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Fecha de Presentacién Internal. 10 de Agosto de 2004

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

1. Documentos estudiados

Descripcion: Folios: 146 a 164 modificada
Reivindicaciones: Folios: 165 a 167 modificadas

Dibujos: Folios: 30 a 34 como se radico inicialmente
Prioridad: Folios: 44 a 93

US 10/916,045, 10 de Agosto de 2004
2. Objeto de la invencion

Titulo de la solicitud
Paquete tensoactivo para el tratamiento de pozos y un método para su utilizacion.

El problema planteado en esta solicitud es la necesidad de retirar las costras a base
de petroleo formadas durante la perforacion de los pozos y la adhesion del cemento a
las paredes del pozo.

Para solucionar este problema técnico la solicitud en estudio proporciona una mezcla
de tensoactivos que es util para retirar las costras a base de petréleo y para proteger
la lechada de cemento de la contaminacion con petréleo.
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Clasificacidn Internacional de Patentes (IPC) en C09K/02, E21B21/14, E21B37/06,
E21B33/138, C04B111/70.

3. De la solicitud de Patente (segun el caso)

Reivindicaciones (articulo 30 D 486)

El capitulo reivindicatorio de la solicitud en estudio presenta los siguientes defectos:

¢ En lareivindicacion 1, 10 y 11 se observa que se esta definiendo el primery
segundo tensoactivos solamente por el parametro HLB, lo cual no es
aceptable para compuestos quimicos (tensoactivos). Es asi como caracterizar
el primer tensoactivo con HLB entre 10 a15 no define la materia a patentar ya
encierra un amplio numero de tensoactivos, por ejemplo, triton X-45
(HLB=10.4), tween 80 (HLB=15), tween 65 (HLB=10.5), alcohol primario (C12-
15) poli —=EO (HLB=12), entre otros. Asi mismo en la reivindicacién 8, 10y 11
el no definir el tensoactivo aniénico no define la materia a proteger. Es asi
como en las reivindicaciones anteriores se deben definir los tensoactivos no
ionicos y anionico utilizados en la invencién.

Por lo anterior, el capitulo reivindicatorio no cumple con el requisito de de acuerdo al
art. 30 de la Decision 486.

4. Determinacion del Estado de la Técnica

La fecha para determinar el estado de Ia técnica es 10 de Agosto de 2004, de
acuerdo al la fecha de prioridad invocada.

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

o . Fecha de
N Documento Titulo publicacién
D1 ES 2077040 FLUIDOS FUNCIONALES 1995-11-16

SURFACTANT COMPOSITIONS FOR
US6090754* equiv WELLBORE OPERATIONS, METHOD OF | 1999-06-17

D2 W09929408 FORMING SAME AND METHODS OF
USING SAME
— METHOD OF PRODUCING REVERSE
p5 | ES2250306" equiv. |0~ EMULSIONS FROM NON-IONIC | 2003-06-12

| W003048218 POLYMERS OR IONIC COPOLYMERS

*Equiv.; documento equivalente de la familia de patentes

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

Es importante mencionar que el siguiente analisis de patentabilidad se realiz6
teniendo en cuenta las objeciones de es numeral 3 de la presente comunicacion.

Nivel inventivo (articulo18 D486)

Respecto a la reivindicacion 1:

La reivindicacion 1 dice: “Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que
comprende:

a) Un primer tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo- lipofilo de entre 10y 15;
b) Un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipofilo de entre 2 y 6;
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¢) Un tensoactivo anidnico,
donde el tensoactivo anidnico comprende un lauril éter sulfato de amonio con entre 3
y 15 moles de oxido de etileno.
Respecto al estado de la técnica:

