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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIRECCION DE NUEVAS CREACIONES
E. S, . D.

- Re: Expediente No. 15-268.727
| Solicitud de patente 2 nombre de OMYA INTERNATIONAL AG

Yo, CAROLINA DAZA MONTALVO identificada como aparece al pie de mi firma,
domiciliada en la Carrera 11 No. 86-53, piso 6, obrando como apoderada de la sociedad
OMYA INTERNATIONAL AG, domiciliada Oftringen, Suiza, solicitante de la

patente de la referencia, me permito manifestat:

1. Con fundamento en la facultad que confiere el articulo 34 de la Decisiéon 486 al
solicitante para modificar la solicitud de patente en cualquier momento del trimite,
presento )unto con este memorlal un nuevo capitulo rervindicatorio que incluye 18
retvindicaciones y reemplaza completamente el anteriormente presentado el 8 de abril

de 2016 en respuesta al oficio No 14854 notificado por fijacién en lista el 15 de
d1c1embre de 2015.

Aclaramos que én el presente capitulo reivindicatorio se realizaron modificaciones a las
antiguas reivindicaciones 1, 13 y 14 con el fin de mejorar la claridad de la materia
reclamada: Nos permitimos manifestar que estas modificaciones no amplian de ninguna
manera la materia originalmente presentada en la solicitud en estudio.

Adicionalmente, de conformidad con las disposiciones de la Resolucién No. 16023’fde
Abril 4 de 2016, se informa que la solicitud de prioridad de la presente solicitud ha 31do
recientemente  concedida en Europa (Solicitud No. 13166922.8). Se adjunta al presente
memorial copia de la Comunicacién de Concesién emitida por la Oficina Europea de
Patentes (EPO)'y las reivindicaciones concedidas en dicha solicitud. Adicionalmente, se
presentan copias de las acciones oficiales emitidas en dicho tramite, la respuesta
presentéda pot el solicitante que incluye datos técnicos adicionales, y la correspondiente

traduccidn al castellano de cada uno de estos documentos.

ESPANA - PORTUGAL - ARGENTINA - BRASIL - CHILE - COLOMBIA - MEXICO - PERU - URUGUAY - VENEZUELA



Se aclara que el capitulo teivindicatorio concedido por la EPO cotresponde en esencia
al capitulo reivindicatorio que se presenta junto al presente memorial. Las Unicas
diferencias corresponden a modificaciones para mejorar la claridad y ajustarse a la

legislacion colombiana de patentes.

Solicitamos a .la Superintendencia de Industtia y Comercio que el examen de
p y q

patentabilidad a tealizatse para la presente solicitud tenga en cuenta los atgumentos y

explicaciones del solicitante en la solicitud de prioridad.

Se adjunta recibo de caja con el cual queda cubierta la tasa por la modificacion de la

solicitud, y formulario de modificaciones debidamente diligenciado.

Senor Directot,

C.C. 66.783.790 de Palmira Valle -
TP-141563 CS]J

notificaciones@clatkemodet.com.co

.www.clarkemodet.com /

ESPANA - PORTUGAL - ARGENTINA - BRASIL - CHILE - COLOMBIA - MEXICO - PERU - URUGUAY - VENEZUELA 7/



ANEXOS

- * Nuevo capitulo reivindicatorio que incluye 18 reivindicaciones.
- Formulario de modificaciones.
- Re‘cibo:por concepto de presentacién de modificacion voluntaria.
- Comunicacién de Concesién emitida por la Oficina Europea de Patentes para la
solicitud No. 13166922.8 que incluye reivindicaciones concedidas.
- Lista de documentos citados por la Oficina Europea de Patentes como estado de
la técnica. L
- | Prifnér_a. Opinion Técnica emitida por la Oficina Europea de Patentes para la
solicitud No. 13166922.8 junto con su cotrespondiente traduccién al castellano.
- Segunda Opinién Técnica emitida por la Oficina Europea de Patentes para la
solicitud No. 13166922.8 junto con su correspondiente traduccion al castellano.
- Respuésta presentada por el solicitante a la Segunda Opinién Técnica emitida
‘po‘r’ la Oficina Europea de Patentes para la solicitud No. 13166922.8 junto con
su-correspondiente traduccién al castellano.

-~ Datos Experimentales' adicionales junto con su correspondiente traduccién al

- castellano.

www.clarkemodet.com

ESPANA - PORTUGAL - ARGENTINA - BRASIL * CHILE - COLOMBIA - MEXICO - PERU - URUGUAY - VENEZUELA



Industria v Comercio
SUPERINTENDENCTA

DIRECCION DE NUEVAS CREACIONES
MODIFICACIONES Y/O CORRECCIONES

1. Identificacion del Tramite
‘] Error material ' : Modificacion a una Solicitud en tramite

, Patente de Invencién

3 [ ] Patente de Modelo de Utilidad

" []Registro de Disefio Industrial

'[] Esquema de Trazado de Circuitos Integrados

2. Datos del solicitante

Persona Natural Persona Juridica X

OMYA INTERNATIONAL AG

Espacio reservado para el adhesivo de radicacion

Nombre o denominacién / Nombre o fazén social completa
Nombre representante legal

Tipo de empresa Micro E] Pequena Mediana Otra
CC.

Documento de identificacion: D NIT Otro  Numero

CE.
U O O

Nacionalidad/Pais de c¢onstitucién : Direcciénydorﬁicilio del titular Ciudad

SUIZA - ’ Baslerstrasse 42 CH-4665, ARGOVIA - OFTRINGEN
Direccién eléct‘rénica : No. Fax Numero telefénico

I:] Autorizo expresamente a la Superintendencia de Industria y Comercio para que todas las

comunicaciones sean enviadas a través de la direccién de correo electrénico

3. Datos del apoderado:
CAROLINA DAZA MONTALVO S C.C. 66.783.790 141563 CSJ
Apellidos y Nombre , Documento de identificacion Tarjeta profesional
Direcciony domicilio ' Ciudad
Carrera 11 No. 86-53, Piso 6, Bogota D.C., Colombia Bogota D.C.
Direccién electrénica : No. Fax NUmero telefénico
notificaciones@clarkemodet.com.co ' 6350824 6181088

En casd de haber presentado poder general para asuntos que se adelanten ante la Delegatura de Propiedad Industrial,

sirvase indicar el nimero de su radicacién o protocolo de poder general

P-5257




4, Datos del tramite
Correccion:
Expediente No. 15-268.727

Aparece

_Debe ser

Modificacién:

Presentacion Solicitud Divisional.

M'odificééién al capitulo de'scriptivo.

[]

Modificacion al capitulo Reivindicatorio
Presento junto con_este’memorial un nuevo capitulo reivindicatorio que incluye 18

relvmd|cacmnes y reemplaza completamente el anteriormente presentado.
Modlflcacmn al resumen

Modificacién a los dibujos.

[ 1—

Modificacién al solicitante.

5. ,A'ne'kvos' o

E Comprobante de pago de la tasa para la presentacion de la correccién y/o modificacién

[:I Poder, si fuere el caso.

- Documento que contiene las modificaciones o correcciones.

|:| ' C'opia'de la solicitud y sus anexos en formato magnético.

6. Firma-

CAROLINA DAZA MONTAIVO
1 C.C. 66.783.790 de Palmira Valle
TP-141563 CS]

cdaza@clarkemodet.com.co

P-5257
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Modificacidon, voluntaria
10/ 06/ 2016,
REIVINDICACIONES
1. Un procéso para la purificacién de agua y/o deshidratacién de lodos y/o sedimentos,

que comprende los siguientes pasos:

a) . porier'en contacto agua a ser purificada y/o lodo y/o sedimento a ser deshidratado,
que cor_np'rendc irhpurezas;

b) poneér en contacto las sustancias del paso a) con uno o mas carbonato de calcio tratado
en superficie, en donde el 1% o mas del area de superficie del carbonato de calcio esta cubierta
por un recubrimiento que comprende uno o mas polimeros catiénicos, en donde el uno o mas
polimeros catiénicos esta presente en el recubtimiento en una cantidad de 0,2 2 10% en peso
con base en el'peso seco del carbonato de calcio;

c) poneren contacto las su.stancias de los pasos a) y b) con uno o mas filosilicatos, en
donde el filosilicato es bentonita con al menos 50% en peso de contenido de montmorilonita,
con base en el'peso total de la bentonita, y

d) formar ﬁn 'mater_ial compuesto al poner en contacto el agua y/o lodo y/o sedimento
del p_aéo a) con el uno o mas carbonato de calcio tratado en superficie del paso b) y el uno o
mas filosilicatos del paso ¢), en donde el material compuesto comprende el uno o mas
carbonato de calcio tratado en supetficie, el uno o mas filosilicatos e impurezas, en donde la
etapa’ del contacto d) se lleva a cabo mediante agregar el uno o mas filosilicato del paso c) al
agua y/ o lodo'.y/ o sedimento del paso a) antes de agregar el uno o mas carbonato de calcio
tratado en_supe_rﬁ'cie del paso b) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a), y/o mediante
agregar ufia .r.nezcla que comprende el uno o mas carbonato de calcio tratado en supetficie del

paso b) y el uno o mas filosilicato del paso c) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a).

2. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde el agua y/o lodo y/o
sédimento delllpa‘s:o a) se selecciona de agua residual industrial, agua potable, aguas urbanas
tesiduales, lodo tal como lodo'de puerto, lodo costero 'o, lodo costero o lodo digerido, aguas
residuales o aguas de proceso de cervecerias u otras industrias de bebidas, aguas residuales o
aguas de proceso en la industria del papel, color-, pinturas-, o industrias de recubrimiento,
aguas residuales de la agriculturé, aguas residuales de mataderos, aguas residuales de la industria

‘del cuero e industria del curtido de cuero.

3. . Elproceso de acuerdo con las reivindicaciones 1 o 2, en donde el uno o mas carbonato
de calcio tratado en superficie del paso b) comprende carbonato de calcio térreo y/ o catbonato

de calcio pfecipitado y/o carbdnato de calcio modificado en superficie.
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Modificacién voluntaria
10/06/2016

4. . El proceso de acuetdo con la teivindicacion 3, en donde el uno o mis carbonato de
calcio . tratado” en supetficie del paso b) comprende carbonato de calcio modificado en

superficie o carbonato de calcio térreo.

5. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 4, en donde la fuente del carbonato de
calcio térreo (GCC) se selecciona de marmol, tiza, calcita, dolomita, piedra caliza y mezclas de
los mismos y/o el carbonato de calcio precipitado (PCC) se selecciona de una o mas formas

mineralégicas cristalinas, aragoniticas, vatetiticas y calciticas.

6. El p.r'o"c'eso' de acuerdé con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en donde el
recuBrimienfo del uno o mis carbonato de calcio tratado en superficie comprende uno o mas
polimeros catiénicos |

a) que tienen una densidad de carga positiva en el rango de 1 mEq/gy 15 mEq/ g, oenel
rango de 2,5 mEq/g y 12,5 mEq/g, o-en el rango de 5 mEq/gy 10 mEq/g,

y/o | |

b) | en el 4c‘ual ei 60 % de las unidades monoméricas tienen una carga catiénica, o el 70 %,
oel 80 %, 0el 90 %, o igual al 100 %,

y/o |

¢ . que tief_le un peso molecular promedio Mw por debajo de 1.000.000 g/mol, o de 50.000
a 750.000 g/mol, :Q de 50.000 21"6_50.000 g/mol o de 100.000 2 300.000 g/mol,

y/o | |

d)  siendo un homopolimero basado en unidades monoméricas seleccionadas del grupo
que consisté en sales de amonio de dialildialquil; aminas terciatias y cuaternizadas; iminas
cuaternizadas; acrilamida; metacrilamida; N N-dimetil acrilamida; acido actilico; 4cido
metactilico; 4cido vinilsulfénico; vinil  pirrolidona; hidroxietl acrilato; estireno; metil
metactilato y vinil acetato, |

. .

e)  siendo un copolimero basado en unidades monoméricas seleccionadas de sales de
amonio de dialildialquil y acido rhetacrﬂico y unidades comonoméricas seleccionadas del grupo
qﬁe c'onsis'te_. en acrilamida; 5meta¢rilarnida; N,N-dimetil acrilamida; acido actilico; acido
rnetacrﬂic'o; - 4cido vinilsulfé’rﬁco; vinil pirrolidona; hidroxietil acrilato; estiteno; metil

metacrilato ; vinil acetato y mezclas de los mismos.

7. El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en donde el 10 % o
mas del area de superficie accesible del carbonato de calcio esti cubietto por un recubrimiento
que gOmp_rende un polimero catiénico, o el 20 % o mas del area de superficie accesible, o el 30

% o mas, 0 el 40 % o mas, o el 50 % o mas del 4rea de superficie accesible.



P-5257 _
Modificacién voluntaria
10/06/2016

8. . El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en donde la
bentonita comprende minerales concomitantes seleccionados del grupo que comprende

cuarzo, mica, caolin, feldespato, calcita, cristobalita y mezclas de los mismos.

9. .El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en donde la etapa
del contacto d) v‘se lleva a cabo agregando el uno o mis carbonato de calcio tratado en
superficie del paso b) y el uno o mis filosilicato del paso c) al agua y/o lodo y/o sedimento del
paso a) en una relacion en peso.'del uno o mis carbonato de calcio tratado en supetficie : el

uno o mas filosilicato de 10:1 2 1:10, o de 5:1 2 1:5 y/o de 2:1 a 1:2.

10.  El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en donde la etapa
del contacto d) se lleva a cabo cubriendo parcialmente la superficie del agua y/o lodo y/o
sedjxnenfo a tratar del paso a) con el uno o mis carbonato de calcio tratado en supetficie del
paso b) y el uno o mas filosilicato del _péso ¢) y/o mezclando el agua y/o lodo y/ o sedimento a
tratar del paso a) ‘con el uno o mas carbonato de calcio tratado en supetficie del paso b) y el

uno o mias filosilicato del paso c).

11.  Una combinacién de un filosilicato y un carbonato de calcio tratado en supetficie para
la puriﬁcacién de agua y/o deshidratacion de lodos y/o sedimentos, en donde el 1 % o mas del
area de superﬁci'e.accesible del carbonato de calcio estd cubierto pot un recubrimiento que
comprendé :unoio mas polimeros catidnicos, en donde el uno o mas polimeros catidnicos esta
presente en el recubrimiento en una cantidad de 0,2 a 10% en peso con base en el peso seco
del carb‘o_natb v.de» calcio, en donde el filosilicato es bentonita con al menos 50% en peso de
contenido de montmorilonita, con base en el peso total de la bentonita.

12. Una combinacién de un filosilicato y un carbonato de calcio tratado en supetrficie para
reducir la can_tidad de agentes de floculacién poliméricos en agua y/o lodos y/o sedimentos, en
donde.el 1 %. o mas del area dé supetficie accesible del carbonato de calcio esta cubterta por
un recubrirrﬁénto_ que comprende uno mas polimeros catiénicos, en donde el uno o mas
polimeros catiénicos est presente en el recubrimiento en una cantidad de 0,2 2 10% en peso
con base en el peso seco del carbonato de calcio, en donde el filosilicato es bentonita con al

menos 50% en peso de contenido de montmorilonita, con base en el peso total de la bentonita.

13. . La combinacién de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 11 o 12, en donde el
catbonato de calcio tratado en supetficie comprende catbonato de calcio térreo y/o carbonato

de calcio precipitado y/o catbonato de calcio modificado en supetficie o carbonato de calcio

3 B
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térreo.

14, La combinacién de acuérdo con cualquiera de las reivindicaciones 11 a 13, en donde el
recubrimiento del carbonato de cziléio tratado en supetficie comprende uno o mas polimeros
cationicos.

a) o que tienen una densidad de carga positiva en el rango de 1 mEq/gy 15 mEq/g, o enel

rango de 2,5 mEq/gy 12,5 mEq/g, o en el rango de 5 mEq/gy 10 mEq/g,

y/o

b) : en ‘el' cualjel 60 % de las unidades monoméricas tienen una carga catiénica, o el 70 %, o
el 80 %, o el 90 %, o igual al 100 %,

y/o | |

o) que tigne un peso molecular promedio Mw por debajo de 1.000.000 g/mol, o de 50.000
a 750.000 g/rhol, o de 50.000 a.650.000 g/mol, o de 100.000 a 300.000 g/mol,

y/o : o

d) ‘:.sienc.lo_‘ un homopoﬁrﬁéto basado en unidades monoméricas seleccionadas del grupo
que consiste en sales de amé_ﬁio de.dialildialquil ; aminas terciatias y cuaternizadas; iminas
cuaternizadas; acfﬂamidai metacrilamida; N N-dimetil acrilamida; acido acrilico; acido
metactilico; écidb vinilsulfénico; vinil pirrolidona; hidroxietil acrilato; estireno; metil
metactilato y vinil acetato,

. .

e) ',siendé un copolimero V'basado en unidades monoméricas seleccionadas de sales de
amonio dé dialildialquil y acido metacrilico y unidades comonoméricas seleccionadas del grupo
que consiste en. acrilamida; "rnetacrilam'ida; N ,N-dimetil acrilamida; acido actilico; acido
metacrﬂic_é; acido wvinilsulfénico; vinil pirrolidona; hidroxietil acrilato; estireno; metil

metactilato ; vinil acetato y mezclas de los mismos.

15. " La combinacién de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 10 a 14, en donde el
10 % o mas del area de superficie accesible del carbonato de calcio esta cubierta por un
recubrimiento que comptende un polimero catidnico, preferentemente el 20 % o mas del 4rea

de supetficie accesible, el 30 % o mas, el 40 % o mas, o el 50 % o mas del 4rea de supetficie

accesible.

