molino Vortec a 60 Hz
Potencia (Alpha/beta 50:50 no molido)

Potencia (Beta-semihidrato)

Potencia (Alpha/beta 50:50 finamente molido en molino Vortec a 60 Hz)

Fuerza de Compresion, libras por pulgada al cuadrado

Densidad, por pie ciibico

Diagrama 3 Li%
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Formulaciéon A y Comparacion con Otras Formulaciones con una Mezcla de Semihidratos Alpha/Beta finamente
molidos en proporcion 50:50

Farmulacion A

0.3% STMP, 0.0% Almidén, 0.5% CSA, 0.5% LomarD

0.0% STMP, 0.0% Almidén, 0.5% CSA, 0.0% LomarD

Potencia (Formulacion A)

Potencia (0.0% STMP, 0.0% Almidon, 0.5% CSA, 0.0% LomarD)

Potencia (0.3% STMP, 0.0% Almidén, 0.5% CSA, 0.5% LomarD)
Potencia de Compresion, libras por pulgada al cuadrado

Densidad al Cubo, por pie ciibico

STMP = trimetafosfato de sodio
Almiddn = almidén de malz pre-gelatinizado

Diagrama § —F
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Prueba 1 - Alpha/Beta-Finamente Molido 50:50, 0.472 Tasa de Sedimentacion Westergren

Prueba 2 — Alpha/Beta Finamente Molido 50:50, 0.47 Tasa de Sedimentacién Westergren
Alpha/Beta Regular 50:50, 0.55 Tasa de Sedimentacién Westergren

Linear (Alpha/Beta Regular 50:50, 0.55 Tasa de Sedimentacion Westergren)

Linear (Prueba 1 — Alpha/Beta Finamente Molido 50:50, 0.472 Tasa de Sedimentacion Westergren)

Linear (Prueba 2 -~ Alpha/Beta Finamente Molido 50:50, 0.47 Tasa de Sedimentacion Westergren)

Fuerza de la Puntilla, Ib.

Tablero de yeso, #/Miles de pies cuadrados

Todas las formulaciones de tablero de yeso incluyeron dispersante con 1% de sulfonato de naftalina y 0.3%

trimetafosfato de sodio.
Todos los tableros de yeso fueron elaborados con papel Caraustar.

Diagrama 6
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Prueba 1 — 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacién Westergren
Prueba 2 — 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren
Prueba 3 - 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren
Linear (Prueba 1 — 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren)
Linear (Prueba 2 — 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacién Westergren)

Linear (Prueba 3 - 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren)

Fuerza de la Puntilla, Ib.

Tablero de yeso, #/Miles de pies cuadrados

Diagrama 7
HASTA AQUi LA TRADUCCION

ESTA ES UNA TRADUCCION FIEL Y COMPLETA DE UN DOCUMENTO DENOMINADO “3881 DRAWINGS”, ORIGINALMENTE EN INGLES,
REALIZADA EN BOGOTA, EL 3 DE MARZO DE 2008 POR MARIA EULALIA MONTON BLANCO, TRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL
SEGUN RESOLUCION No. 0795 DEL 19 DE JuLIO DE 1996 DEL MINISTERIO DE JUSTICIA, REPUBLICA DE COLOMBIA.
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% Volumen vs Tamafio, ym

~®—  Alpha-semihidrato no molido
—H—  Alpha-semihidrato en Molino Vortec a 60 Hz

—e— Beta-semihidrato
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Comwparacion — Tasa de YWdratacion de Alpha/Beta Semihidrato en proporcién 50:50 Finamente Molido y de 100% Alpha-semihidrato Finamente
Molido (Temperatura °F vs Tiempo)

Comparinon - My Rats of Fino @ Aipha/Bata §0:60 8land Heslhydrate and 100% Fina Ground Alphs.
120 hemihydrate
L e SO
-..”_._....... cmscmmReweranta g, o.
.
Lo /
00 e e rmn s s mree s en e s na g Ponc e e e avra e mmn s aaermnen s .
w
E l.
.
90 Pl = = = 50:50 Fine Ground Alpha-hemilydrate Vortec 60Kz _—
- witandpiastor. Bata-heminydrate,
. 0.6%CSA.0.3%MCM, 3% U5GES,1.5% Dilofle, 1 WER
T
.
. emmmms-Fine Ground Alpha-heminydrate Vorisc E0HZ whandplaster,
o o 0.5%CSA,0.3%MCM, I%USGS5,1,5% Diioflo, 1 WSR
- . * !
70 = I + T d
o0 50 100 15.0 0.0 25.0
Timo

FIG. 2

- - - 50:50 Alpha-semihidrato finamente molido en molino Vorte
de 80 Hz con yeso: Beta-semihidrato, 0.5% CSA, 0.3%
MCM, 3% USG5, 1.5% Diloflo, 1 Tasa de Sedimentacién
Woestergren