D1 describe el uso de surfactantes estructurados acuosos que pueden servir como
fluidos espaciadores (antes de la cementacion) para transportar las particulas sueltas
del pozo y dejar una superficie limpia mojada con agua para prestar una buena unién
con el cemento (Pag. 3 lineas 58-60), deben cumplir con una viscosidad baja y tener
propiedades de suspension de solidos (Pag. 4 lineas 5-6). Estos estan formulados
con tensoactivos no idnicos, anidnicos 6 catiénicos y electrolitos como salmuera de
mar. Los tensoactivos no ibnicos puede estar presentes opcionalmente, los utilizados
son los tienen un HLB de 2-18 (Pag. 7 lineas 55-56) entre los cuales se incluyen
alcoholes etoxilados, sorbitan esteres etoxilados, etc, donde todos anteriores
compuestos contienen todos un grupo alquilo o alquenilo Cg-C,, y hasta 20 etilénoxi
y/o grupos propilénoxi (Pag. 7 lineas 44-54). Los tensoactivos anidnicos pueden ser
éteres con 1 hasta 20 grupos etilénoxi como el lauril monoetoxi sulfato de amonio
(Pag. 7 lineas 28).

D2 relaciona una composicidn de tensoactivos para operaciones en pozos, que
incluye limpieza, cementacién, etc. (Col 3 lineas 16-23) en las paredes de los pozos.
Los alquil poliglicolicos pueden ser usados eficientemente como agentes
humectantes, dispersantes y/o emulsionantes en un ambiente basico como en la
lechadas de cemento (Col 2 lineas 18-22). La composicién mejorada de surfactantes
consiste en un primer y segundo surfactantes del grupo consistente de los alquil
poliglicosidos, con 9 a 13 y 12 a 18 grupos alquil respectivamente y un tercer
surfactante seleccionado del grupo de los alcoholes etoxilados lineales (Col 3 lineas
24-37) que contiene cerca de 6 a 8 atomos de carbono y de 2 a 8 6xidos de etileno y
un HLB entre 4 a 12 (Col 5 lineas 8-15).

Analisis de las diferencias respecto al estado de la técnica:

Caracteristicas Esenciales D1 D2
ES2077040 US6090754

Un primer tensoactivo no idnico con un equilibrio Sl (Pag. 7 NO
hidréfilo- lipdfilo de entre 10y 15 lineas 55-56)
Un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio NO Sl (Col 5
hidrofilo-lipofilo de entre 2y 6 lineas 14-15).
Un tensoactivo anidnico,
donde el tensoactivo anidnico comprende un lauril Sl (Pag. 7 NO
eter sulfato de amonio con entre 3y 15 moles de lineas 28)
oxido de etileno

Respecto a la solicitud en estudio D1 es el documento del estado de la técnica mas
cercano porque describe el uso de surfactantes estructurados para tratar de pozos,
en los ejemplos 4 y 5 se mezcla dos surfactantes uno no iénicos y uno aniénico.

La solicitud colombiana se diferencia en D1 por el uso de otro tensoactivo no iénico.
El problema técnico objetivo es lograr una mezcla de tensoactivos que se comporte
como un agente emulsificante, un agente de limpieza, un agente de dispersante y un

agente de humectante de acuerdo con las necesidades de tratamiento del pozo.

D2 muestra la solucién a este problema técnico, ya que describe que al formular una
mezcla de tensoactivos no idnicos como los alquil poliglicosidos y un alcohol
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etoxilado lineal, la mezcla puede actuar como un humectante, un dispersante y
emulsificante de acuerdo al parametro de solubilizacién deseado (Col 2 lineas 18-22,
Col & lineas 16-67 ).

Es asi como un experto medio que tuviera acceso a los documentos D1y D2, podria
verse motivado a incluir otro tensoactivo no idénico con un HLB bajo, ya que en los
pozos de petroleo el medio dispersante es aceite y el agente disperso es la mezcla
de tensoactivos, siendo necesario un emulsificador W/O como son los tensoactivos
con HLB de 2 a 6.Por lo tanto incluir este tensoactivo no representa un avance
tecnoldgico sobre el estado de la técnica.

En conclusion, esta reivindicacion y sus dependientes se encuentran afectadas en su
nivel inventivo ya que se derivan de manera evidente del estado de la técnica y
pueden ser obvias para un experto en al materia.