16 La ébmbmacién de acu_ét_do con cualquiera de las reivindicaciones 10 a 15, en donde la

bentonita - comprende minerales concomitantes seleccionados del grupo que comprende

cuarzo, mica, caolin, feldespato, calcita, cristobalita y mezclas de los mismos.

17. La combinacion de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 10 a 16, en donde la
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relacién en peso del uno o mas carbonato de calcio tratado en superficie : el uno o mas

filosilicato es de 10:1 a 1:10, o de 5:1 2 1:5, 0 de 2:1 a 1:2.

18.  Un material compuesto que comprende uno o mas carbonato de calcio tratado en

supetficie, uno o mas filosilicato-e impurezas.
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Communication under Rule 71(3) EPC -
1. Intention to grant . ,

-You are informed that the examining division intends to grant a European patent on the basis of the above
application, with the text and drawings and the related bibliographic data as indicated betow.

A copy of the relevant documents is enclosed.

1.1 In the text for the Contracting States:

AL AT BE BG CH CY CZ DE DK EE ES FI FR GB GR HR HU IE IS IT LI LT LU LV MC MK MT NL NO PL PT
RO.RS SE SI SK SM TR o

Description,; Pages
1-67 - ‘ as originally filed

Claims, Numbers '
1-17_ - - filed in electronic form on 22-12-2015

With i_he following amendments to the above-mentioned documents proposed by the division
Description, Pages 1, 6, 28, 32-34, 37, 38, 54

Commenis
'DESCRIPTION _
Pages 6, 32, 37, 38: Description adapted to amended claims (Art. 84 EPC)

Pages 28, 54: Deletion of irrelevant and/for superfiuous information (Rule 48(1 )(c) EPC, Guidelines
F-Il, 7.4) - S

Registered letter
EPQ Form 2004C 07 15CSXP .



1.2

2.1

22

Date 01 .04.201 6 Sheet 2. Application No.: 13 166 922.8

 Bibliographic data

The title of the invention in the three official fanguages of the European Patent Office, the international patent
classification, the designated contracting states, the registered name(s) of the applicant(s) and the other
bibliographic data are shown on EPO Form 2056 (enclosed).

Invitation

You are invited, within a non-extendable period of four months of notification of this communication,

to EITHER approve the text communicated above and verify the bibliographic data (Rule 71(5) EPC)

(1) by filing & transiation of the claim(s) in the other two official languages of the EPO

Fee code EUR
(2a) by paying the fee for grant including the fee

for publication: ' 007 925.00
minus any amount already paid (Rule 71a(5) EPC): 0.00
Total amount: 925.00

(3) by paying additional claims fees under Rule 71(4) EPC:
. number of claims fees payable: 0 016 0.00
‘minus any amount already paid (Rule 71a(5) EPC). 0.00
Total amount: 0.00

Important: If the translations of the claims and fees have already been filed and paid respectively in reply to a
previous communication under Rule 71(3) EPC, e.g. in the case of resumption of examination afler approval
(see Guidelines C-V, 6), agreement as to the text to be granted (Rule 71a(1) EPC) must be expressed
within the same time limit (e.g. by approving the text and verifying the bibliographic data, by confirming that
grant proceedings can go ahead with the documents on file andlor by stating which translations of the claims
already on file are to be used).

Note 1: See "Important notes concerning fee payments™ below.
Note 2: Any overpaid "minus” amounts will be refunded when the decision to grant (EPO Form
2006A) has been issued. '
Note 3: For the.calculation of the grant fee under Article 2(2), No. 7, RFees (old fee structure), the
number of pages is determined on the basis of a clean copy of the application documents, in
- which text deleted as a result of any amendments by the examining division is not shown.
Such clean copy is made available via on-line file inspection only.

OR, in the case of disapproval, to request reasoned amendments or corrections to the text
communicated above or keep to the latest text submitted by you (Rule 71(6) EPC).

" In this case the translations of the claims and fee payments mentioned under point 2.1 above are NOT due.

The terms "amendmént(s)" and "correction(s)" refer only to amendments or corrections of the application

-documents and not of other documents (e.g. bibliographic data, the designation of the inventor, etc.).

If filing amendmenté, you must identify them and indicate the basis for them in the application as filed. Failure
to meet either requirement may lead to a communication from the examining division requesting that you
correct this deficiency (Rule 137(4) EPC). :

Regiétered letter

EPO Form 2004C -07.15CSXP -+
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2.3 Bibliog'réphi'c-'data

Where you request a change or correction of bibliographic data in response to the Rule 71(3) communication,
this will not cause the sending of a further communication under Rule 71 (3) EPC. You will still have to pay the
fees and file translations in reply to the Rule 71{3) communication in the case of 2.1 above, unless you also file
a reasoned request for amendments or corrections in response 10 the Rule 71 (3) communication (see case 2.2
above).

3. Loss of rights

If neither of the two possible actions above (see points 2.1 or 2.2) is performed in due time, the European
patent application will be deemed to be withdrawn (Rule 71(7) EPC).

4.  Further procedure

4.1  In the case of point 2.1 above

4.1.1 The decision to grant the European patent will be issued, and the mention of the grant of the patent will be
published in the European Patent Bulletin, if the requirements concerning the transiation of the claims and the
payment of all fees are fulfilled and there is agreement as to the text to be granted (Rule 71a(1) EPC).

Note on payment of the renewal fee:

If a renewal fee becomes due before the next possible date for publication of the mention of the grant of the
European patent, publication will be effected only after the renewal fee and any additional fee have been paid
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grant of the European patent will not be published until these fees have been paid (Rule 71a(3) EPC).
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publication server https:/data.epo.orghublication-server or ordered from the Vienna sub-office upon payment
of a fee (OJ EPO 2005, 126).
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As regards translation requiremehts prescribed by the contracting states under Article 65(1) EPC, please
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www.epo.org ~*Law & practice —*Legal texts, National law relating to the EPC
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In the case of a valid extension or validation

As regardsv'transla'tioh requirements prescribed by the extension or validation states, please consult the
website of the European Patent Office

www.epo.org =*Law & practice =*Legal texts, National law relating to the EPC

Failure to supp‘l'y a ‘prescribed translation in a contracting state, or in an extension or validation state
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If the present communication under Rule 71(3) EPC is based on an auxiliary request and, within the time limit,
you maintain the main request or a higher ranking request which is not allowable, the application will be

- refused (Art. 97(2) EPC).

It the examining division gives its consent to the requested amendments or corrections, it will issue a new
communication under Rule 71(3) EPC; otherwise, it shall resume the examination proceedings
(Rule 71(6) EPC). :

Filing of a divisional application

Any divisional application relating to this European patent application must be filed directly with the European
Patent Office in Munich, The Hague or Berlin and will be in the language of the proceedings for the present
application, or if the latter was not in an official language of the EPQ, the divisional application may be filed in _
the language of the present application as filed (see Article 76(1) and Rule 36(2) EPC). Any such divisional
application must be filed while the present application is still pending (Rule 36(1) EPC; Guidelines A-1V, 1.1.1).

Important notes concerning fee payments
For all payments, please refer to the relevant fee code(s).

Autorﬁatic debiting procedure -

The fee for grant, including the fee for publication, and any additional claims fees due under Rule 71(4) EPC
will be debited automatically on the date of filing of the translations of the claims, or on the last day of the
period of this communication. However, if the designation fee(s) become(s) due as set out in Rule 71a(3) EPC
andbpr a renewal fee becomes due as set out in Rule 71a(4) EPC, these should be paid separately by another
permitted way of payment in order not to delay the publication of the mention of the grant. The same applies in
these circumstances to the payment of extension and validation fees. For further details see the Arrangements

. for the automatic debiting procedure (AAD) and accompanying information from the EPO concerning the

automatic debiting procedure (Annexes A.1 and A 2 to the Arrangements for deposit accounts (ADA) in
Supplementary publication - OJ EPO 3/2015).

Note: If a waiver is expressed in response to a Rule 71(3) communication (see OJ EPO 2015, A52), the fee for
grant, including the fee for publicationfrinting, and any additional claims fees will not be debited automatically.
These fees must be paid separately by another means of payment allowed under the Rules relating to Fees.

iImportant information relating to fee amounts

Foliowing any amendment to the Rules relating to Fees, the amount(s) mentioned in this communication may
be different from the amount(s) actually due on the date of payment. The latest version of the Schedule of
fees and expenses, published as a Supplement to the Official Journal of the EPOQ, is also available on the EPO

website (www.epo.org) and can be found under www.epo.orgischedule-of-fees, which allows the viewing,
downioading.and searching for individual fee amounts, both current and previous.

Please note that procedural fees are usually adjusted every two years, on even years, with effect from 1 April,
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22 December 2015

OMYA INTERNATIONAL AG

New Claims

(clean version)

1. Aprocess for the purification of water and/or dewatering of sludges and/or

sediments, comprising the following steps of:

a)

“b)

g

providing water to be purified and/or sludge and/or sediment to be

dewatered comprising impurities;

providing at least one surface-treated calcium carbonate, wherein at least

1 % of the accessible surface area of (he calcium carbonate is covered by a

. coating comprising at least one cationic polymer, wherein the at least one

cationic polymer is present in the coating in an amount of 0.2 wt.-% to

10 wt.-%, based on the dry weight of the calcium carbonate,

providing at least one phyllosilicate, wherein the phyllosilicate is bentonite

" 'with a montmorillonites content of at least 50.0 wt.-%, based on the total

- weight of the bentonite, and

d)

contacting the water and/or sludge and/or sediment of step a) with the at

least one surface-treated calcium carbonate of step b) and the at least one

- phyllosilicate of step ¢) for obtaining and removing a composite material

- ‘comprising the at least one surface-treated calcium carbonate, the at least

one phyllosilicate and impurities, wherein contacting step d) is carried out
by adding the at least one phyllosilicate of step c¢) to the water and/or

sludge and/or sediment of step a) before adding the at least one surface-

~ treated calcium carbonate of step b) to the water and/or sludge and/or

sediment of step a) and/or by adding a mixture comprising the at least one
surface-treated calcium carbonate of step b) and the at least one

phyllosilicate of step c) to the water and/or sludge and/or sediment of step

).

- HG:BC:sk
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2. . The process according to claim 1, wherein the water and/or sludge and/or

sediment of step a) is selected from industrial waste water, drinking water, urban

: waste water, sludge such as harbour sludge, river sludge, coastal sludge or digested

sludge, waste water or process water from breweries or other beverage industries,

waste water or process water in the paper industry, colour-, paints-, or coatings
industry, agricultural waste water, slaughterhouse waste water, leather industry waste

water and leather tanning industry.

3.- - The process according to claims 1 or 2, wherein the at least one surface-

-treatedvcal'cium carbonate of step b) comprises ground calcium carbonate and/or

precipitated calcium carbonate and/or surface-modified calcium carbonate,

preferably surface-modified calcium carbonate or ground calcium carbonate.

4, The process according to any one of claims 1 to 3, wherein the source of

.ground calcium carbonate (GCC) is selected from marble, chalk, calcite, dolomite,

limestone and mixtures thereof and/or the precipitated calcium carbonate (PCC) is

selected from one or more of the aragonitic, vateritic and calcitic mineralogical

- crystal forms.

‘5. The process according to any one of claims 1 to 4, wherein the coating of the

at least one surface-treated calcium carbonate comprises at least one cationic

polymer

a) having a positive éhargé density in the range of 1 mEq/g and 15 mEq/g, more
o preferably in the range of 2.5 mEq/g and 12.5 mEq/g and most preferably in
the range of 5 pEq/g and 10 mEq/g, |
and/or A'
'b)_ in which at least 60 % of the monomer units have a cationic charge,
preferably at least 70 %, more preferably at least 80 %, even more preferably
B v_at least 90 % and most pfeferably equal to 100 %,

+ andfor
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c)

having a weight average molecular weight M,, of below 1,000,000 g/mole,
more preferably from 50,000 to 750,000 g/mole, even more preferably from

30,000 to 650,000 g/mole and most preferably from 100,000 to 300,000

__g/mole,

d)

and/or

being a homopolymer based on monomer units selected from the group

- consisting of diallyldialkyl ammonium salts; tertiary and quaternized amines;

quaternized imines; acrylamide; methacrylamide; N,N-dimethyl acrylamide;
-acrylic acid; methacrylic acid; vinylsulfonic acid; vinyl pyrrolidone; hydroxyl

ethyl acrylate; styrene; methyl methacrylate and vinyl acetate, preferably

: diallyldialkyl ammonium salts and acrylic acid,

15

20
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30

6.

or

.v c)

being a copolymer based on monomer units selected from diallyldialkyl

. ammonium salts and methacrylic acid and comonomer units selected from the

group consisting of acrylamide; methacrylamide; N,N-dimethyl acrylamide;

~ acrylic acid; m‘éthacfylic acid; vinylsulfonic acid; vinyl pyrrolidone; hydroxyl

é'thyl acrylate; styrene; methyl methacrylate; vinyl acetate and mixtures

'v '- thereof, preferably the monomer units are selected from diallyldialkyl

- ammonium salts and methacrylic acid and comonomer units selected from

acrylamide and acrylic acid.

'The process according to any one of claims 1 to 5, wherein at least 10 % of

the accessible surface area of the calcium carbonate is covered by a coating

7.

. "com’prising a cationic ponmcr, preferably at least 20 % of the accessible surface
area, more preferably at least 30 %, even more preferably at least 40 % and most

: _preferably at least 50 % of the accessible surface area.

- The process according to any one of claims 1 to 6, wherein the bentonite

comprises concomitant minerals selected from the group comprising quartz, mica,

“kaolinite, feldspar, pyrite, calcite, cristobalite and mixtures thereof.
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‘8. The process according to any one of claims 1 to 7, wherein contacting step d)

is carried out by adding the at léast one surface-treated calcium carbonate of step b)

! and the at least one phyllosmcate of step c) to the water and/or sludge and/or

- sedlmcnt of stepa)ina welght ratio of the at least one surface-treated calcium

carbonate : the at least one phyllosilicate from 10:1 to 1:10, more preferably from 5:1

to 1:5 and even more preferably from 2:1 to 1:2.

9. | The process accordm g to any one of claims 1 to 8, wherein contacting step d)

s camed out by at least partlally covering the surface of the water and/or sludge

~ and/or sediment to be treated of step a) with the at least one surface-treated calcium

éarbonéte_ of step b) and the at least one phyllosilicate of step c) and/or mixing the

~water and/or sludge and/or sediment to be treated of step a) with the at least one

sﬁiff'ace-.n'eated calcium carbonate of step b) and the at least one phyllosilicate of

_s‘tép ).

10. Use of a combination of a phyllosilicate and a surface-treated calcium
carbonate for water purification and/or dewatering of sludges and/or sediments,

~wherein at least 1 % of the accessible surface area of the calcium carbonate is

covered by a coating comprising at least one cationic polymer, wherein the at least

one cationic po].ytner is present in the coating in an amount of 0.2 wt.-% to 10 wt.-%,

~ based on the dry weight of the calcium carbonate, wherein the phyllosilicate is
3 bentomte with a montmonllomtes content of at Jeast 50.0 wt.-%, based on the total
: welght of the bentomte

25

11. Us_‘e of a combination of a phyllosilicate and a surface-treated calcium
carbonate for reducing the amount of polymeric flocculation aids in water and/or

sludges and/or sediments, wherein at least 1 % of the accessible surface area of the

calcium carbonate is covered by a coating comprising at least one cationic polymer,

wherein the at least one cationic polymer is present in the coating in an amount of

TN
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0.2 wt.-% to 10 wt.-%, based on the dry weight of the calcium carbonate, wherein the

- phyllosilicate is bentonite with a montmorillonites content of at least 50.0 wt.-%,

based on the total weigh-f'df the bentonite.

12.  The use according to any one of claims 10 or 11, wherein the surface-treated
calcium carbonate comprises ground calcium carbonate and/or precipitated calcium
carbonate and/or surface-modified calcium carbonate, preferably surface-modified

calcium carbonate or ground calcium carbonate.

13. The use according to any one of claims 10 to 12, wherein the coating of the

surface-treated calcium carbonate comprises at least one cationic polymer

15

20

25

30

~a) having a positive charge density in the range of 1 mEq/g and 15 mEq/g, more

preferably in the range of 2.5 mEq/g and 12.5 mEq/g and most preferably in
 the range of 5 mEq/g and 10 mEq/g,
and/or '

b) in which at least 60 % of the monomer units have a cationic charge,
preferably at least 70 %, more preferably at least 80 %, even more preferably
at least 90 % and most preferably equal to 100 %,

- and/or |
~¢) having a weight average molecular weight M,, of below 1,000,000 g/mole,
| more preferably from 50,000 to 750,000 g/mole, even more preferably from
50,000 to 650,000 g/mole and most preferably from 100,000 to 300,000
g/mole, |
and/or
d) bei.ng a homopolymer based on monomer units selected from the group
consisting of diallyldialkyl ammonium salts; tertiary and quaternized amines;
quaternized imines; acrylamide; methacrylamide; NN -dimethyl acrylamide;
~ acrylic acid; methacrylic acid; vinylsulfonic acid; vinyl pyrrolidone; hydroxyl
- ethyl acrylate; styrene; methyl methacrylate and vinyl acetate, preferably

- diallyldialkyl ammonium salts and acrylic acid,
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14, The use accordihg_t'o any one of claims 10 to 13, wherein at least 10 % of the

15

20

25

or.
€) being a copolym'er.bascd on monomer units selected from diallyldialkyl
ammonium salts and methacrylic acid and comonomer units selected from the
o group consisting of acrylamide; methacrylamide; N,N-dimethyl acrylamide;
acrylic acid; methacrylic acid; vinylsulfonic acid; vinyl pyrrolidone; hydroxyl
ethyl acrylate; styrene; methyl methacrylate; vinyl acetate and mixtures
 thereof, preferably the monomer units are selected from diallyldialkyl
‘ammonium salts and methacrylic acid and comonomer units selected from

acrylamide and acrylic acid.