____ Alpha-semihidrato finamente molido en molino Vorte
de 60 Hz, con yeso, 0.5% CSA, 0.3% MCM, 3%
USG95, 1.5% Diloflo, 1 Tasa de Sedimentacién
Westergren
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Fuerza de Compresién, libras por pulgada al cuadrado vs Densidad
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@ Unground mipharbeta 5058
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* Beta-sermnihidrato
[ Alphasbeta 50:50 no molido

Alpharbeta 50:50 finameante malide en malino Vortec a 60 Hz

E ]

_ Patencia fAlpha/beta 50:50 no molido)

—  Potencia (Beta-semihidrato}

Potencia (Alpha/beta 50:50 finamente molide en molino Vortec a ¢



Formulacién B

Tamano yeso, pulgadas vs Relacién Agua-Estuco (RAE)

Formulation B

Slump Size, in

0.5

Water-Stucco Ratlo (WSR)

FIG. 4



Farmulacién A y Comparacién con Otras Formulaciones con una Mezcla de Semihidratos Alpha/Beta finamente molidos em proporcién 50:50

Potencia de Compresion, libras por pulgada al cuadrado vs Densidad al Cubo, por pie cubico

E | Formulacion A

o 0.3% STMP, 0.0% Almiddn, 0.5% CSA, 0.5% LomarD

+ 0.0% STMP, 0.0% Almiddn, 0.5% CSA, 0.0% LomarD

.- Paotencia (Femulacidn A)
— — — Potencia (0.0% STMP, 0.0% Almid6n, 0.5% CSA, 0.0% LomarD)
——  Potencia (0.3% STMP, 0.0% Almiddn, 0.5% CSA, 0.5% LomarD)

Fermulation A and Cemparlasn with Othar Fermulations Having a Fine
Ground AlphaiBata 50:50 Hemihydrate Blend

900 A FORMULATION A
QD% STMP. 0.0% Siarch, 0.5% CSA, 0.5% LomarD
BOG - +  D0%STMP 0.0% Starch, 0.5% GBA, 0.0% LomaD [~ 7" 7" 7" 7" "'““""’""’""
------ Power {FORMULATION &) [
wro+| -~-- Pm:éﬂ.n!. STHP,00% Starch, D.5% C8A, 0.0% [+ == 7o, R
- )

= — Powt 10.3% STMF, 0.0% Stareh, 0.5% CSA, 0.8%
E LotnaiD]
3 500 ........................................
n
L.
z
E §00 - — e e
a
E
G400 4 - rmmm o

T R

200 it

25 30 5 , 40 45
Cube Denslty, pef
STMP = sedium trimeaphosphata

Starch = pragelatinized com starch

STMP = trimetafosfato de sedio
Almidén = almidén de maiz pre-gelatinizado
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Fuerza de la Puntilla, Ik vs Tablero de yeso, #/Miles de pies cuadrados

Prueba 1 — Alpha/Beta Finamente Molido 50:50, 0.472 Tasa de Sedimentacién Westergren

+
A Prueba 2 — Alpha/Beta Finamente Molido 50:50, 0.47 Tasa de Sedimentacién Westergren
[ | Alpha/Beta Regular 50:50, 0.55 Tasa de Sedimentacion Westergren
— —=—Linear {Alpha/Beta Regular 50,50, 0.55 Tasa de Sedimentacitn Westergren)
Linear (Prueba 1 — Alpha/Beia Finamente Malido 50:50, 0.472 Tasa de Sedimentacién Westergren)
----- Linear (Prueba 2 — Alpha/Beta Finamente Molido 50;50, 0.47 Tasa de Sedimentacién Westergren)
150
’ % Teal 1 - Fiew Ground Alpha/Betn 5050, 0.472WER
&  Taal 7 - Fink Ground Alpna/Bets 50.50, 047 WER
130 L. B Roguler AlphwBats 60:50, 0.56 WER —
e Lividar (Rebgulor Alphe/3ota 50.60. 065 WER)
A e | Insar [Tor8 1 - Fite Geoamad Alpha/Betn 50:50, 0.472WER) s
2 "o A eaol Linear (Tost 2 - Fine Ground AlphaBata 50-5C, ¢.47 WSR)
] . " o ,J,
70 .__‘___,.:..T.:..
50 ..‘.l.,;._,.-".:.......,.....,,..‘
- “u
30 s L — N n + - + . . T . +
1,660 1,200 1,400 . 1,600 4,800 1,000 2,200

Bd, #/MEF

Al baard formulations included 1% naphthalenesulfanate dispersant and 0.3% sodium {rimetaphosphate.
All boards were preparad with Caraustar paper.