Respecto a la reivindicacion 8:

La reivindicacion 8 dice: “Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que
comprende:

a) Un primer tensoactivo no idnico con un equilibrio hidréfilo- lipdfilo de entre 10y 15;
b) Un segundo tensoactivo no idnico con un equilibrio hidréfilo-lipodfilo de entre 2 y 6;
¢) Un tensoactivo anionico,

donde el tensoactivo el primer y el segundo tensoactivo no ibnico comprende un
tridecanol etoxilado.

Respecto al estado de la técnica:

Caracteristicas Esenciales D1 D2
ES2077040 Use080754
Un primer tensoactivo no idnico con un equilibrio Sl (Pag. 7 NO
hidréfilo- lipdfilo de entre 10y 15 lineas 55-56)
Un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio NO Sl (Col 5
hidréfilo-lipofilo de entre 2y 6 lineas 14-15).
. - Sl (Pag. 7

Un tensoactivo aniénico, lineas 28) NO
donde los tensoactivos no idnicos comprende un NO Sl (Col 5
tridecanol etoxilado lineas 10-12)

Respecto a la solicitud en estudio D1 es el documento del estado de la técnica mas
cercano porque describe el uso de surfactantes estructurados para tratar de pozos.,

La solicitud.colombiana se diferencia en D1 por utilizar otro tensoactivo no iénico y
por la clase de tensoactivos no iénicos utilizados siendo estos un tridecanol
etoxilado.

La primera diferencia ya se analizo con la reivindicacidén anterior; con respecto del
tridecanol etoxilado se puede observar que utilizar este tipo de tensoactivo no le da
un efecto técnico sorprendente a esta reivindicacion, ya que de acuerdo a lo
divulgado en D1 donde se especifica que entre los tensoactivos no idnicos usados se
encuentran los alcoholes etoxilados con Cg-Cp, con hasta 20 grupos etilénoxi y D2
utiliza alcoholes etoxilados de cadena lineal donde la cadena alquil se encuentra
entre Ce-C1s. En los ejemplos se usa el NEODOL 91-2.5 que es la marca de Shell
Chemical para alcoholes etoxilados, donde 91 indica los atomos de carbono de la
cadena (Cq-C11) y el nUmero que va después es el promedio de las moléculas de
oxido de etileno adicionadas, pero Shell también dispone de alcoholes etoxilados con
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(C12-C+3) con diferentes HLB, como por ejemplo, N23-1(HLB 3.7), 23-2 (HLB 6.5) y
23-6.5 (HLB 11.8) mostrando que un mismo grupo de surfactantes puede satisfacer
las caracteristicas deseadas como humectantes, emulgente o detergente. Ademas,
D2 ensefia la mezcla de dos tensoactivos idnicos de la misma clase como los
poliglucosidos, especificando que los de cadena larga tiene propiedades emulgentes
y los de cadena corta actuan como humectantes (Col 3 lineas 1-3, Col 5 lineas 37-
47).

Es asi como un experto medio que tuviera acceso a los documentos D1y D2, podria
verse motivado usar el tridecanol etoxilado como tensoactivos no idnicos con
diferentes rangos de HLB. Es asi como incluir este tensoactivo no representa un
avance tecnoldgico sobre el estado de la técnica, ya que previamente se manejaban
alcoholes etoxilados para tratar pozos.

En conclusion, esta reivindicacion y sus dependientes se encuentran afectadas en su
nivel inventivo ya que se derivan de manera evidente del estado de la técnica y
pueden ser obvias para un experto en al materia.

Respecto a la reivindicacién 10 y 11:

La reivindicacion 10 dice: “Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que
comprende:

a) Un primer tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo- lipéfilo de entre 10y 15;
b) Un segundo tensoactivo no idnico con un equilibrio hidréfilo-lipéfilo de entre 2 y 6;
¢) Un tensoactivo aniénico,

donde las concentraciones de los componentes de la mezcla es como sigue: primer
tensoactivo no idnico entre 0.1 y 12% por vol., segundo tensoactivo no iénico entre
0.1y 4.0% por vol., el tensoactivo entre 0.1 y 6.0% por vol.