- accessible surface area of the calcium carbonate is covered by a coating comprising a

) cationic polymer, preferably at least 20 % of the accessible surface area, more

preferably at least 30 %, even more preferably at least 40 % and most preferably at

least 50 % of the accessible surface area.

15.  The use according to any one of claims 10 to 14, wherein the bentonite

__ comprises-concomitant minerals selected from the group comprising quartz, mica,

» kaolini_tc_a, feldspar, pyrite, calcite, cristobalite and mixtures thereof.

16.  ‘The use according to any one of claims 10 to 15, wherein the weight ratio of

the surface-treated calcium carbonate : the phyllosilicate is from 10:1 to 1:10, more

‘ pre_ferably‘ from 5:1 to 1:5 and even more preferably from 2:1 to 1:2.

~17. A composite material comprising at least one surface-treated calcium

carbonate, at least one phyllosilicate and impurities obtainable by the process

~ according to any one of claims 1 to 9,.
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The examination is being carried out on the following application documents

Description; Pages

167 - asoriginallyfiled

Claims, Numbers _
1-19 '- as originally filed

1 Claim 1 lacks clarity as required by Art 84 EPC in that it is not clear what the
' Aproc'ess is actually intended to achieve. Line 1 of the claim defines that said
process is a "purification process" although it is not clear from which con-
stituent(s) the water is to be "purified”. At this stage it also merits to point out
that "purification" is a vague term as such as there is no unique definition of
"pure water". In contrast to said first definition, moreover, the last section of
" the claim defines that the process is to obtain a composite material. There-
' fore, the claim needs to be clarified in terms of the objective of the process.

2 | Additionally to § 1 above, attention is drawn to the the description p5122 - p
6 1 8 and to the working examples presented.

The description provides support for a process of reducing the amount of poly-
metic flocculation aids. Examples 1-4 conclude that the combination of sur-
face treated CaCOj, with polyacrylate and bentonite achieve a reduction of floc
aid which correlates with the technical problem the invention sets out to solve
according to the description.

In contrast thereto, examples 6-7 vaguely conclude an "improved" quality of
the treated water whilst still employing a floc aid. Examples 6-7 are not
deemed convincing as they do not provide any information on what has actu-
ally been improved and how.

3 | 'F.ur'tﬁhermore, at this stage it must be concluded that claims 1-11 are not sup-
ported by the description as required by Article 84 EPC, as their scope is
- broader than justified by the description and examples for the reasons set out
above. '

4~ Astothe independent claims 1, 12-13, and consequently, the independent
claim 19, 1% of the accessible area of the CaCQ; is to be covered by the
cationic polymer, the examples presented have not made credible that this
low value produces a component functioning as intended in order to solve the
problem posed according to the description. The applicant is reminded that

EPQ Form 1703 01.91TRI
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any technical effect must be achievable for the entire range claimed (e.g
1-100%) in order to fulfil the requirements of inventive step according to Art 56
EPC.

5 Reference is made to the following document; the numbering will be adhered
' toin the rest of the procedure (see in particularly the passages referred to
in the European search report):

‘Dt EP2011766 A1 (OMYA DEVELOPMENT AG [CH]) 7 January
2009
6 D1Vdescribes a water purification process, whereby the amount of organic

‘compounds is to be reduced. A surface-reacted calcium carbonate at least in
part coated with a hydrophobising agent of the formula R-X, wherein R is a
o ‘h‘ydrocarbon residue having 8 to 24 carbon atoms and X is represents a func-
“tional group, preferably selected from the group consisting of carboxylate,
- amine, hydroxyl or phosphonate. This may be used n addition to one or more
- of the other hydrophobic substances (cf in particular § [0069], claim 23) such
as bentonite (cf in particular § [0027]).

The subject-matter of claim 1 is therefore not new (Article 54(1) and (2) EPC).

7 ‘Con‘sequently the product according to claim 19 on file and the use as defined
by claims 12-13 is also not new (Article 54(1) and (2) EPC).

8  Inview of the novelty objection made above, it is at the moment not possible
to detect any potential inventive step as defined by Art 56 and 52(1) EPC, in
particularly since the technical problem underlying the present invention ap-

pears to have been solved by the prior art cited.

Furthermore, as explained above (cf §§ 1-4), the lack of clarity and the too
- broad scope of the clalms also have an impact of the assessment of inventive
step. :

9 = - From ageneral point of view, attention is drawn to the Guidelines C-1V 4.12
with respect to the product-by-process claim 19. Such subject matter is only
allowable per se if the products a such fulfil the criteria of patentability (e.g.
novelty and inventive step) The product is not rendered novel merely by be-
ing produced by a new process, should the process be rendered new. The

| Applicant has not convincingly demonstrated that such a draft is justified. The
entuty must show a tanglble technical difference versus the prior art.

EPO Form 1703 01.91TRI



Datum Blatt Anmelde-Nr:

Date. - cf Form 1507 Sheet 3 Application No: 13 166 922.8
v Date ) ‘ ‘ Feuille Demande n*
10 - With respect to claim 5 and the parameter definitions thereof, attention is pre-

cautionally drawn to the Guidelines F-IV 4.11, which stipulation that parame-
ters may only exceptionally establish novelty, should the applicant consider
combining claims 1 and 5 as his next approach.

1M The_a_ttention of the applicant is drawn to the fact that the application may not
be amended in such a way that it contains subject-matter which extends be-
yond the content of the application as filed (Article 123(2) EPC).

Any information the applicant may wish to submit concerning the subject-mat-
ter of the invention, for example further details of its advantages or of the
-problem it solves, and for which there is no basis in the application as filed
(such as comparative examples), should be confined to the letter of reply and
“not be incorporated:into the application.

- Inorder to comply with the requirements of Rule 137(4) EPC, the applicant
“should clearly identify the amendments made, irrespective of whether they
concern amendments by addition, replacement or deletion, and indicate the
passages of the application as filed on which these amendments are
based (see Guidelines H-V, 2.1 and 2.2).

If the applicant considers it appropriate, these indications could be submitted
in-handwritten form on a copy of the relevant parts of the application as filed.

- Please only file replacement pages.

12 Attention is also drawn to Rule 137(3) EPC.

EPO Form 1703 01.91TRI




El examen se lleva a cabo sobre los siguientes documentos de la solicitud

Descripcion, paginas

1267

- como se presento originalmente

Reivindicaciones, Niumeros

1a19

como se presento originalmente

~La reivindicacién 1 carece de claridad como se requiere por el Art 84 de

EPC porque no es clara en qué proceso actualmente se pretende lograr. La

‘linea 1 de la reivindicacion define que dicho proceso es un “proceso de

purificacion” aunque no es claro a partir de cuales constituyentes el agua se

va'a'-"‘purificar”. En esta etapa también es importante resaltar que

“purificacion” es un término vago como tal ya que no hay una identificacion

“unica de “agua pura”. En contraste a dicha primera definicion, ademas, la

“Ultima seccién de la reivindicacion define que el proceso es para obtener un

" material compuesto. Por lo tanto, la reivindicacién necesita ser aclarada en

términos del objetivo del proceso.

Adicionalmente al punto 1 anterior, se llama la atencién a la descripcién p 5

22— p 618y alos ejemplos de trabajo presentados.

La descripcion suministra soporte para un proceso para reducir la cantidad

de ayudas de floculacién polimérica. Los ejemplos 1 a 4 concluyen que la

vco_mbinacién de CaCOs; tratado en superficie con poliacrilato y bentonita

- logran una reduccion de ayuda floc lo cual se relaciona con el problema

técnico que la invencion establece para resolver de acuerdo con la

descripcion.

En contraste con esto, los ejemplos 6 a 7 vagamente concluyen una calidad

- “mejorada” del agua tratada mientras que aun emplean una ayuda floc. Los

30



ejemplos 6 a 7 no se consideran como convincentes ya que no suministran

ninguna 'informaci()n sobre qué se ha mejorado y cémo.

: -Adicioh‘almente, en esta etapa se debe concluir que las reivindicaciones 1 a
__ 11 .nc.)“.es‘tén soportadas én. la descripcion como se requiere por el Articulo
84.-dei, EPC, ya que su alcance es mas amplio de lo justificado en la
descripcion y los ejefnplos por las razones definidas anteriormente.

-Con rela.ci()n a las reivindicaciones independientes 1, 12-13, y por

coﬁsiguiente, la reivindicacién independiente 19, el 1% del area accesible
A_ dél- CajCO3 se va» a cubrir por el polimero catiénico, los ejemplos

*p’r'es'én-tados no han hecho creible que este bajo valor produce un
compongnte que funciona como se pretende con el fin de resolver el
problema definido de acuerdo con la descripcién. Se le recuerda al
solicitéhte que cualquier efecto técnico se debe lograr para todo el rango

; reiyind_it:a_do (por ej‘emplo, 1 a 100%) con el fin de cumplir con los

- 'réqUéri‘m'ientos de nivel inventivo de acuerdo con el Art 56 del EPC.

Se hace,‘r_eferencia al sig.uiénte documento; la numeracién se agregara en el

‘resto del procedimiento (ver en particular los pasajes relacionados en el
reporfe _de busqueda Europeo):

‘_ D1”EP' -201 1766 A1 (OMYA DEVELOPMENT AG [CH]) 7 de enero de 2009

D1 de'écribe un pro‘céso‘de purificacic’)n‘de agua, por lo cual la cantidad de
compuestos organicos se reduce. Un carbonato de calcio tratado mediante
reaccion superficial"por' lo menos recubierto en parte con un agente

fhidr'éfobo de la formula R-X, en donde R es un residuo de hidrocarburo que

o tie‘ne_- 8' a 24 étorrvi}ovs de carbono y X representa un grupo funcional,

'_'pre.ferib'lémente selé_Ccioﬁado a partir del grupo que consiste de carboxilato,

_amina, hidroxilo o fosfonato. Este se puede utilizar adicional a una o mas de

las otras suétancias hidréfobas (ver en particular parrafo [0069],

 reivindicacion 23) tal como bentonita (ver en particular parrafo [0027]).

Ha,



10.

11,

La materia objeto de la reivindicacion 1 por lo tanto no es nueva (Articulo

54(1) y (2) del EPC).

- En consecuencia el producto de acuerdo con la reivindicacion 19 en el
archivo y el uso como se define en las reivindicaciones 12-13 tampoco es

~ nuevo (Articulo 54(1) y (2) del EPC).

En vista de la objecion de novedad hecha anteriormente, en el momento no

es posible detectar ningun nivel inventivo potencial como se define por el

Art 56 y 52(1) del EPC, en particular ya que el problema técnico que define
la pfe_sen_te invencién parece haber sido resuelto por el arte previo citado.

'Adicio"na'lmente, como se explico anteriormente (ver puntos 1 a 4), la falta

de claridad y el alcance tan amplio de las reivindicaciones también tienen

un impacto en el analisis del nivel inventivo.

" A partir de un punto.d_'ef vista general, se dirige la atencién a las Guias C-IV

4.12 con respecto a la reivindicacion 19 de producto-por-proceso. Dicha
materia objeto sélo es admitida per se si el producto como tal cumple con

Io_s-criterios de patentabilidad (por ejemplo, novedad y nivel inventivo). El

~ producto no se considera novedoso simplemente por ser producido por un
~proceso nuevo, si el proceso se considera novedoso. El Solicitante no ha

demostrado de forma convincente que dicha afirmacién esta justificada. La

entidad debe mostrar una diferencia técnica tangible contra el arte previo.

‘Con respecto a la reivindicacion 5 y las definiciones de parametro de la
- misma, se llama la atencidén cautelarmente a las Guias F-IV 411, que
estipulan que los parametros sélo pueden establecer excepcionalmente

* novedad, si el solicitante considera la combinacion de las reivindicacion 1 y

5 como su préximo acercamiento.

Se llama la atencién del solicitante al hecho que la solicitud no se puede

'modificar en forma tal 'que_ contenga materia objeto que se extienda mas
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‘alld del contenido de la solicitud como se presenté (Articulo 123(2) del

EPC).

* Cualquier informacién que el solicitante desee presentar con relacién a la

materia objeto de la invencion, por ejemplo detalles adicionales de sus

ventajas; o del problema que resuelve, y para lo cual no hay base en la

solicitud como se presenté (tal como ejemplos comparativos), se debe

- limitar a la carta de respuesta y no se debe inCorporar en la solicitud.
Con el fin de cumplir con los requerimientos de la Regla 137(4) del EPC, el

solicitante debe identificar claramente las modificaciones hechas,

indep_endiente de si ellas se relacionan con modificaciones por adicion,

‘reemplazo o eliminacion, e indicar los pasajes de la solicitud como se

present6 sobre los cuales se basan dichas modificaciones (ver Guias

HV,2.1y22).
'Si_ el solicitante considera adecuado, estas indicaciones se pueden

prese'n_tar por escrito @ mano en una copia de las partes relevantes de la

solicitud como se presento.

Por favor solo presente paginas de reemplazo.

- También se llama la atencion a la Regla 137(3) del EPC.
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Anmelde-Nr;
Datum- - : . Blatt Application
Date 24.08.2015 Sheet 1 N’(’f'a 13 166 922.8
-~ Date ' Feuille Deﬁande ne:

The examination is being carriéd out on the following application documents

Description, Pages

1-67 ' as originally filed

Claims, Numbers
1-19- o received on - 11-05-2015  with letter of 11-05-2015

1 The amended application documents fulfil the requirements of Article 123(2)
'EPC, given in particular the teachings on p 32 | 13-19 of the description.

2 TheExamining Division still has doubts as to inventive step (Art 56 EPC) and
~ - support in the description in view of unjustified broadness of the claims (Art
84 EPC). This is explained below.

3 The Examining Division notes that claim 1 defines a coating of only 1 % of the
~ CaCO; surface area whilst 0,2w% of cationic polymer based on dry weight of
'CaCO; is required. It is not evident how the relationship between 1% of area
and 0.2w% of polymer based on the weight of the CaCOj; within the 1% com-
plies. :

In his letter of reply the applicant refers to the examples in the description and
submits that the weight ratio of polymer is reflected there.

| The Examining Division agrees with him that the examples disclosing a pbly-
mer mention 0.95w% and 1.5w%. However, the examples teach that the sur-
face is "covered with a coating" - not only 1% as stipulated by the claim but
"covered" which is understood as "entirely coated".

4 -_'More'ov'er, in terms of the relationship between the compounds under step b)
and step ¢), it has not been made credible that the two are effective in any
amount or ratio.

5 Also, the application furnishes example 5 as a comparative example. The Ex-
amining Division notes that two points differ with respect to the other exam-
- ples: there is no coating on the CaCO3 and there is no phyllosilicate in exam-
ple 5. '

. ~ When two differences are made at the same time, it is not evident where ex-
actly the comparison is intended. ' ‘

" EPO Form 2906 01.91TRI
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24.08.2015 Sheet 2 Application 13 156 922 .8
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10 -

11

~ Moreover, there is.an effect - there is a slight reduction in the amount of floc

required; e.g. a limited effect but still, obviously, a noticeable effect even
though features intended as essential according to claim 1 are missing. The
other examples do not quantify how much less floc is required by combining
s_u.rfécetreatment and phyllosilicate.

The results of the comparative example and the other examples can not be

- compared for these two reasons.

There is no definition in the independent claims as to the reduction in floc so
the example must be seen as solving the technical problem without being
covered by the claims.

‘Furthermore, the examples provide a cationic charge density which the inde-

pendent claims do not.

The Examining Division also reiteras its' point concerning examples 6-7 under

- § 2 last paragraph in the European Search Opinion.

The Examining Division also adds that example 6 intends a comparison with

- Aly(SOy); but the result thereof is not clearly disclosed.

According to claim 1 the two compounds can be combined arbitrarily. The ex-
amples show effectiveness upon mixing the two or upon subjecting the water

first to bentonite and then to surface-treated CaCOs. For the sake of com-
" ‘pleteness it is pointed out that the other way around has not been shown. For

a broad claim the broadness should have been justified, in particularly since

- for example bentonite and surface-treated CaCO, are known as such.

As a minor remark at this stage, the applicant in his letter of reply submits that
D1 teaches hydrophobised bentonite or kaolinite whereas his claim defines
phyllosilicates, but the Examining Division contests this argument as convinc-

- _ing as "phyllosilicate" according to the claim is broader in scope than the ter-
- minology taught by D1.

- With fespect to Di, it appears that the applicant 's argumentation in view of

"cationic” as a difference to the teachings of D1 can rather be followed.

Still, the objections under Art 84 and 56 as provided above require attention.

- The attention of the'épplicant is drawn to the fact that the application may not

be amended in such a way that it contains subject-matter which extends be-

. ~ yond the content of the application as filed (Article 123(2) EPC).

EPO Form 2906 01.91TRI
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Datum _ Blatt e
pate . 24.08.2015 Sheet 3 ppplleation 13 166 922.8
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- Any information the applicant may wish to submit concerning the subject-mat-
ter of the invention, for example further details of its advantages or of the
problem it solves, and for which there is no basis in the application as filed
(such as comparative examples), should be confined to the letter of reply and
not be incorporated into the application.

In order to comply with the requirements of Rule 137(4) EPC, the applicant
- should clearly identify the amendments made, irrespective of whether they
concern amendments by addition, replacement or deletion, and indicate the

passages of the application as filed on which these amendments are
based (see Guidelines H-1ll, 2.1 and 2.2).

_ Pleasé only file replacement pages.

12 | Should the applicant require a time limit extension for carrying out further ex-
~_ amples, the Examining Division would endorse this, if required.