FIG. 6

Todas las formulaciones de tablero de yeso incluyeron dispersante con 1% de sulfonate de naftalina y 0.3% trimetafosfato de sodio.
Todos los tableros de yeso fueron elaborados con papel Carausiar.
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Fuerza de la Puntilla, Ib vs Tablero de yeso, #/Miles de pies cuadrados

Prueha 1 — 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren
Prueba 2 — 100% Aipha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren
Prueba 3 - 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren
Linear (Prueba 1 - 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacién Westergren)

— — — Linear (Prueba 2 - 100% Alpha-semihidrato Finamente Molido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren)

Linear (Prueba 3 - 100% Alpha-semihidrato Finamente Maiido, 0.25 Tasa de Sedimentacion Westergren)

20
| & Tesl 1-100% Flne Ground Alpha-haminydrate - 0.25 WSR
s ®  Test 2 - 100% Flne Ground Alpha-hemihydrate - 0.25 WSR
amg - Jemmereeeadts amm e
| m  Test3 - 100% Fine Graund Alpha-hamihydrate - 026 WSR *
Linear {T¢8! 1- 160% Flne Ground Alpha-neminydrats - £.25 W5SR)
180 t----{— — = Lipear{Test 2 - 160% Fine Ground Alpha-hamilydrats - 0.25 WER) [----seressmpfmmmessmeressmemerees
------ Linear {Taat 3 - 100% Fina Ground Alpha-hamihydrate - 0.25 WSR)]
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POWER OF ATTORNEY
Be it knoewn that David F. Janci
Legally representing and acting on behaif

of UNITED STATES GYPSUM
COMPANY

a corporation addressed in
550 WEST ADAMS STREET, CHICAGO,
ILLINOIS 80661-3678, USA

does hereby grant GENERAL POWER
OF ATTCRNEY to:

DANILO ROMERO RAAD
NATALIA FRANCO ONOFRE

Lawyers in practice, of legal age, residing
in Bogota D.C., Republic of Colombia, so
that they may act in his own name and
representation in order to carry .out all the
necessary steps and processes before the
judicial,  administrative  and  othg
authorities of the Republic of Colombé
and the other Latin American Countrieg,
as well as before third peisons or partieg
in order to: -

1) Obtain the registration and or protection
of the Intellectual Property Rights such as
trademarks, industrial designs, utility
models, patents, commercial names and
ensigns, - copyrights, domain names,
including all the steps, precedures and
actions : necessary for their defense,
protectien and conservancy, including the
capability of granting licenses and to
assign registrations.

3997A &£ B CO
78496C0 & 78497C0O

 PODER GENERAL

Comparecio

Representante legal de’

" Socied

domiciliada en

ara que%n su
adelaﬂtén ante
. g

diciales,

de los demas
seaq el caso

2 elrregistro y/o proteccion de
thos de propiedad Intelectual

Eomo Marcas, Disefos

Modelos de  Utilidad,
Nombres y Ensefias
Comercnales, Derechos de Autor,

nombres de dominio, comprendiendo
todos los tramites, gestiones y acciones
gue se hagan necesalncs para su
conservacidn y defensa, incluyendo |a

fnfbde ﬁoj,]’ma de la
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SPRINGEIELD, MEENOLS,

AROSTILLE

(Convention de La Haye du 5 Octobre 1961)

1. Country: United States of America

This public document

2. has been signed by EURA M. GOARD

3. acting in the capacity of NOTARY PUBLIC, COOK COUNTY
4. bears the seal/stamp of STATE OF ILLINOIS
Certified

5. Springfield, lllinois

6. FEBRUARY 26, 2
. 7 by the Secretary of State, State of llineis
8. No. SO08KL11235

9.  Seal/Stamp: 10.

JESSE WHITE
SECRETARY OF STATE
STATE OF ILLINOIS

-168.2



2) Obtain the licenses or health
registration or whatever necessary for the
normal development of activities as well as
the commercialization

of its products.

In carrying out the present mandate the
proxy will be able to receive, withdraw,
compromise, conciliate, substitute,
resume, and in general, carry out ali kinds
of actions which would lead to the
obtention of the pursued matter.

Note: This document must be
signed before a Notary Public and
then apostilled

FIRMA :

facliltad de conceder licencias y efectuar
cesiones.

2) Obtener las Licencias o Registros
Sanitarios o de cualquier otra indole,
necesarios para el normal desarrollo de
su actividad ordinaria, asi como para la
comercializacion de sus productos.

" En desarrollo del presente mandato |0s

apoderados podran  recibir, desistir,
transigir, conciliar, sustituir, reasumy
en general realizar todo tipo de g
que contribuyan a la obtenciog
objeto perseguido.