EPO Form 2906 01.91TRI
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El examen se lleva a cabo sobre los siguientes documentos de la solicitud

Descripcion, paginas

1a67 ~  como se presento originalmente -

Reivindicaciones, Nimeros

1a19 recibidas el 11-05-2015 con la carta del 11-05-2015

1. Los documentos de solicitud modificados cumplen con los requisitos del

| Articulo 123(2) del EPC, dadas en particular las ensefianzas de la p 32 | 13-

-19 de la descripcion.

2. La Division de Examen aun tiene dudas con relacion al nivel inventivo (Art

56 EPC) y el soporte en la descripcién en vista de la amplitud de las

reivindicaciones (Art 84 del EPC). Esto se explica a continuacion.

3. La Divisién de Examen nota que la reivindicacion 1 define un recubrimiento
de solo 1% del area superficial del CaCO3 mientras que se requiere el 0,2%
en peso del polimero catidnico con base en el peso seco del CaCO;. No es

evidente como se cumple la relacién entre el 1% del area y el 0,2% en peso

‘del polimero con base e’n'el peso del CaCO; dentro del 1%.

En su carta de respuesta el solicitante se refiere a los ejemplos en la

‘descripcion y presenta que la tasa de peso del polimero se refleja alli.

- La Division de Examen esta de acuerdo con él en que los ejemplos que
~divulgan un polimero mencionan 0.95% en peso y 1.5% en peso. Sin
embargo, los ejemplos ensefian que la superficie estad “cubierta con un

‘recubrimiento” — no-sélo el 1% como se estipula en la reivindicacion sino

“cubierta” lo cual se entiende como “totalmente cubierta”.



Ademas, en términos de la relacion entre los compuestos bajo el paso b) y
el paso c), no ha hecho creible que los dos sean efectivos en cualquier
ca:ntidad o relacion. -

' Tavrh‘bién, la solicitud s.uministra el ejemplo 5 como un ejemplo comparativo.
La Di\}/‘isién de Examén nota que dos puntos difieren con respecto a los
otros ejemplos: no hay recubrimiento sobre el CaCO3 y no hay filosilicato
_eh'él'ej_emplo 5. |

Cu'andq se hacen dos diferencias al mismo tiempo, no es evidente donde se
pretende'hacer exactamente la comparacion.

~.Adema’s; hay un efecto - hay una pequena reduccion en la cantidad de floc
reque.rid'o'; por ejemplo, un efecto limitado pero aun, obviamente, un efecto
notable :a_unque las caracteristicas consideradas como esenciales de
: aguerdo con la reivindicacién 1 faltan. Los otros ejemplos no cuantif.ican
__cuén'_tq: menos floc se requiere al combinar el tratamiento superficial y
' fiIbsilicatb. |

Loé_ resultados del éjempio comparativo y los otros ejemplos no se pueden
,cbmparar por estas dos razones.

| 'N‘o' hay ninguna def_iniciéh en las reivindicaciones independientes con
_rella_i:vi.c}n a .Ia reducc_ién en floc de modo que el ejemplo se debe ver como
que résUere el problema técnico son estar cubierto por las reivindicaciones.
Adicionalmente, los ejemplos suministran una densidad de carga cati6nica,
la cual n.<.) suministra las reivindicaciones independientes.

I._a'.Div_isién de Examen también reitera su punto con relacion a los ejemplos
6 ‘y"7 _;béjo el numéral 2 del altimo parrafo en la Opinién de Busqueda
Eurbpea‘.-

Lav.Divisi.én de Examen también adiciona que el ejemplo 6 pretende una
‘»cﬁompa'r'acién con Alx(SOq); pero el resultado del mismo no se divulga

~ claramente.



10.

1.

De acuerdo con la reivindicacién 1 los dos compuestos se pueden combinar

‘arbitrariamente. El ejemplo muestra efectividad al mezclar los dos o al
- someter el agua primero a bentonita y luego a CaCO; con tratamiento
: superfiCial. En aras de exhaustividad se resalta que no se ha mostrado lo

contrario. Para una reivindicacion amplia, dicha amplitud se debe justificar,

en particular ya que por ejemplo la bentonita y el CaCO; de superficie

tratada son conocidos como tal.

Como observacién menor en esta etapa, el solicitante en su carta de

respuesta establece que D1 ensefia bentonita hidrofobizada o caolinita

-mientras que su reivindicacion define filosilicatos, pero la Division de

Examen considera este argumento como convincente ya que el “filosilicato”

de acuerdo con la reivindicacion es mas amplio en alcance que la

. terminologia ensefada por D1.

‘Con respecto a D1,'_ba-re¢e que los argumentos del solicitante en vista de

“catidnico” como una diferencia a las ensefianzas de D1 se pueden seguir.
Aln, las objeciones bajo los Art 84 y 56 como se indican anteriormente,
requieren atencion.

Se llama la atencion del solicitante al hecho que la solicitud no se puede

| modificaf en forma tal que contenga materia objeto que se extienda mas

alla del contenido de la solicitud como se presentd (Articulo 123(2) del

EPC).

Cualquier informacion que el solicitante desee presentar con relacion a la

materia objeto de la invencién, por ejemplo detalles adicionales de sus

‘ventajas o del problema que resuelve, y para lo cual no hay base en la

‘solicitud como se presenté (tal como ejemplos comparativos), se debe

limitar a la carta de respuesta y no se debe incorporar en la solicitud.

Con el fin de cumplir con los requerimientos de la Regla 137(4) del EPC, el

solicita’nte debe identificar claramente las modificaciones hechas,

84



12.

‘independiente ‘de si ellas se relacionan con modificaciones por adicion,

reemplazo o eliminacién, e indicar los pasajes de la solicitud como se

' Qresenté sobre los cuales se basan dichas modificaciones (ver Guias

H-I; 2.1y 2.2).

Por favor sélo presente paginas de reemplazo.

Si el solicitante requiere una prorroga de tiempo para llevar a cabo ejemplos

adicionales, la Division de Examen la respaldaria, si se requiere.

240
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24 August 2015, the following submission is made on behalf of the applicant.

Attached to the pré,sent submission is a new set of claims 1 to 17 replacing
the preséntly pending claims 1 to 19. A copy of the new claim set with

marked amendments is attached for convenience. Furthermore, additional

experimental data are attached to the present submission.

I. Amendments

The new claim set is based on the presently pending claim set which has been

amended as follows:
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-~ of at least 50.0 wt.-%, based on the total weight of the bentonite”. Support for
this amendment can be found in presently pending claim 7 as well as on page
38, lines 15 to 20. Furthermore, it hés been defined that the contacting step d)
is “carried out by adding the at least one phyllosilicate of step c) to the water
and/or 'slzidgé and/or sediment of step a) before adding the at least one
surface-treated calcium carbonate of step b) to the water and/or sludge
and/or sediment of sfep a) and/or by adding a mixture comprising the at least
one surface-treated calcium carbonate of step b) and the at least one
phyllosilicate of step c) to the water and/or sludge and/or sediment of step
a)”. Support for this amendment can be found in presently pending claims 8

and 9 and on page 41, lines 14 to 17 and on page 46, lines 4 to 7.
- New claims 2 tol 6 are identical to presently pending claims 2 to 6.

New claims 7 and 15 are based on presently pending claims 7 and 17 and
have been amended to adopt the wording of new claims 7 and 15 to the

wording of amendéd claims 1 and 10.
Presently pending claims 8 and 9 have been deleted.

New cla_imé 8,9, 12to 14, 16 and 17 are based on presently pending claims
10, 11, 14 to 16, 18 and 19 and have not been amended apart from adopting

the back r_efefenc‘es accordingly.

New claims 10 and 11 are based on preséntly pending claims 12 and 13 and
 have been amended by defining that the “phyllosilicate is bentonite with a
montmofilloﬁites content of at le_ast 30.0 wt.-%, based on the total weight of
the bentoniie”. Support for these amendments can be found in presently

pending claim 15 as well as on pag¢ 38, lines 15 to 20.
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IL. Article 84 EPC

It is pointed out in the Communication dated 24 August 2015 that the present
claim set may not fulfil the requirements of Article 84 EPC due to the
“unjustified” broadness of the claims. However, the applicant takes the
position that at least the subject-maftcr of the new claim set fulfils the
requiréments of Article 84 EPC. The observations provided by the
Ekamining Divisiox_i--and in the following by the applicant may - as correctly

indicated - also or alternatively be considered under Article 56 EPC.

New claira 1 claims
“a proce&sfor the purification of water and/or dewatering of sludges
and/or ,sedim‘en'ts,. comprising the following steps of:
a) profiding'water to be purified and/or sludge and/or sediment to be
déwatere_d comprising impurities;
b)  providing at least one surface-treated calcium carbonate, wherein
at least 1 % of the accessible surface area of the calcium
‘ cafbonate zs covered by a coating comprising at least one cationic
| polyMer; wherein the at least one cationic polymer is present in the
| ‘coating in an amount of 0.2 wt.-% to 10 wt.-%, based on the dry
weight of the calcium carbonate,
¢)  providing at least one phyllosilicate, Wherein the phyllosilicate is
béhtonite with a montmorillonites content of at least 50.0 wt.-%,
based on the total weight of the bentonite, and
d)  contacting the water and/or sludge and/or sediment of step a) with

 the at least one surface-treated calcium carbonate of step b) and

~-the at least one phyllosilicate of step c) for obtaining and removing

" a composite material cbmprisz'ng the at least one surface-treated
calcium carbonate, the at least one phyllosilicate and impurities,

‘wherein contacting step d) is carried out by adding the at least one
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phyllo&ilfbate of step c) 1o the water and/or sludge and/or sediment
of step a) before adding the at least one surface-treated calcium

- carbonate of step b) to the water and/or sludge and/or sediment of
step a) afzd/or by adding a mixture comprising the at least one
surface-treated calcium cqrbohate of step b) and the at least one

| phyllosilicate of step c) to the water and/or sludge and/or sediment
- of sz"ép'fa).”-

To support the broadness of the new claim set the applicant would like to

refer to the additional experimental data attached to the present submission.

Under item 3 of the previous Communication the Examiner points out that in
the eXamples of the present application the surface “is covered with a

coating” which means that the surface is entirely coated and not only 1% as

‘claimed in claim 1.

The applicant would like to provide additional experimental data that prove
that the process according to the present invention is feasible and has the
desired Effec't; namely excellent binding activity for impurities and especially
for inorganic impurities which results ina good cleansing quality (clear
supernatant) of the water and/or sludge and/or sediment to be treated (page

56, lines 17 to 27), eVen if the surface is only partially coated.

In the additional experimental data attached to the present submission
Omyased-is used as surface-treated calcium carbonate. Omyased comprises

Catiofast BP as cationic coating on the surface of the surface-modified

“calcium bqarborjxat'i_:._ Catiofast BP is a water soluble polyDADMAC

© (polydiallyl dimethyl ammoniumchloride), which is a cationic polymer. As

can be seen from table 7, 1.1 % of the accessible surface area of the calcium

carbonate is covered by the coating and the cationic polymer is present in the
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coating in an amount of 1.8 Wt.-%, based on the dry weight of the surface-

modified calcium carbonate.

Flocculation test are performed With the above mentioned surface-treated
calciurij carbénate (Omyased) according to the present invention. As can be
seen from table 10 (IH.3. flocculation tests with Omyased and phyllosilicate),
Omyased is used in combination With a phyllosilicate according to new claim
] (benfohi-te C2, Bentonil XR and Tixoton) in a process for the purification of
water and/or dewatering of siudges and/or sediments. As can be seen from
these examples, after 20 min setﬂing time the samples that have been treated
with the Omyéed_and a phyllosiliéate according to the present invention
(tubes 3 to 6) have a much clearer supematant than tubes 1 and 2 (blank

sample and sample merely treated with Omyased and no phyllosilicate). This

- means that the impurities in the samples are excellent bound by the inventive

process F\:Vhich results in a clear supernatant and, therefore; a good cleansing

quality of the water and/or sludge and_/of‘sediment to be treated (page 56,

lines 17 to 27). Therefore, it has been credibly shown that the process

according to the present invention can be performed with a surface-treated

calcium carbonate, wherein at least | % of the accessible surface area of the

calcium carbonate is covered by-a coatitig comprising at least one cationic.

polymer.. -

Under item 4 of the previous Communication the Examiner takes the position
that is has not been made credible that the compounds provided under step b)
and c) are effective in any amount or ration since only an amount or ratio of

1:1 has been used in the examples disclosed in the description.

In this context the applicant again would like to refer to item I11.3.

(flocculation tests with Omyased and phyllosilicate) of the additional

experimental data. As can be seen from table 10, several test with different
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ratios of surface-treated calcium carbonate : phyllosilicate have been

performed. More precisely, ratios of 10:1, 5:1,2:1 and 1:1 of the compound

of step b) (surface-treated calcium carbonate (Omyased)) to the compound of

step ¢) (phyllosilicat'e according to the present invention (Bentonite C2,
Bentonil XR and Tixoton)) have beeh used in these experiments. As can be
seen from these tests, after 20 min settling time the samples that have been
prepared by a process according to the present invention (tubes 3 to 6) have a
much clearer supernatant than tubes 1 and 2 (blank sample and sample

merely treated with Omyased and no phyllosilicate). This means that

ji;x ,@9 ,_pq_vdeqt from th"e ratio.of the compounds provided under step b) and-¢)

the impurities ih thé samples are excellent bound by the inventive process
which resulté in a good cleansing quality of the water and/or sludge and/or
sediment to be treated (page 56, lines 17 to 27). Therefore, it has been
credibly shown that the process according to the present invention can be
performed within a wide range of the ratio of surface-treated calcium
carbonate : phyllosilicate and, thefefore, the restriction to a special ratio or

amount of compounds provided under step b) and c) is unjustified.

Under item 5 of the previous Communication it is stated that examples can

only be ‘compared if just one parameter is changed. Furthermore, the

- Examiner points out that the reduction in floc is not defined in the

independent claims.

To overcome the Examiner’s objections the .applicant would like to refer to
the additional experimental data attached to the present submission. In this
context the applicant would especially refer to the examples under items

IIL1. t_o. 1IL4. of the additional lab report. Under item I11.1. flocculation tests

- with surface-treated calcium carbonate without phyllosilicate have been

prepared and ﬁndér item I1L.2. flocculation tests with phyllosilicate without

surface-treated calcium carbonate have been prepared. As can be seen from
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these both test no 1ﬂ_occulation or flocculation of merely 40% with a quite
 turbid supernatant can be provided. Only if both compounds are used in
combination (I11.3. flocculation tests with Omyased and phyllosilicate)

flocculation in combination with quite clear supernatants is possible.

However, such a flocculation in combination with a quite clear supernatant is
only possible with compounds as claimed in steps b) and ¢) of new claim 1.
Under item IIL4 flocculation tests have been performed with a calcium
carbonate that has not been surface-treated in combination with a
phyllos;i'l_ica‘.ce. As can be seen, no flocculation can be reached. Therefore, it
has been shown by these additional experiments that it is indeed the

combination of the surface-treated calcium carbonate as claimed in step b)

and-the phyllosilicate as-claimed in step ¢) of new claim 1 that leads to the

desired effect, namely the excellent binding activity for impurities and

: especialiy for ino’rga‘hic impurities which results in a good cleansing quality
of the wéter and/or _éludge and/or sediment to be treated (page 56, lines 17 to
27). |

Regarding the Examiner’s obj ection that the reduction of floc is not defined

in the indepe_,ndent claims the applicant would like to point out the following:

It is an object of thé present invention to provide an alternative water
treatment process, which effectively decreases the concentration of

impurities.

New claim 1 refers to a process for the purification of water and/or
dewatering sludges and/or sedimenté comprising steps a) to d). By the
process according to the present invention it is possible to provide excellent

binding activity for impurities and especially for inorganic impurities which

results in a good cleansing quality of the water and/or sludge and/or sediment
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to be treated (page 56, lines 17 to 27). However, this technical effect or result

is not disclosed in the claims since it is a direct result of the claimed process.

The applicant _WOuld like to point out according to the Guidelines the effect
of an inventive process has not to be incorporated in the claims. Rather, such
a definition will interpreted as a result to be achieved and, therefore, is not

allowed to be mentioned in the claims according to the EPC.
Under item 6 the Examiner points out that the examples of the present
applicétibﬁ provide a cationic charge density which the independent claims

do not.

However, the applicant would like to point out that it is disclosed in new

claim | under step b) that the coating comprises at least one cationic polymer.

The skilled person knows that a cationic polymer has a positive cationic

- overall éhar»ge;'Thisi"iS also defined at page 8, lines 17 to 22 of the present

applicat'i:o.n. Thefefdfe, the catioriic charge density as provided in the
examples of the present applicant and as provided in the examples of the

additional experimental data is also claimed in new independent claim 1.

Funhermore', it is Statéd by the Examiner that according to the wording of
presently pehding élaim 1 the surféce—tr'eated calcium carbonate and the
phyllosiiic_ate can be added in any order but the effectiveness has merely been
shown for mixing the two or upon Subjecting the water first to bentonite and

then to surface-treated CaCOs.

The applicant would like to point out that new claim 1 has been amended by

defining that “contacting step d) is carried out by adding the at least one

phyllosilicate of step ¢) to the water and/or sludge and/or sediment of step a)

before adding the at least one surface-treated calcium carbonate of step b) to

the water and/or sludge and/or sediment of step a) or by adding a mixture
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comprising the at least one surface-treated calcium carbonate of step b) and

the at least one phyildsilicate of step ¢) to the water and/or sludge and/or

sediment” as requested by the Examiner.

To further suppoﬁv this statement the applicant would like to refer to
examples I11.3., [1L.5. and IIL.6. of the additional experimental data. Whereas

in the examples 111.3 (adding a mixture of the compounds of step b) and step
¢) to the water and/or sludge and/or sediment of step a)) and IIL.6 (adding the
compound of step ¢) to the water and/or sludge and/or sediment of step a)
before adding the compound of step b) to the water and/or sludge and/or
sediment of step a)) flocculation takes place and the remaining supernatant of
the treated sediment sample is quite bclear, example I11.5 (adding the.
compound of stép'c) to the water and/or sludge and/or sediment of step a)

after adding the compound of step b) to the water and/or sludge and/or

sediment of step a)) does not provide any improvement regarding the

clearness of the supernatants after flocculation since the supernatant shows

still turbidity values of 269 NTU. Therefore, the contacting order as claimed

in step d) of new'vc.l'aim 1 is supported by the experimental data.

The applicant would like to point out that new claim 1 has additionally been
amended by déﬁnihg that the “phyllosilicate is bentonite with a
montmorillonites éo’ntent of at least 50.0 wt.-%, based on the total weight of
the ben_ton:ite"’., Tﬁe ‘applicant would like to point out that just with a

phyllosilicate as defined in new claim 1 the desired effect can be reached.

In this context the applicant would like to refer to item L.1. phyllosilicate
samples of the additional experimental data. Four different phyllosilicates

are provided and are used in example II1.3. The samples 1 (Bentonite C2), 3

(Bentonil XR) "and 4 (Tixoton) are phylosilicates according to new claim 1

since they are of the mineral type bentonite and comprise montmorillonite in
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an ainount of 70 %, 84 % and 66 % which is above the value of “at least
50.0 wt.-%”. Sample 2 (Terrana) éo’mprises only 12 % montmorillonite and,
ther‘efore_,»does' not fall under the definition of phyllosilicate as claimed in

new claim 1.

Under item II1.3. of the additional experimental data flocculation tests with
Omyased and these different phyllosilicates have been performed. As can be
seen from table 10, when Omyased is used in combination with Bentonite
C2, Bentonil XR of Tixoton the des:i'red effect, excellent binding activity for
impurities and especially for inorganic impurities which results in a good
cleansing quali‘ty of the water and/or sludge and/or sediment to be treated
(page 56, lines 17 to 27) is achieved. However, such a result cannot be
obtained when using Omyased in combination with Terrana which has only a
montmorillonite content of 12 %. Therefore, it has been credibly shown that
the prqcéss acbdrding to the presentinvén.tion can only be performed with a
phyllosilicaté' that is bentonite and has a montmorillonites content of at least

50.0 wt.-%, bésed'on the total wei_ght o‘f the bentopi.tc;.

Due to the additional experimental results and the above explanations the
applicant takes the position that at least the subject-matter of the new claim

set fulfils the requirerhents of Article 84 EPC.

III. Novelty

The Examiner does not raise any novelty objection in the Communication
dated 24 August 2015. Since the subject-matter of the new claim set is even

more restricted the applicant takes the position that it is also novel in view of

the prior art. -

10
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~ IV. Inventive step

The Examiner takes the position that the subject-matter of the presently
pending claim set is not inventive in view of the teaching of document D1.

However, the applicant takes the position that at least the subject-matter of

the new claim set is inventive for the following reasons.

New claim 1 refers to

“a process for the purification of water and/or dewatering of sludges

and/or sediments, comprising the following steps of:

a)

b)

d)

pro_viding water to be purified and/or sludge and/or sediment to be
dewatered comprising impurities;

providing at least one surface-treated calcium carbonate, wherein

at least 1 % of the accessible surface area of the calcium

carbonate is covered-by-a coativig-comprising at least one cationic

polymer, wherein the at least one cationic polymer is present in the

~ coating in an amount of 0.2 wt.-% to 10 wt.-%, based on the dry

weight of the calcium carbonate,

- providing at least one phyllosilicate, wherein the phyllosilicate is

‘bentonite y_vith a njgntmorillonites content of at least h] 0.0 wt—%

based on the total weight of the bentonite, and

contacting the water and/or sludge and/or sediment of step a) with

the at least one surface-ireated calcium carbonate of step b) and

" the at least one phylloSilicate of step c) for obtaining and removing

a composite material comprising the at least one surface-treated

calcium carbonate, the at least one phyllosilicate and impurities,

~ wherein contacting step d) is carried out by adding the at least one

* phyllosilicate of step ¢) to the water and/or sludge and/or sediment

of step a) before adding the at least one surface-treated calcium

carbonate of step b) to the water and/or sludge and/or sediment of

11

"%
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- stép a) and/or by adding a mixture comprising the at least one
surface-treated calcium carbonate of step b) and the at least one
- phyllosilicate of step c) to the water and/or sludge and/or sediment
of step a).”

As already pointed out above, by the use of these two compounds in
combination and in the order as claiméd in step d) an excellent binding
activity for impurities and especially for inorganic impurities is provided
which results in a good cleansing quality (quite clear supernatant) of the

water and/or sludge and/or sediment to be treated (page 56, lines 17 to 27).

Thérefdre, the problem to be solved of the present invention may be seen as
how to decrease the concentration of impurities, especially of inorganic

impurities. However, the process should be easy to perform at low costs.

This h_aé bee‘n‘ solved by the present invention. As can be seen from the
: exampleé of vthe_‘pres"éht application and the examples of the additional
experimental vdvat‘a‘, e'.‘g. example I11.3 the combination of the compounds of
steps b) and c¢) during the purification step in the order as claimed in step d)
results in an excellent binding activity for impurities and especially for
inorganic impurities, and thus, leads to an improved cleansing quality of the
water and/orS_h_xdgev and/or sediment to be treated (page 56, lines 17 to 27) in

comparison to a process of the prior art. -

However, such a combination is nowhere disclosed in D1 not is there a hint

that such a combination may be advantageous.

As already pointed out in the previ'.ous_ submission dated 11 May 2015, D1
does merely refer to hydrophobised bentonite whereas the present application

refers to at least one iphyllosilicate, wherein the phyllosilicate is bentonite

Maiwald
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with a montm_orillonit}es content of at least 50.0 wt.-%, based on the total

weight of the bentonite. As shown in the additional experimental data, the

desired technical effect can only be achieved if the bentonite has a

- montmbrillbnite content of at least 50.0 wt.-%. However, such a value is not

mentioned in D1 nor is there a hint that when using bentonites with a lower
montmofillonite_: value no flocculation can be achieved. Furthermore, D1
refers to hydrophobised bentonite whereas the present invention merely
refers to bentonites. As already pointed out in the previous submission the

phyllosilicates of the present invention are neither “hydrophobised” nor

_“organij’iecf’ as claimed in D1 and, therefore, have different properties, and

 thus, are different materials.

Additionally, new claim 1 refers to at least one surface-treated calcium
carbonate, wherein at least 1 % of the accessible surface area of the calcium
carbonate is covered by a coating comprising at least one cationic polymer.

Contrary to that D1 refers to hydrophobised calcium carbonate that is at least

- partially coated with a hydrophobising agent of the formula R-X, wherein X

~ is a Cg-Cyq hydrocarbon residue, and X is a functional group, preferably a

carboxylate, amine, hydroxyl or phosphonate (paragraphs [0071] to [0075] of
D1). Therefore, the hydrophobised calcium carbonate of D1 does not
comprise é coating of a polymer but merely of molecules with short hydrogen
residues, for example alkyl, alkylaryl, arylalky! or aryl having 8 to 24 carbon
atoms. As demonstrated under item II1.4. of the additional experimental data
provided with_ this submission, ﬂoéculaﬁon takes only place if a surface-
treated‘ c.alcium carbonate is used, wherein the coating comprises a cationic

olymer.

Finally, the applicant would like to point out that the desired technical effect,

namely éxcellent binding activity for impurities and especially for inorganic

‘impurities whiéh results in a good cleansing quality of the water and/or

13
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sludge and/or sediment to be treated is merely possible if the contacting of
the water and/or sludge and/or sediment of step a) with the at least one
surface-treated calcium carbonate of step b) and the at least one phyllosilicate
of step ¢) is carried out in the sequénce order as defined in step d) of new
claim 1. More precisely, contacting step d) has to be carried out by adding the
- at least one phyllosilicate of step ¢) to the water and/or sludge and/or
sediment of step a) before adding the at least one surface-treated calcium
carbonate of step b) to the water and/or sludge and/or sediment of step a)

and/or by adding a mixture comprising the at least one surface-treated

calcium carbonate of step b) and the at least one phyllosilicate of step c) to

the water and/_br Sludge and/or sediment of step a).

The other way round, namely adding the at least one phyllosilicate of step c)
to the water and/or sludge and/of sediment of step a) after adding the at least
one surface-treatcd calcium carbonate of step b) to the water and/or sludge
and/or sédim_ent of step a) does not».iead to the desired effect. This can be
.cleaﬂy seen from examples I11.3., I11.5. and I11.6. of the additional
experirfxentél data. "Whereas in the examples I11.3. (adding a mixture of the
compouhds of sfép b) and step c) to the water and/or sludge and/or sediment
of step a)) and I11.6. (adding the compound of step c) to the water and/or
sludge and/or sediment of step a) before adding the compound of step b) to

the water and/or slii_dge and/or sediment of step a)) flocculation takes place
and the remaining supernatant o the treated sediment sample is quite clear,
example I11.5. (adding the compound of step c) to the water and/or sludge
and/ot sediment of step a) after adding the compound of step b) to the water
and/or sludge and/or sediment of step a)) does not provide any improvement
regarding the clearness of the supernatants after flocculation since the

supernatant shows still turbidity values of 269 NTU.

14
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However, this is nowhere disclosed in D1, nor is there any hint that the
sequence order of addition has any impact on the flocculation behavior and

the clearness of the supernatant.

~ Due to the above explanations the applicant takes the position that the
subj ect-matter of new claim 1 as well as dependent claims 2 to 9 is inventive
in view of D1. The same arguments also apply to independent claims 10, 11

and 17 and to dépendent claims 12 to 16.

It is kindly requested to grant the present application as a next step. In the
unexpected case that there are remaining objections, the issuance of another
Communication is kindly requested. As an auxiliary measure only, we

request oral proéeedings before any decision is taken other than the grant of

the patent.
! (‘
(M
Maiwald Patentanwalts GmbH
(Bettina Chwalka)
Encls.:

New claims 1 to 17
(marked-up version)
New claims 1 to 17
(clean version)
Additional experimental data
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En respuesta a la Comunicaciéh de conformidad con el Articulo 94(3) del EPC con

fecha del 24 de Agosto de 2015, se hace la siguiente presentacion a nombre del

solicitante. -

- Adjunto a e$ta presentacién esta un nuevo juego de reivindicaciones 1 a 17 que
reemplazan Ias_ reivindicaciones 1 a 19 actualmente pendientes. Una copia del
nue\}o juego defeivindibacid_nes con las modificaciones marcadas se adjunta para
convénie.néia.v: Adicionalmehte‘, se adjuntan datos experimentales adicionales a

esta presentacion.

I. Modificaciones
El nuevo juego de reivindicaciones se basa en las reivindicaciones actualmente

- pendientes las cuales se han modificado de la siguiente forma:

La nueva reivindicacién 1 se basa en la reivindicacién 1 actualmente pendiente y
se ha' fnodificado all definir que “filosilicato es bentonita con un contenido de
montmorf//c.)hitaéide por Io_menos 50.% en peso con base en el peso total de la
bentbnité’;ﬁ "El soporte pafé esta modificacion se puede encontrar en la
rveivi'n_di'céciéh‘ 7-éctualment.el pendiente asi como en la pagina 38, lineas 15 a 20.
Ademés_,‘se- ha. definido que el paso d) de poner en contacto se “lleva a cabo al
adicionar el por lo menos uh'ﬁ/o‘si/)'cato del péso ¢) al agua y/o lodo y/o sedimento
del baSo a)far';tes de adicione.:r'e'/ por lo menos un carbonato de calcio tratado en
' supe‘r'ﬁcie del paso b) al agué y/o lodo y/o sedimento del paso a) y/o al adicionar
una ﬁéezéla que comprende el por lo menos un carbonato de calcio tratado en
‘superficie del paso b) y el por lo menos un filosilicato del paso c) al agua y/o lodo
y/o sedimento del paso a)”. El soporte para esta modificacion se puede encontrar
én'la$ rei_.\./ikndicac}:iones 8 y 9 actualmente pendientes y en la pagina 41, lineas 14 a

17 yenla 'pég.ina 46, lineas 4 a 7.



Las nuevas reivindicaciones 2 a 6 son idénticas a las reivindicaciones 2 a 6

actualmente pendientes.

Las nuevas reivindicaciones 7 y 15 se basan en las reivindicaciones 7 y 17
actualmente pendientes y se han modificado para adoptar la redaccion de las

nuevas reivindicaciones 7 y 15 a la redaccién de las reivindicaciones modificadas

1y 10.
Las reivindicaciones 8 y 9 actualmente pendientes se han eliminado.

Las - hUev_as"_reivindicacionevsb 8 9, 12 a 14, 16 y 17 se basan en las
reivindicacidnes 10, 11, 14 a 16, 18 y 19 actualmente pendientes y no se han

modificado aparte de adoptar las referencias anteriores correspondientemente.

Las nuevas reivindicacionés' 10 y 11 se basan en las reivindicaciones 12 y 13
actualmente p“endientes y se han modificado al definir que el “filosilicato es
bentOnité‘bonﬁn contenido ’de montmorillonitas de por lo menos 50.0% en peso,
con base en. el peso total de Ia bentonita”. El soporte para estas modificaciones se

puede encontrar en la reivindicacion 15 actualmente pendiente asi como en la

pagina 38, lineas 15 a 20.

. Arﬁéulo 84 del EPC
Se sefala en la- ComunlcaCIon del 24 de Agosto de 2015 que el presente juego de
| relvmdlcamones no puede cumphr con los requerimientos del Articulo 84 del EPC
debidd a la. amplitu'd “injustificada” de las reivindicaciones. Sin embargo, el
sohmtante toma la posicion que por lo menos la materia objeto del nuevo juego de

re|V|nd|caC|ones cumple los reqwsﬂos del Articulo 84 del EPC. Las observaciones



provistas por la Divisién de Examen y en el siguiente por el solicitante pueden —

como se indica correctamente — también o alternativamente ser consideradas bajo

el Articulo 56 del EPC.

La nueva reivindicacion 1 define

‘un proceso ‘para la purificacion de agua y/o deshidrataciéon de lodos y/o

sedimentos, que comprende los siguientes pasos de:

a)

b

d)

suministrar agua a purificar y/o lodo y/o sedimento a deshidratar que
. comprende impurezas;
~ suministrar por lo menos un carbonato de calcio con superficie tratada, en

’dohde por lo menos 1% del éfea superficial accesible del carbonato de

calcio se cubre por un recubrimiento que comprende por lo menos un

polimero catiénico, en donde el por lo menos un polimero catiénico esta

: présehte.e'n el recubrimiento en una cantidad de 0.2% en peso a 10% en

peso, con base en el peso seco del carbonato de calcio,

suministrar por lo menos un filosilicato, en donde el filosilicato es bentonita

con un contenido de niontmofil/onitas de por lo menos 50.0% en peso, con
) base en el peso total de la bentonita, y

- poner en contacto el agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) con el por lo

menos un carbonato de calcio con superficie tratada del paso b) y el por lo

menos un filosilicato del paso c) para obtener y remover un material

compuesto que comprende el por lo menos un carbonato de calcio con

superficie tratada, el p‘or lo menos un filosilicato e impurezas, en donde el

paso d) de poner en contacto se lleva a cabo al adicionar el por lo menos un
- ﬁlos_i/ica'to del paso c) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) antes de

_édicioln_ér' el por lo menos un carbonato de calcio de superficie tratada del

paso _b)"a‘l agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) y/o al adicionar una

~mezcla que comprende el por lo menos un carbonato de calcio con



superficie tratada dél paso b) y el por lo menos un filosilicato del paso c) al

agua y/o lodo y/o sedimento del paso a)”.

Para soportar la amplitud del nuevo juego de reivindicaciones el solicitante le
gustaria referirse a los datos experimentales adicionales adjuntos al presente

memorial.

Bajo.el item 3 de la Comunicacién anterior el Examinador sefiala que en los
: ejemplos' de la presente solicitud la superficie “esta cubierta con un recubrimiento”
lo que "s'ignifica que la superficie esta totaimente cubierta y no sélo 1% como se

define en la reivindicacion 1.

El sdlicitanté quisiera sUmi‘niétrar datos experimentales adicionales que
- demuestran que el procesiode acuerdo con la presente invencién es factible y
tiene el éfé'ctd deseado,'_ especificamente excelente actividad de unién por
impu.rezas y-especialmenté po'r-irﬁpurezas inorganicas lo que resulta en una buena
calidad limpiadora (flotante cla'ro) del agua y/o lodo y/o sedimento a tratar (pagina

56, lineas 17 a.27), incluso si la superficie s6lo se ha recubierto parcialmente.

En I.os' 'd.atos"experimentales adicionales adjuntos al presente memorial, se utiliza
Omyased como carbonato de calcio d‘e superficie tratada. Omyased comprende
Catiofast'BP'como recubrihiiehtq.catiénico sobre la superficie del carbonato de
calcio con superficie modifidadé.' Catiofast BP es un poliDADMAC soluble en agua
(polidialil dimetil 'amoniocloruro)? el cual es un polimero catidnico. Como se puede
- ver a.barti.rv d.e l'é tabla 7, 1.1% del area superficie accesible del carbonato de calcio
esta cu_bierto'por el recubrimiento y el polimero cationico esta presente en el
recubrimientAo en una cantidad de 1.8% en peso, con base en el peso seco del

carbonato de calcio con superficie modificada.