Nota: Este documento&lel

firmado ante NotariqPgb# \7‘
luego apostillado. £ &k s
q:-.‘- étj" E ! . _:'.. &
) Qc';r
SIGNATURE - FIRMADO §|
SO -
. R
AQ et //;/ gzw'-w &%
(Signature) David F_ Janci, Patent Cofinsel I
N

CERTIFICACION
SOCIEDAD
Como Notario Pablico certifico que:
Que la Compaiiia otorgante de aste
poder!

existe y se encuentra organizada de
acuerdo con las leyes de este pais /
estadof

y la persona gue en su representacion
suscribe el presente mandato cuenta
con las dehidas facultades para
representarla en este acto.

Notario Pablico

NOTARIAL -

NOTARY
FUALIG |

{Notary certgfi PilgziTe)
Company) -  <alr- 0

The undersigis{” . PUBYES certifies
that: S 3 '

The aboverdentight

exists and{ds cHgaigglds’in accordance
with the Lawg®f try / State /

fand the person who executed the
forgoing document is the authorized
representative of said Corporation /
Company and is empowered to execute
this document on its behalf.
Notary Public

“OFFICIAL SEAL”

smrrerf  EURA M GCOARD
; MLLNOIS S COMMISSION EXFIRES 172/76/09

LA S A LAEE o Ed




Tudustria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
EXTRACTO PARA PUBLICACION
SOLICITUD DE PATENTE DE INVENCION PCT

(21) N° de salicitud:

(51) Int CI:

ALFA-SEMIHIDRATO

22) Fecha de solicitud: (71}5olicitante(s) UNITED STATES GYPSUM
' COMPANY
(30} Prioridad ~ (31) No. Pnoridad (32) Fecha  (33) Pais |(72)Inventorfes) SONG, Weixin, David;
YU Qiang
111213529 26-08-05 us LIV, Qiangxia
(74} Apoderado:  DANILO ROMERQ RAAD
(85} Fecha limite inicio fase nacional: 26-03-2008 {87)Publicacien Intemacional
: Fecha: 01-03-07 | Fecha (dd/mm/aa)
N® publicacion:  WQ2007/024420 A2
(86) Datos relafivos a la presentacidn de fa soficitud PCT
Fecha de presentacitn de la solicitud: 01-08-06
No. de solicitud ~ PCTAJS2006/029781
(54 Tile:  YESO MEJORADO CONFORMADO POR PRODUCTOS QUE CONTIENEN

Resumen - Reivindicacion{es);

Paneles de yeso elaborados de mezclas de yeso que posee caracteristicas extraordinarias

en relacidon con su tasa de hidratacién, y estan compuestas por alfa-semihidrato molido hasta

cierto rango de distribuciéon del tamano de la particula y con un area de superficie Blaine

dentro de un rango de aproximadamente 3100 cm?/g vy aproximadamente 900 cm?/g, solo o
combinado con beta-semihidrato.

- Alpha-semihidrato no molido
—f— Alpha-semihidrato en Molino Vorlet 2 60 Hz
—es— Bota-semihidrato
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Doctor (a}

ROMERQ RAAD DANILO

apoderadoi{a}: ¥/o Representante de
UNITED- STATES GYPSUM COMPANY

REFERENCTE Radicacién No. . 8 29640C

Solicitud internacional PCT/US2006/029781
Fecha inicic fase nacional 26/03/2008
Tramite - 11
Evento - 378
Actuacién ' . 430

- 6283

Oficio No.

Como resultado del exahen de forma, realizado con fundamente en el articulo 28 de
la Decaisidn 486 de la Fomisién de la Comunidad Andina, articuleo 27 del Tratado de
Cooperacidn ' en Materia, de Patentes (PCT), regla 51 bis del Reglamentc y Clrcular
Unlca de la Superlntendenc1a de Industris y Comercio, se le comunlca que:

1. La solicitud no dontiene la copia del deocumento en que consta la cesidn del
derecho' a la patente del inventor al sclicitante o a su causante. (Art. 26-k)
Decisidn 485. :

2. Debe aclarar el nombre de los inventores por cuanto difieren en la publlcaC1cn
internacicnal.

En cumplimiente de 1Qi dispuesto por el articulo 3% de la Decision 486, ze le
reguiere’ para que dentrc del t&rmino  de dos meses siguientes a la fecha de
nctificaciédn del presentp oficio, compléte los_requisitos anteriormaente enunciados.
En gaso. de no dar cumplimiento al . presente requerimiento, la solicitud se
considerara abandonada f:perderé su prelacidn!

Notifiguese el presente oficic conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal
e), del capitulo’ titulo primero de la Circular Unica No.10 de 2001.

aALIX CARMENZA ESPEDES DE VYERGEL
Jefe de la 4dj igidn de Nuevas Creac1ones
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