La prueba de floculacion se realizd con el carbonato de calcio de superficie tratada
anteriqrménte mencionado (Orﬁyased) de acuerdo con la presente invencién.
como se pUede ver a partif de la tabla 10 (lll.3. pruebas de floculacién con
Omyased y‘filosiiicato), se utilizé Omyased en combinacién con un filosilicato de
acuerdo con .l.a”nueva reivindicacic’m 1 (bentonita C2, Bentonil XR y Tixoton) en un
proceso paré .Ia'purifi‘cacié'n. de agua y/o deshidrataciéon de lodos y/o sedimentos.
Como se puede ver a parti.r de estos ejemplos, después de 20 minutos de tiempo
de estabiliZac_i;én las muestras que se han tratado con el Omyased y un filosilicato
de aCuerdo‘_ céh la presente jnvencién (tubos 3 y 6) tienen un flotante mucho mas
claro que los tubos 1 y 2 (muestra pura y muestra simplemente tratada con
Omiased y sin filosilicato). Esto significa que las impure.zas en las muestras son
unidas excelentes por el proceso inventivo lo que resulta en un flotante claro y, por
o 't_a'rjto, Una’-buena calidad Iim’pi'adora del agua y/o lodo y/o sedimento a tratar
(pégiﬁa 56I|neas 17 a 27) Por lo tanto, se ha mostrado de forma creible que el

proceso de acuerdo con la presente invencion se puede realizar con un carbonato

de calcio con superficie tratada, en donde por lo menos 1% del area accesible del

carbonato de .calcio estd cubierto por un recubrimiento que comprende por lo

menos un polimero catidnico. -

Bajo el item 4 de la Comunicacién anterior el Examinador toma la posicién que no
se ha hecho creible que los compuestos suministrados bajo el paso b) y ¢) son
efectivos en cualquier cantidad o relaciéon dado que Unicamente una cantidad o

relacion de 1:1 se ha utilizado en los ejemplos divulgados en la descripcion.

- En este contexto el solicitante de nuevo quisiera referirse al item 111.3. (pruebas de
floculacion con Omiased vy filosilicato) de los datos experimentales adicionales.

Como se puede ver a partir de la tabla 10, se han realizado varias pruebas con



diferéntes felaéiones de carbonato de calcio de superficie tratada : filosilicato. Mas
.prec}isamehte‘, en estos ex_perimentos se han utilizédo relaciones de 10:1, 5:1, 2:1
y 11 del compuesto del paso b) (carbonato de calcio con superficie tratada
(Omyased)) al compuesto del paso c) (filosilicato de acuerdo con la presente
invencié_n (Bentonita C2, Bentoﬁil XR y Tixoton)). Como se puede ver a partir de
estas-‘-pr'uébés,':después de 20 minutos de tiempo de estabilizacién las muestras
que se han p.relparado por Qn probeso de acuerdo con la presente invencion (tubos
3y 6) tienen un flotante mucho mas claro que los tubos 1y 2 (muestra en blanco y

muestra ‘simplemente tratada con Omyased y sin filosilicato). Esto significa que

independiente de la relacidn de los compuestos suministrados bajo los pasos b) y

c) las impurezas en las muestras son unidas excelentes por-el proceso inventivo lo
que resQIta_ en una buena caiidad limpiadora del agua y/o lodo y/o sedimento a
tratar (pégina 56, lineas 17 a 27).‘ Por lo tanto, se ha mostrado de forma creible
que el proc_es.o de acuerdo con la presente invencién se puede realizar dentro de
un ‘amplio rango. de la reIéCic’Jn de carbonato de célcio con superficie tratada :
filosilicato y, por lo tanto, la restriccion a una relacion especial o cantidad de los

compuestos provistos bajo los pasos b) y ¢) es injustificada.

Bajo el item 5 de la Comunicacién anterior se establece que los ejemplos sélo se
" pueden comparar si s6lo un parametro se cambia. Ademas, el Examinador indica

que la reduccion en floc no esta definida en las reivindicaciones independientes.

Para sup'érar_las objecione‘sAdel Examinador el solicitante quisiera referirse a los
datos experimentales adicionélé_s adjuntos al presente memorial. En este contexto
| el SoIiCita'nteAsef.refiere espééial_mente a los ejemplos bajo los items Ill.1. a 1ll.4. del
| repo&é dé‘ Iélb‘ouratorio adi_c'::i‘Onal. Bajo el item lil.1. se han preparado pruebas de
floculacion con carbonato de calcio con superficie tratada sin filosilicato y bajo el

item l1l.2. se han preparado pruebas de floculacién con filosilicato son carbonato



de ca'lc:_io con 's'uperficie tratada. Como se puede ver a partir de estas dos pruebas
se p'uede sufﬁinistrar ninguna .floc_:ulacién o floculacion de simplemente 40% con
_un flotante bastante tarbido. Unicamente si ambos compuestos son utilizados en
combinacién '(_III.3. pruebas de floculacién con Omyased Yy filosilicato) es posible la

floculacion en combinacion con flotantes bastante claros.

Sin embargo, dicha floculacion en combinacion con un flotante bastante claro es
sélo posible.con compuestos como se definen en los pasos b) y ¢) de la nueva
reivindicacién 1. Bajo el itém Il.4 se han realizado pruebas de floculacion con un
carbonatb"de;CaIcio que no se ha tratado en superficie en combinacion con un
filosilicato. 'C_Qrﬁo se puede v_er., no se pudo lograr ninguna floculacién. Por lo tanto,
se ha mosfradQ- por medio de estos experimentos adicionales que es de hecho la

combinacion del carbonato de calcio con superficie tratada como se define en el

paso b) y el filosilicato como se define en el paso ¢) de la nueva reivindicacién lo

que lleva al efecto deseado, especificamente la excelente actividad de unién por

impurezas y especialmente por impurezas inorganicas lo que resulta en una buena

calidad limpiadora del agu'é y/o lodo y/o sedimento a tratar (pagina 56, lineas 17 a

27).

Con relacion ‘a la objecién: del Examinador que la reduccién de floc no esta

definida en las reivindicaciones independientes el solicitante quisiera sefalar lo

siguiente:

Un objeto de la presente invencidon es suministrar un proceso alterno de
~ tratamiento de ‘agua, el cual efectivamente disminuye la concentracion de

impurezas.



La nueva reivindicacién 1 se refiere a un proceso para la purificacién de agua y/o
deshidratacion de lodos y/o sedimentos que comprende los pasos a) a d). Por
medio del proceso de acuerdo con la presente invencion es posible suministrar

excelente actividad de unién por impurezas y especialmente por impurezas

inorganicas lo cual resulta en una buena calidad limpiadora del agua y/o lodo y/o
sedimento a tratar (pagina 56, lineas 17 a 27). Sin embargo, este efecto técnico o

resultado no estd divulgado en las reivindicaciones dado que es un resultado

directo del proceso reivindicado. El solicitante quisiera sefialar que de acuerdo con
las Guias el efecto de un proceso inventivo no se tiene que incorporar en las
reivihdicéciones..Por el cont_rario,v dicha definicion se interpreta como un resultado
a alvcanzar_ y, por lo tanto, nb se permite mencionarla en las reivindicaciones de

acuerdo con .'él EPC.

Bajo el item 6 el Examinador sefiala que los ejemplos de la presente solicitud
suministran una densidad de carga catiénica lo cual no hacen las reivindicaciones

independientes.

Sin embargo, el solicitante quisiera sefialar que se divulga en la nueva

reivindicacion 1 bajo el pasQ b) que el recubrimiento comprende por lo menos un

polimér‘o catiénico. El experto en la materia sabe que un polimero catiénico tiene
una carga total cationica positiva. Esto también se define en la pagina 8, lineas 17
a 22 de Ié presente solicitud. Por lo tanto, la densidad de carga catidnica como se
suministra en los ejemplos_de la presente solicitud y como se suministra en los
ejemplos de los datos experimentales adicionales también se define en la nueva

reivihdic‘ac':ié‘n.independiente 1.

Adicionalmente, se establece por el Examinador que de acuerdo con la redaccién

de la reivindicacién 1 actualmente pendiente el carbonato de calcio con superficie



tratada y el filosilicato se pueden adicionar en cualquier orden pero la efectividad
simplemente_se ha mostrado para la mezcla de los dos o al someter el agua

primero a bentonita y luego al CaCOj; con superficie tratada.

El solicitante"quisiera sefialar que la nueva reivindicacion 1 se ha modificado al
defihir qué ;}‘el' paso d) de poner en contacto se lleva a cabo al adicionar el por lo
menos un lfilc.>s_i»l:icato del paso c) al agua y/I lodo y/o sedimento del paso a) antes
de adicidnarlel por lo mends un carbonato de calcio con superficie tratada del paso
b) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) o al adicionar una mezcla que
comprende el por lo menos un carbonato de calcio con superficie tratada del paso
b) y él por Io  menos un filosilicato del paso c¢) al agua y/o lodo y/o sedimento”

como se solicita por parte del Examinador.

Para soportar mas esta dedérécién el solicitante quisiera referirse a los ejemplos
I||.3.', sy I1.6. de los datos experimentales adicionales. Mientras que en los
: ejemp'los-_llv_l:..3‘ (adicion de uha m@a_ de los compuestos del paso b) y el paso c) al
agua'y/d lodo y/o sedimentvo de.I. paso a)) y I11.6 (adicién del compuesto del paso c)
al agua y/o lodo y/o sédimento del paso a) antes de adicionar el compuesto del
paso b) al agua y/o lodo ylo sedimento del paso a)) la floculacién toma lugar y el
flotante re_stante de la mues{ra de sedimento tratada es bastante clara, el ejemplo
.5 (adiciéh del compuesto del paso c) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a)
después dé édicionar el compuesto del paso b) al agua y/o lodo y/o sedimento del
paso a)) no suministra ninguna mejoria con relacion a la claridad de los flotantes
después de la floculacién dado que el flotante muestra aun valores de turbidez de
269 I.N'TU.. Por lo tanto, el brde'n' de contacto como se define en el paso d) de la

nueva reivindicacion 1 esta soportado por los datos experimentales.



El solicitante .qﬁisiera sefialar que la nueva reivindicacion 1 se ha modificado
adicionalmente al definir que el “filosilicato es bentonita con un contenido de
montmorilloﬁ)’fas de por lo menos 50% en peso, con base en el peso total de la
bentonita”. El solicitante qUisie_ra manifestar que sélo con un filosilicato como se

define en la nueva reivindicacion 1 se puede alcanzar el efecto deseado.

En els‘te'conlt'exfael solicitante quisiera referirse al item 1.1. muestras de filosilicato
de los dato's'experimentales adicionales. Se .suministran y se utilizan cuatro
filosilicatos diferentes en el ejemplo Ill.3. Las muestras 1 (Bentonita C2), 3
(Bentonil XR) y 4 (Tixoton).son filosilicatos de acuerdo con la nueva reivindicacién
1 ya.'qUe'.iestqé son bentoni_tas de tipo mineral y comprenden montmorillonita en
“una Ca:nt'idad'v_.de_ 70%, 84%_y 66% lo cual estd por encima del valor de “por lo
menos 50% en. peso”. La muestra 2 (Terrana) comprende unicémente 12% de

montmorillonita y, por lo tanto, no cae dentro de la definicion de filosilicato como se

define en la nueva reivindicacion 1.

Bajo el itéfﬁ III,3. de los d,étos'experimentales adicionales, se realizaron pruebas
de floCulaciQn_ con Omyaséd y estos diferentes filosilicatos. Como se puede ver a
partir de la tabla 10, cuandvo se utiliza Omyased en combinacidon con Bentonita C2,
Bentonil XR o-”T:ixoton se logra el efecto deseado, excelente actividad de unién
para “im.p'ur‘eza’é especialménte para impurezas inorganicas lo que resulta en una
bueha calidad 'limpiadora del agua y/o lodo y/o sedimento a tratar (pagina 56,
Ifneas 17 a 27) Sin embe_irgo, dicho resultado no se puede obtener cuando se
utiliza Omyased en combin’a.cién con Terrana el cual tiene Unicamente un
contenido d_e%' montmorillonita de 12%. Por lo tanto, se ha mostrado de forma
creibie CIL‘Jev el proceso de'acuérdo con la presente invencion se puede realizar

Unicamente con un filosilicato gque es bentonita y tiene un contenido de
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montmorilionitas de por lo menos 50% en peso, con base en el peso total de la

bentonita.

Debido a los resultados experimentales adicionales y las explicaciones anteriores,
el solicitante toma la posicion que por lo menos la materia objeto del nuevo juego

reivindicatoridcumple con los requerimientos del Articulo 84 del EPC.

. Noved;d  .

El Examinad_or no plantea.ninguna objecién de novedad en la Comunicacién del
24 de_Agosto d‘e 2015. Dado que la materia objeto del nuevo juego reivindicatorio
est_é‘.at’m_ m’és‘__'rjestringido el solicitante toma la posicion que éste también. es

novedoso' -eh-Vista del estado del arte.

IV. Nivel inventivo

El Examinador toma la posiCién que la materia objeto del juego de reivindicaciones
actUalmente péndientes no es inventivo en vista de las ensefianzas del documento
D1. Sin embargo, el solicitante toma la posicidn que por lo menos la materia objeto

del niievo juego reivindicatorio es inventiva por las siguientes razones.

La nueva reivindicacién 1se réfiere a

“‘un proc;_esb para la purificacion de agua y/o deshidratacién de lodos y/o

sedirhentos, qu_e comprende los Siguientes pasos de:

a) 'sumini'st_rar agua a: purificar y/o lodo y/o sedimento a deshidratar que
cpmpren‘de impurezas; |

b) suministrar por lo menos un carbonato de calcio con superficie tratada, en

donde por lo menos 1 % del area_superficial accesible del carbonato de

“calcio _se cubre por un recubrimiento que comprende por lo menos un

polimero_catiénico, en donde el por lo menos un polimero catiénico esta

11



presente en el recubrimiento en una cantidad de 0.2% en peso a 10% en
- peso, con base en el peso seco del carbonato de calcio,

c) - -_suministfar por lo menos un filosilicato, en donde el filosilicato es bentonita

con un contenido de montmorillonitas de por lo menos 50.0% en peso, con

base en el peso total de la bentonita, y

d) poner en contacto el agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) con el por lo
- mehos un ‘carbonato‘ de éa/cio con supefficie tratada del paso b) y el por lo
~menos un filosilicato del paso c) para obtener y remover un material
compuesto que corhprende el por lo menos un carbonato de calcio con
-Superficie tratada, el por lo menos un filosilicato e impurezas, en donde el
paso d) de poner en contacto se lleva a cabo al adicionar el por lo menos un
filosilicato del paso é).'<al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) antes de
adicionar el por lo menos un carbonato de calcio de superficie tratada del
paso b) __ al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) y/o al adicionar una
_rm que comprendé- el por lo menos un carbonato de calcio con
.'supe‘rﬁc':ie fratada de/v'p'aso b) y el por lo menos un filosilicato del paso c) al

. agua y/o lodo y/o sedimento del paso a)”.

Comd ya se indicd anteriormente, por medio del uso de estos dos compuestos en
combinacion y en el orden como se define en el paso d) se suministra una
excelente ‘actividad de union para impurezas y especialmente para impurezas
inorgénicé‘é, lo cual resulta en una buena calidad limpiadora (flotante bastante

claro) del agUa y/o lodo y/o sedimento a tratar (pagina 56, lineas 17 a 27).
Por lo tanto, el problema a resolver de la presente invencién se puede ver como

cémo disminuir la concentracion de impurezas, especialmente de impurezas

~ inorganicas. Sin embargo, el proceso debe ser facil de llevar a cabo a bajo costo.

12
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Esto se ha resuelto por medio de la presente invencion. Como se puede ver a
partir de’ los "ej.emplos de la presente solicitud y los ejemplos de los datos
experimehtalle.s: adicionales,:vrv)or' ‘ejemplo el ejemplo ll.3 la combinaciéon de los
compuéstos de los pasos b) y c) durante el paso de purificacion en el orden como
se define en el paso d) resulta en una excelente actividad de unién para impurezas
y especialmente para impure_zas inorganicas, y asi, lleva a una calidad limpiadora
mejorada 'dél.égua y/o lodo y/o sedimento a tratar (pagina 56, lineas 17 a 27) en

comparacion con un proceso del arte previo.

Sin embargd, .dicha combinacion no esta divulgada en ninguna parte de D1 ni hay

una sugerencia de que dicha combinacion pueda ser ventajosa.

Como ya se sefald en la presentacion anterior del 11 de mayo de 2015, D1
simplemente se refiere a bentonita hidréfoba mientras que la presente solicitud se

refiere a por lo menos un filosilicato, en donde el filosilicato es bentonita con un

contenido de montmorillonitas de por lo menos 50% en peso, con base en el peso
total de la bé;n_tonita. Como se muestra en los datos experimentales adicionales, el
efectc.)-técﬁic.;b déseado sélb se puede lograr si la bentonita tiene un contenido de
montmorillonité de por lo menos 50% en peso. Sin embargo, dicho valor no se
menciona en D1 ni hay una ensefianza que cuando se usan bentonitas con un
valor_de montnﬁorillonita ménor no se pueda lograr floculacion. Adicionalmente, D1
se refiére‘-:a béhtonita hidréfoba mientras que la presente invencién simplemente
se r_éfiere -é; béntonitas. C_Qmo ya se indicdé en la previa presentacion, los
f'ilosilicatbs de la presente invencion no son “hidréfobos” ni “organicos” como se

define en D1y, por lo tanto, tienen diferentes propiedades, y asi, son materiales

diferentés. |
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Adicionalmente, la nueva reivindicacién 1 se refiere a por lo menos un carbonato
de calcio con superficie tratada, en donde por lo menos 1% del area superficial

accesible del ‘carbonato de calcio estd cubierta por un recubrimiento que

comprénde pbr lo menos un polimero catidnico. Contrario a esto D1 se refiere a
carbohato de calcio hidréfobo que esta por lo menos parcialmente recubierto con
un agente de hidrofugacién de la férmula R-X, en donde X es un residuo de
hidrocarbUrd Ce-Cas, y X €5 un grupo funcional, preferiblemente un carboxilado,
amina, hidroxil o fosfonato (parrafos [0071] a [0075] de D1). Por lo tanto, el
carboﬁato de calcio hidréfobo de D1 no comprende un recubrimiento de un
polimero sin‘o}que simplemente de moléculas con residuos cortos de hidrégeno,
por ejemplo, alquilo, alquilarilo, arilalquilo o arilo que tienen 8 a 24 atomos de
carbono. Como se demostré bajo el item Ill.4. de los datos experimentales
adicidnales-p_ro\/istos con este memorial, la floculacion sé6lo toma lugar si se utiliza
un carbonato de calcio con superficie tratada, en donde el recubrimiento

comprende un polimero catidnico.

Finaimente,‘ el solicitante ;quisieré manifestar que el efecto técnico deseado,
especi_ficér"nénte .excelente' actividad de unién para impurezas y especialmente
para impure'zé'svinorgénicas lo cual resulta en una buena calidad limpiadora del
agua y/o lodo y/o sedimento a tratar es simplemente posible si el contacto del
agua y/d lodo y/o sedimento del paso a) con el por lo menos un carbonato de
calcio con“sup'erficie tratada del paso b) y el por lo menos un filosilicato del paso c)
se IleVa a cébo en el orden de secuencia como se define en el paso d) de la nueva
reivindica_cién 1. Mas prec»isamente, el contacto del paso d) se tiene que llevar a
cabo ‘al iadicion.ar el por lo menos un filosilicato del paso c) al agua y/o lodo y/o
sediméhto del paso a) antes de adicional el por lo menos un carbonato de calcio
con supé_rfié_ié t_ra_tada del péSo b) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) y/o al

adicionar una mezcla que comprende el por lo menos un carbonato de calcio con
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superficie tratada del paso'b) y el por lo menos un filosilicato del paso c) al agua

y/o lodo y/dsedimento del paso a).

De la otra forfna; especificamente adicionar el por lo menos un filosilicato del paso
c) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) después de adicionar el por lo menos
un carbbnatov de calcio coh'éUpe'rficie tratada del paso b) al agua y/o lodo y/o
sed'imento dei paso a) no lleva al efecto deseado. Esto se puede ver claramente a
- partir de los éjemplos 1.3, 1I1.5. y 11.6. de los datos experimentales adicionales.
Mientraé en los ejemplos II.I.3. (édicién de una mezcla de los compuestos del paso
'b) y el baso c) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a)) y IIl.6. (adicién del
compuesto del paso’ c) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a) antes de
adicionar el cqmpuesto del-paso b) al agua y/o lodo y/o sedimento del paso a)) la

floculacion toma lugar y el flotante restante de la muestra de sedimento tratada es

_bastahfe claro, el ejemplo I1.5. (adicion del compuesto del paso c) al agua y/o lodo

y/o sedimento del paso a) después de adicionar el compuesto del paso b) al agua
y/o lodo y/o sedimento del paso a)) no suministra ninguna mejoria con relacion a la
claridad de- los flotantes vde‘s'pués de la floculacién dado que el flotante aun

’ mués’tra valores de turbidez de 269 NTU.

Sin embargo, esto no se divulga en ninguna parte de D1, ni hay una sugerencia
que el orden de secuencia de adicion tenga algin impacto sobre el

comportamiento de floculacion y la claridad del flotante.

Debido a las explicaciones anteriores el solicitante toma la posicion que la materia
objeto de la nueva reivindicacién 1 asi como de las reivindicaciones dependientes
2 a 9 es inventiva en vista de D1. Los mismos argumentos también aplican a las

reivindicaciones independientes 10, 11 y 17 y a las reivindicaciones dependientes

12a16.
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Additional Experimental Data

Impact of bentonite on flocculation using Omysed

I. Materials

I.1. Sediment sample

The sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 2 has been provided on 19 March 2015

from RWE Power AG.

The total solid (TS) content, pH, conductivity and charge is measured (Table 1).

The provided sample has a TS content of 27.9% after homogenization with mechanical
stirring. The sample is diluted down to 2.5% solid content for evaluating the flocculation
performance. The provided sample is brown, nearly black, of very fine and oily consistency

(Figure 1).

Table 1: Characterization of the sludge sample “Wasserhaltung 6, Becken 2” sample from

RWE Power AG (Germany).

Wasserhaltung 6, Becken
Sample 5
20150320-WHG6-Be2-
Lab name
500mm
Initial TS (%) 24.2
pH 7.1
Conductivity (mS/cm) 225
Charge (mVal/g) 22.3 (anionic)

Figure 1: Sample “Wasserhaltung 6, Becken 2” 1 RWE Power AG (Germany)



1.2. Phvllosilicate samples

Four bentonite samples are provided. The mineralogical composition of these samples is

investigated by XRD (Table 2).

Three samples (Bentonite C2, Bentonil XR and Tixoton) show clay concentration of
“Montmorillonite / Beidellite” between 66 and 84%. The Terrana sample shows a clay
concentration of “Montmorillonite / Beidellite” of [2%.

Table 2: Mineralogical characterization of the phyllosilicates used for the flocculation tests.

N° | Samples name | Mineral type Main Mineral composition (%)
Montmorillonite | Vermiculite | Quartz
Beidellite
1 | Bentonite C2 Na-bentonite 70 0 16
2 | Terrana Clay 12 39 14
3 | Bentonil XR Na-bentonite 84 0 3
4 | Tixoton Na-bentonite 66 0 15

The granulometry of the dry samples is also analysed using a Malvern 3000 (Table 3) and
showes the same range of particle size distribution with dsy between 28 - 42 mm and a top cut

(dgg) between 132 =211 mm,

Table 3: Granulometry of the samples used during the flocculation trials.

N® | Samples name | Mineral type Granulometry (mm)
Median (dsq) TOp Cut (dog)
| | Bentonite C2 Na-bentonite 42.3 177
2 | Terrana Clay 41.7 211
3 | Bentonil XR Na-bentonite 354 163
4 | Tixoton Na-bentonite 279 132
100 = —
——Bentonite C2
- —=Terrana
% || ——Bentoni XR
= Tixoton
80 |
70
% €0
£
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Graph 1: Particle size distribution of the phyllosilicates used during the flocculation trials
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The charge of the phyllosilicates is measured by titration using a particle charge detector
(PCD). The three samples Bentonite C2, Bentonil XR and Tixoton, show a higher anionic
charge between 1030 — 1317 mVal/g, while the Terrana sample shows only a low anionic
charge of 227 mVal/g (Table 4)

Table 4: Charge of the phyllosilicates used during the flocculation trials.

N° Samp]BS name Charge (mva]/g)

1 Bentonite C2 1317 + 67 (anionic)
2 Terrana 227 + 15 (anionic)
3 Bentonil XR 1147 + 82 (anionic)
4 Tixoton 1030 + 56 (anionic)

L.3. Surface-treated calcium carbonate (Omyased)

Omyased, a surface-treated calcium carbonate comprising a coating is prepared and diluted
down to 10% TS with deionized water for the flocculation lab testing. The particle size
distribution is measured on site using the standard Sedigraph method (Table 5).

Table 5: Particle size distribution of Omyased.
Sedigraph standard

<l mm (%) | <2 mm (%) |<5 mm (%) | dsp (mm)| dgg (mm) (Sn?;;‘@
Omyased 43.3 79.5 97.9 1,15 5.24 37.3

The calcium carbonate used for the preparation of the surface-treated calcium carbonate is a
surface-modified calcium carbonate (MCC) and the cationic coating is provided by the dosage
of Catiofast BP at 1.8%, based on the calcium carbonate weight. The repartition of the
cationic charge within the surface of the calcium carbonate or within the aqueous phase of the
Omyased slurry is investigated (Table 6). The charge distribution on the calcium carbonate
surface is calculated accordingly (Table 7).

Table 6: Cationic charge distribution between the surface of the calcium carbonate and the
aqueous phase of the slurry for Omyased.

Cationic charge Charge

(mVal/g) distribution
Total slurry 173.5 100%
Aqueous phase 67.4 38.8%
calcium carbonate surface 106.1 61.2%

Table 7: Cationic charge distribution on the surface of the calcium carbonate,

Catiofast BP
Do‘sed. . _ 1.8%
based on calcium carbonate weight
Estimated on the calcium carbonate surface, 1 1%
based on the charge distribution )
Distribution on the calcium carbonate surface (mg/m”) 0.3




I1. Sample preparation and flocculation procedure

I1.1. Sample preparation

The sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 27 is first thoroughly mixed using a
mechanical mixing device and then sieved through a 500 mm mesh. The sediment sample is
diluted with deionized water.

I1. 2. Flocculation procedure (MWT05)

The goal of the lab testing consists in evaluating the flocculation and settling of the sediment

samples using Omyased and phyllosilicate. The Omyased is diluted down to 10% TS with
deionized water.

A constant target dosage of Omyased, per sludge total solid, as kgary / trs, is tested on a
diluted sediment sample, while phyllosilicates are dosed, either one single phyllosilicat at
different concentrations or several phyllosilicates at the same concentration.

The treated sediment sample is mixed for 2 minutes at 300 rpm after having dosed the
required quantity of the Omyased into the sludge sample. The flocculation is then evaluated
by observing the sludge flocculation over 20 minutes of settling time. The turbidity,

respectively the clearness of the supernatant, is evaluated upon time in order to evaluate the
turbidity decrease with time.

I11. Results of the flocculation tests

II1.1. Flocculation tests with surface-treated calcium carbonate (Omyased) alone

The testing is performed using the sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 2 that is
sieved through a 500 mm mesh, and then diluted down to ~ 2.5% TS as already set out above.

The exact TS content is measured and used for the calculations of the Omyased dosage. The
Omyased dosage is chosen according to previous lab testing showing good flocculation

properties of the sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 2", at ~ 20 kgary / trs of
Omyased (Table 8).

It can be observed under these testing conditions that a flocculation takes place when using ~
20 kgury/ trs of Omyased, but a quite turbid supernatant is provided. After 20 minutes of
settling time it can be observed that the flocculated sludge settled down to merely ~40% of
the initial volume.

Table 8: MWTOS5 flocculation lab tests of sieved sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" at
2.5% TS using Omyased alone at different dosages.

Dosage 20 minutes settling time
Omyased (ppm) 500
phyllosilicate (ppm) 0
Omyased (kgan/teea) |- X | 9.6
hyllosilicate (Kggn/teeq) 0




Omyased
alone

I11.2. Flocculation tests with phyllosilicate alone

The testing is performed using the sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 2 that is
sieved through a 500 mm mesh, and then diluted down to ~ 2.5% TS as already set out above.

As phyllosilicate bentonite C2 sample alone is used. The phyllosilicate is added at different
dosages between ~ 2 — 20 kgyry / trs (Table 9).

It can be observed that the use of bentonite C2 alone is not providing any flocculation at all, at
all the tested dosages. After 20 minutes settling time no flocculation has taken place, without
any settling either.

Table 9: MWTOS flocculation lab tests of sieved sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" at
2.5% TS using phyllosilicate alone at different dosages.

Dosage 20 minutes settling time
Omyased (ppm) 0
phyllosilicate (ppm) 0 |50 [100 [250 | 500
Omyased (kggq/teeq) |Blank 0
P*}I{gfsﬁ‘jte 0 |20 39|93 ' 19.6
ry/ Lse E _ E

phyllosilicate
alone

II1.3. Flocculation tests with Omyased and phvllosilicate

The testing is performed using the sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 2 that is
sieved through a 500 mm mesh, and then diluted down to ~ 2.5% TS as already set out above.

The exact TS content is measured and used for the calculations of the Omyased /
phyllosilicate dosages, added simultaneously. The Omyased dosage is chosen according to
previous lab testing showing good flocculation properties of the sediment sample
“Wasserhaltung 6, Becken 2", at ~ 20 kgaey / trs of Omyased (Table 10).

In the testing conditions it can be observed that the addition of the phyllosilicates Bentonil
XR, Tixoton or Bentonite C2 provides clearer supernatants of the sediment sample, whereas

x
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the addition of Terrana does not provide any improvement regarding either the quality of the
obtained supernatants after flocculation or the final volume of the flocculated sludge.

Table 10: MWTOS flocculation lab tests of sieved sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" at
2.5% TS using Omyased (~20 kgy.y/ trs) and different dosages of phyllosilicate.

Dosage 20 minutes settling time
Omysed (ppm) 500
phyllosilicate (ppm) |, | 0 1 50 [100 [250 | 500
Omyased (kggn/tsed) 19.6
phyllosilicate (kgqr/tsed) 0 [20]39]98]19.6

oA

Bentonite C2

Terrana

Omyased

Bentonil XR

Tixoton

I11.4. Flocculation tests with calcium carbonate that has not been surface-treated and
phyllosilicate

The testing is performed using the sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 27 that is
sieved through a 500 mm mesh, and then diluted down to ~ 2.5% TS as already set out above.



As calcium carbonate a surface-modified calcium carbonate is used without surface-treatment
(uncoated CC) and as phyllosilicate bentonite C2 is used. The calcium carbonate is used at a
constant dosage of ~ 20 kggry/ t1s for the flocculation test, in combination with different
dosages of phyllosilicate between ~ 2 — 20 kgyr / trs (Table 11).

Under these testing conditions it can be observed that the use of calcium carbonate without
surface-treatment (no cationic polymer) alone or in combination with a phyllosilicate at
different dosages is not providing any flocculation at all. After 20 minutes settling time no
flocculation has taken place, without any settling either.

Table 11: MWTOS flocculation lab tests of sieved sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" at
2.5% TS using calcium carbonate that has not been surface-treated (~20 kgary/ trs) and
different dosages of phyllosilicate.

Dosage 20 minutes settling time
Uncoated CC (ppm) 500
phyllosilicate (ppm) | | 0 | 50 [100 [250 | 500

Uncoated CC (kggry/tsea) 19.6
hyllosilicate (Kgar/tea) 0 [20]39]98]196

Uncoated CC
+
phyllosilicate

IIL.5. Flocculation tests Sequence (first surface-treated calcium carbonate and then

phyllosilicate)

The testing is performed using the sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" that is
sieved through a 500 mm mesh, and then diluted down to ~ 2.5% TS as already set out above,

Omyased is used as surface-treated calcium carbonate and bentonite C2 is used as
phyllosilicate. First Omyased is added to the sediment sample at a constant dosage of ~ 20
kgary / trs and afterwards the phyllosilicate at different dosages between ~ 2 — 20 kg / t1s is
added (Table 12).

It can be observed that using first the surface-treated calcium carbonate and then the
phyllosilicate does not provide any improvement regarding the clearness of the supernatants
after the flocculation. The turbidity of the supernatant only decreases down to 269 NTU for
the highest dosage of phyllosilicate for this sequence (first surface-treated calcium carbonate
and then phyllosilicate).

The volume of the flocculated sludge obtained after the dosage of the phyllosilicate increases
slightly from 40% of the initial volume when only the surface-treated calcium carbonate is
added, to 55% of the initial volume for the highest dosage of phyllosilicate.

.
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Table 12: MWTOS3 flocculation lab tests of sieved sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" at
2.5% TS using first Omyased (~20 kggry/ trs) and afterwards different dosages of
phyllosilicate.

Dosage 20 minutes settling time
Omyased (ppm) 500
phyllosilicate (ppm) | | 0 | 50 100 [250 | 500
Omyased (kgury/tsed) 19.6
hyllosilicate (kgqr/tsed) 0 120[3.9]98] 196
phy Zari/tsed : 120 [39 ]98] o

RAE L Lo

First Omyased alone

First Omyased,
afterwards phyllosilicate

Final turbidity (NTU) | N/A | 419 {384 |269 | 308 | 269

Flocculated sludge as
volume ratio (V o/ Vinitial)

N/A |40% |40% |44% |45% | 50%
|

I1L.6. Flocculation tests Sequence (first phyllosilicate and then surface-treated calcium

carbonate)

The testing was again performed using the sieved sediment sample “Wasserhaltung 6, Becken
2" that is diluted down to ~ 2.5% TS.

Omyased is used as surface-treated calcium carbonate and bentonite C2 is used as
phyllosilicate. First the phyllosilicate is added to the sediment sample at different dosages of

between ~ 2 - 20 kgary/ trs and afterwards Omyased is added at a constant dosage of ~
20 kgdry/ trs (Table 13)

It can be observed that using the following sequence “first phyllosilicate and afterwards the
surface-treated calcium carbonate™ provides significant improvement regarding the clearness
of the supernatants after the flocculation, when compared to the inverse sequence (see
flocculation test I11.5.). The turbidity of the supernatant decreased down to 77.8 NTU for the
highest dosage of phyllosilicate for this sequence (first phyllosilicate and afterwards the
surface-treated calcium carbonate), wich is much lower than for the reverse sequence (first
surface-treated calcium carbonate and then phyllosilicate).

The volume of the flocculated sludge obtained after the dosage of the phyllosilicate increases

to a higher range, reaching 60% of the initial volume for the highest dosage of the
phyllosilicate.



Table 13: MWTOS flocculation lab tests of sieved sample “Wasserhaltung 6, Becken 2" at
2.5% TS using first different dosages of phyllosilicate and afterwards Omyased (~20 kgacy/
trs).

Dosage 20 minutes settling time
Omyased (ppm) 500
phyllosilicate (ppm) | | 0 | 50 [100 [250 | 500
Omyased (kggry/tsea) 19.6
hyllosilicate (Kgar/teed) 10 ]20]39198]196

First phyllosilicate alone

S

2

First phyllosilicate,
afterwards Omyased

Rty o i e
Final turbidity (NTU) | N/A | 396 | 341 [332 | 115 | 77.8
Flocculated sludge as
volume ratio (Vgoe/Vinitial)




Datos Experimentales Adicionales
Impacto de bentonita sobre floculacién utilizando Omysed

|. Materiales

I.1. Muestra de sedimento

La muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken 2" fue suministrada el 19 de
marzo de 2015 desde RWE Power AG.

Se mide el contenido de sélidos totales (TS), pH, conductividad y carga (Tabla 1)
La muestra suministrada tiene un contenido de TS de 27,9% después de ser
homogenizada por agitacion mecanica. La muestra es diluida hasta un contenido
de sélidos de 2,5% para evaluar el desempefio de la floculacion. La muestra

suministrada es café, casi negra, de una consistencia muy fina casi aceitosa

(Figura 1).

Tabla 1: Caracterizacion de la muestra de lodo “Wasserhaltung 6, Becken 2,

muestra de RWE Power AG (Alemania)

Muestra Wasserhaltung 6, Becken 2 |
Nombre del laboratorio 20150320-WH6-Be2-

500 mm
TS inicial % 242
pH Tl
Conductividad (mS/cm) 225
Carga (mVal/g) 22,3 (anionico)

Figura 1: Muestra de “Wasserhaltung 6, Becken 2" de RWE Power AG (Alemania)
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1.2 Muestras de filosilicato

Se proporcionaron cuatro muestras de bentonita. La composicion mineraldgica de
estas muestras se investiga por XRD (Tabla 2).

Tres muestras (Bentonita C2, Bentonil XR y Tixoton) muestra una concentracion
de arcilla de “Montmorillonita/Beidellita” entre 66 y 84%. La muestra Terrana

muestra una concentracion de arcilla “Montmorillonita/Beidellita” del 12%.

Tabla 2: Caracterizacion mineralogica de los filosilicatos utilizados para las

pruebas de floculacién.

N° | Nombre de | Tipo de mineral Composicion mineral principal (%)
la muestra - Montmorillonita | Vermiculita | Cuarzo
Beidellita
1 Bentonita C2 | Na-bentonita 70 0 16
2 Terrana Arcilla 12 | 39 14
3 Bentonil XR | Na-bentonita 84 0 B
4 Tixoton Na-bentonita 66 0 15

La granulometria de las muestras secas también es analizada utilizando un
Malvern 3000 (Tabla 3) y muestra el mismo rango de distribucién de particulas con

un dso de entre 28 — 42 mm y un corte superior (dgg) entre 132 — 211 mm.

Tabla 3: Granulometria de las muestras utilizadas durante las pruebas de

floculacion.
N° | Nombre de la muestra | Tipo de mineral Granulometria (mm)
‘ Media Corte superior
(ds0) (o) |
l 1 | Bentonita C2 Na-bentonita 42,3 177
' 2 | Terrana Arcilla 417 211
| 3 [ Bentonil XR Na-bentonita 35,4 163




4 Tixoton

Na-bentonita

27.9

132

Particulas mas finas de |

Tamafic de particula [

Grafico 1: Distribucidn del tamafo de particula de los filosilicatos utilizados

durante las pruebas de floculacion.

La carga de los filosilicatos es medida por titulacion utilizando un detector de carga

de particula (PCD). Las tres muestras Bentonita C2, Bentonil XR y Tixoton,

mostraron una carga anionica mayor entre 1030 — 1317 mVal/g, en tanto que la

muestra Terrana mostro solo una carga aniénica baja de 227 mVal/g (Tabla 4).

Tabla 4: Carga de los filosilicatos utilizados durante las pruebas de floculacion.

[ N® | Nombre de las muestras Carga (mVal/g)
1 Bentonita C2 1317 £ 67 (anionico)
2 Terrana 227 + 15 (anionico)
3 Bentonil XR 1147 + 82 (anionico)
4 Tixoton 1030 + 56 (anionico)

I.3 Carbonato de calcio con tratamiento superficial (Omyased)




Omyased, un carbonato de calcio con tratamiento superficial que comprende un

recubrimiento es preparado y diluido hasta un 10% de TS con agua desionizada

para la prueba de floculacion de laboratorio. La distribucion del tamafio de

particula se mide en el sitio utilizando el método estandar de Sedigraph (Tabla 5).

Tabla 5: Distribucion de tamario de particula de Omyased.

Estandar de Sedigraph
<1 mm (%) | <2 mm (%) | <5 mm (%) | d50 (mm) | d98 (mm) SAA
. (m?/g)
Omyased 43,3 79,5 97,9 1,15 5,24 373

El carbonato de calcio utilizado para la preparacion del calcio con tratamiento

superficial es un carbonato de calcio modificado superficialmente (MCC) vy el

recubrimiento cationico es suministrado por dosificacién de Catiofast BP al 1,8%,

basado en el peso del carbonato de calcio. La reparticion de la carga catidnica

dentro de la superficie del carbonato de calcio o dentro de la fase acuosa de la

lechada de Omyased es investigada (Tabla 6). La distribuciéon de carga de la

superficie del carbonato de calcio se calcula en concordancia (Tabla 7).

Tabla 6: Distribucion de carga cationica ente la superficie del carbonato de calcio

y la fase acuosa de la lechada de Omyased.

Carga cationica Distribucion de
(mVal/g) la carga
Lechada total 1788 100%
Fase acuosa 67,4 38,8%
Superficie del carbonato de calcio 106,1 61,2%

Tabla 7: Distribucion de la carga cationica sobre la superficie del carbonato de

calcio.

B



Catiofast BP

Dosificado, 1,8%

en base al peso de carbonato de calcio

Estimado en la superficie del carbonato de calcio, 1,1%

basado en la distribucion de carga

Distribucion sobre la superficie de carbonato de calcio (mg/m2) 0,3%

Il. Procedimiento de preparacion y floculacion de las muestras

1l.1. Preparacion de las muestras

La muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken 2" es primero vigorosamente
mezclada utilizando un dispositivo mecanico de mezclado y luego tamizado
utilizado una malla de 500 mm. La muestra de sedimentos es diluida con agua

desionizada.

Il.2. Procedimiento de floculacion (MWTO05)

El objetivo de la prueba de laboratorio consiste en evaluar la floculacién y la
decantacion de las muestras de sedimentos utilizando Omyased vy filosilicato. El

Omyased es diluido hasta un 10% de TS con agua desionizada.

Se prueba una dosis objetivo constante de Omyased, por solidos totales en el
lodo, como kgsecoftrs, €n una muestra diluida de sedimento, mientras que los
filosilicatos son dosificados, ya sea un solo filosilicato a diferentes concentraciones

o varios filosilicatos a la misma concentracion.

La muestra de sedimentos tratada es mezclada por 2 minutos a 300 rpm después
de haber dosificado la cantidad requerida de Omyased en la muestra de lodo.
Luego se evalla la floculacion observando la floculacién del lodo durante 20

minutos de tiempo de decantacion. La turbidez, respecto a la limpieza del



sobrenadante, es evaluada en el tiempo con el fin de evaluar la disminucion de la
turbidez en el tiempo.

Ill. Resultados de las pruebas de floculacion

I1l.1. Pruebas de floculacion utilizando solo carbonato de calcio tratado

superficialmente.

La prueba se realiza utilizando la muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken
2" que es tamizada a través de una malla de 500 mm, y luego diluida hasta ~ 2,5%

de TS como ya se establecio arriba.

El contenido exacto de TS es medido y utilizado para el calculo de la dosis de
Omyased. La dosis de Omyased se elige de acuerdo con una pruebas previas de
laboratorio que muestran buenas propiedades de floculacion de la muestra de

sedimento “Wasserhaltung 6, Becken 2", a ~ 20 Kgseco/tts de Omyased (Tabla 8).

Puede observarse bajo estas condiciones de prueba que se lleva a cabo una
floculacion cuando se utilizan ~ 20 Kgseco/trs de Omyased, pero se proporciona un
sobrenadante algo turbio. Después de 20 minutos de tiempo de decantacién

puede observarse que el lodo floculado se ha decantado a meramente ~ 40% del

volumen inicial.

Tabla 8: Pruebas de laboratorio de floculacion MWTO05 sobre la muestra tamizada

“Wasserhaltung 6, Becken 2" a 2,5% de TS utilizando Omyased solo a diferentes

dosis.
Dosis 20 minutos de tiempo de decantacion
Omyased (ppm) 500
Filosilicato (ppm) Blanco 0
i Omyased (Kgseco/tTs) 19,6




Filosilicato (Kgsecoftrs) 0

Omyased solo

1.2 Pruebas de floculacion solo con filosilicato

La prueba se realiza utilizando la muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken
2" que es tamizada a través de una malla de 500 mm, y luego diluida hasta ~ 2,5%

de TS como ya se establecio¢ arriba.

Ya que que solo se utiliza la muestra de filosilicato bentonita C2. El filosilicato es

adicionado a diferentes dosis entre ~2 — 20 Kgsecoftts (Tabla 9).

Puede observarse que el uso de la bentonita C2 sola no proporciona ninguna
floculacién, a todas las dosis probadas. Después de 20 minutos de tiempo de

decantacion no tuvo lugar ninguna floculacion, ni tampoco hubo sedimentacion.

Tabla 9: Pruebas de laboratorio de floculacién MWTO5 sobre la muestra tamizada

“Wasserhaltung 6, Becken 2" a 2,5% de TS utilizando filosilicato solo a diferentes

dosis.
Dosis 20 minutos de tiempo de decantacion
Omyased (ppm) 0
Filosilicato (ppm) Blanco 0 50 | 100 | 250 | 5002
Omyased (Kgseco/tsed) 0
7



Filosilicato (Kgsscoftsea) 0 [20]39]98]196

Filosilicato solo

I1l.3. Pruebas de floculacion con Omysed y filosilicato

La prueba se realiza utilizando la muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken
2" que es tamizada a traveés de una malla de 500 mm, y luego diluida hasta ~ 2,5%

de TS como ya se establecio arriba.

El contenido exacto de TS es medido y utilizado para el calculo de las dosis de
Omyased/filosilicato. La dosis de Omyased se elige de acuerdo con una pruebas
previas de laboratorio que muestran buenas propiedades de floculacion de la
muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken 2", a ~ 20 Kgseco/tts de Omyased

(Tabla 10).

En las condiciones de prueba puede observarse que la adicion de los filosilicatos
Bentonil XR, Tixoton o Bentonita C2 proporciona sobrenadantes mas claros de la
muestra de sobrenadantes mas clara de la muestra de sedimentos, en tanto que la
adicion de Terrana no proporciona ninguna mejora respecto a la calidad de los

sobrenadantes obtenidos después de la floculacién o del volumen final del lodo

floculado.

Tabla 10: Pruebas de laboratorio de floculacion MWTO05 sobre la muestra tamizada
‘Wasserhaltung 6, Becken 2" a 2,5% de TS utilizando Omyased (~ 20 Kgsecoftrs) v

diferentes dosis de filosilicato.



Dosis

20 minutos de tiempo de decantacion

Omyased (ppm)

Filosilicato (ppm)

Omyased (Kgseco/tsed)

Filosilicato (Kgseco/tsed)
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0 | 50 | 100|250 500
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IIl.4. Prueba de floculacién con carbonato de calcio que no ha sido tratado

superficialmente y filosilicato.




La prueba se realiza utilizando la muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken
2" que es tamizada a través de una malla de 500 mm, y luego diluida hasta ~ 2,5%

de TS como ya se establecio arriba.

Como carbonato de calcio se utiliza un carbonato de calcio modificado
superficialmente sin tratamiento de superficie (CC sin recubrimiento) y como
filosilicato se utiliza bentonita C2. El carbonato de calcio se utiliza a una dosis
constante de ~ 20 Kgsecoftts para la prueba de floculacion, en combinacidén con

dosis diferentes de filosilicato entre ~2 — 20 Kgseco/tts (Tabla 11).

Bajo estas condiciones de prueba puede observarse que el uso de carbonato de
calcio sin tratamiento superficial (sin polimero cationico) solo o en combinacion
con un filosilicato a diferentes dosis no proporciona ninguna floculacion. Después
de 20 minutos de tiempo de decantacion no ha tenido lugar ninguna floculacion, ni

tampoco ha habido decantacién.

Tabla 11: Pruebas de laboratorio de floculacion MWTOS5 sobre la muestra
tamizada “Wasserhaltung 6, Becken 2" a 2,5% de TS utilizando carbonato de
calcio que no ha sido tratado superficialmente (~ 20 Kgseco/trs) v filosilicato a

diferentes dosis.

Dosis 20 minutos de tiempo de decantacién
CC sin recubrimiento (ppm) 500
Filosilicato (ppm) 0 50 | 100 | 250 | 500
Blanco
CC sin recubrimiento (Kgseco/tseq) 19,6
FI[OSI“C&’[O (Kgsecgltsed) O 2,0 3,9 9,8 19,6
10
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IIl.5. Secuencia de las pruebas de floculacion (primero carbonato de calcio

tratado superficialmente y luego filosilicato)

La prueba se realiza utilizando la muestra de sedimento “Wasserhaltung 6, Becken
2" que es tamizada a través de una malla de 500 mm, y luego diluida hasta ~ 2,5%

de TS como ya se establecio arriba.

El Omyased se utiliza como carbonato de calcio tratado superficialmente y la
bentonita C2 de utiliza como el filosilicato. Primero se agrega Omyased a la

muestra de sedimentos a una dosis constante de ~ 20 Kgseco/tts Y luego se agrega

el filosilicato a dosis diferentes entre ~2 — 20 Kgseco/trs (Tabla 12).

Puede observarse que utlizar primero el carbonato de calcio tratado
superficialmente y luego el filosilicato no proporciona ninguna mejora respecto a la
claridad de los sobrenadantes después de la floculacién. La turbidez del
sobrenadante solo disminuye hasta 269 NTU para la dosis mas alta de filosilicato

para esta secuencia (primero carbonato de calcio tratado superficialmente y luego

filosilicato).

El volumen del lodo floculado obtenido después de la dosificacién del filosilicato se
incrementa levemente de 40% del volumen inicial cuando solo se agrega el

carbonato de calcio tratado superficialmente, a 55% del volumen inicial para la

dosis mas alta de filosilicato.

11



Tabla 12: Pruebas de laboratorio de floculacion MWTQ05 sobre la muestra
tamizada "Wasserhaltung 6, Becken 2" a 2,5% de TS utilizando Omyased (~ 20

Kasecoltrs) ¥ luego diferentes dosis de filosilicato.

Dosis 20 minutos de tiempo de decantacion J
Omyased (ppm) 500
Filosilicato (ppm) 0 1 50 | 100 | 250 500
Blanco
Omyased (Kgseco/tsed) 19,6
FllOSI'!CatO (Kgseco/tsed) O 2,0 3,9 9,8 19,6

Primero Omyased solo

Primero Omyased,

luego filosilicato

Turbidez ﬁnal (NTU) N/A 419 384 269 308 269

LLodo floculado como

proporcion de volumen N/A 40% | 40% | 44% | 45% | 50%

(Viioc/Vinicial)

[1.6. Secuencia de prueba de floculacion (primero filosilicato y luego

carbonato de calcio tratado superficialmente)

La prueba se realiza nuevamente utilizando la muestra de sedimento

"Wasserhaltung 6, Becken 2" tamizada y luego diluida hasta ~ 2,5% de TS,
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El Omyased se utiliza como carbonato de calcio tratado superficialmente y la

bentonita C2 de utiliza como el filosilicato. Primero se agrega el filosilicato a dosis
diferentes entre ~2 — 20 Kgseco/trs ¥ luego se agrega Omyased a la muestra de

sedimentos a una dosis constante de ~ 20 Kgseco/tts (Tabla 13).

Puede observarse que utilizar la siguiente secuencia “primero filosilicato y luego el
carbonato de calcio tratado superficialmente” proporciona una mejora significativa
respecto a la claridad del sobrenadante después de la floculaciéon, cuando se
compara con la secuencia inversa (ver prueba de floculacion 111.5). La turbidez del
sobrenadante descendié hasta 77,8 NTU para la dosis mas alta de filosilicato en
esta secuencia (primero filosilicato y luego el carbonato de calcio tratado
superficialmente), lo cual es mucho mas bajo que para la secuencia inversa

(primero el carbonato de calcio tratado superficialmente y luego el filosilicato).

El volumen del lodo floculado que se obtiene después de la dosificacion del
filosilicato se incrementa a un rango mayor, alcanzando el 60% del volumen inicial

para la dosis mas alta del filosilicato.

Tabla 13: Pruebas de laboratorio de floculacion MWTO05 sobre la muestra tamizada
‘Wasserhaltung 6, Becken 2" a 2,5% de TS utilizando diferentes dosis de

filosilicato y luego Omyased (~ 20 Kgseco/trs).

Dosis 20 minutos de tiempo de decantacion —’
T Omyased (ppm) 500
Filosilicato (ppm) 0 {50 t 100 | 250 500
Blanco | [
Omyased (Kgseco/tsed) 19,6
Filosilicato (Kgseco/tsed) 0 (203998 19,6
13
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Primero filosilicato solo
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Primero filosilicato,

luego Omyased

Turbidez final (NTU) N/A 396 341 332 115 | 77,8
Lodo floculado como
proporcién de volumen N/A | 40% | 40% | 40% | 50% | 60%
(VflocNiniciaI)
.
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