La reivindicacion 11 dice: “Un método para fabricar una mezcla de tensoactivos para

tratar pozos, que comprende los paso de:

a) Proveer un fluido base;

b) Mezclar un primer tensoactivo no idnico con un EHL de entre 10y 15 en el fluido
base para obtener una primera mezcla;

¢) Mezclar un tensoactivo anionico con la primera mezcla para obtener una segunda
mezcla; y

d) Mezclar un segundo tensoactivo con un EHL de entre 2 y 6 con una segunda
mezcla para formar la mezcla de tensoactivos,

donde las concentraciones de los componentes de la mezcla son como sigue: primer

tensoactivo no iénico entre 0.1 y 12% por vol., segundo tensoactivo no iénico entre

0.1y 4.0% por vol., y el tensoactivo anionico entre 0.1y 6.0% por vol.

Respecto al a la reivindicacién en estudio:

D5 describe que el sistema tensoactivo de la invencién cuyo HLB debe estar
comprendido entre 8 y 10 comprende, ademas de uno o mas de dichos tensoactivos
no ibnicos “A”, al menos un tensoactivo (no ibnico “B”) en el que todas sus cadenas
hidréfobas son saturadas y el HLB mayor que 12, preferiblemente igual o mayor de
13, en una cantidad entre 2 y 20% en peso total del sistema tensoactivo empleado en
la microemulsion. Se prefieren alcoholes etoxilados de HLB entre 13 y 18. El sistema
puede contener un tensoactivo anionico en una cantidad comprendida entre 0.1 y
10%. Cualquier tensoactivo anionico puede utilizarse en esta invencion (Pag. 5 lineas
20-31).

Esta diferencia no parece darle un efecto técnico sorprendente, ya que de acuerdo
con la regla Griffin, que es ampliamente conocida en el area de los tensoactivos, la
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cual define que dos tensoactivos pueden mezclarse siguiendo una regla lineal
basada en las fracciones en peso: HLBy=x1HLB1+ x2HLBx, donde HLB1y HLB;son
los HLB de los surfactantes 1y 2, x4, Xz son las fracciones de cada uno en la mezcla
y HLBy es el HLB de la mezcla. Es asi como variando las “x” se puede obtener una
serie continua de HLB entre los valores extremos
(http://www firp.ula.ve/archivos/cuadernos/S210A.pdf, pagina 4). Por lo tanto, hallar la
concentracion del segundo tensoactivo con un HLB entre 2 a 6 es un trabajo de rutina
de un técnico medio y no es necesario altura inventiva para ello.

D2 utiliza la regla de Griffin para obtener la concentraciéon de los tensoactivos tanto si
se desea solubilizar el aceite de las paredes del lodo como para humectar la lechada
de cemento (Col 5 lineas 41-47)

Es asi como un experto medio de que tuviera acceso al documento D5y D2, podria
hallar la concentracion del segundo tensoactivo no iénico, por medio de su trabajo
habitual. Por lo tanto, la concentracién del segundo tensoactivo conun HLBde 2 a 6
no representa un avance tecnolégico sobre el estado de la técnica.

Con respecto al metodo de fabricacion de la mezcla de tensoactivos, donde en primer
lugar se disuelve el tensoactivo con un HLB de 10 a 15, luego se disuelve el
tensoactivo aniénico y finalmente el tensoactivo no iénico con un HLB 2 a 6. Se
analiza que el primer tensoactivo no iénico es hidréfilo de acuerdo a la definicion
misma del HLB (hydrophilic-lipophilic balance) que establece un limite de maxima
eficacia para cada tipo o clase de tensoactivo, deduciéndose que entre mas alto es el
HLB de un agente, mayor sera su caracter hidréfilo.

Es asi como de acuerdo a la teoria de agentes tensoactivos, es mas facil para un
tensoactivo hidréfilo disolverse en agua (fluido base, formulacion 4-7 de la solicitud)
que uno tensoactivo lipofilo. Por otro lado, el tensoactivo aniénico no influye sobre el
sistema agua-tensoactivo hidréfilo y finalmente el tensoactivo lipéfilo al encontrar un
sistema con una superficie interfacial baja se disolvera facilmente. Por lo tanto, el
orden de adicidon seria obvio para un técnico medio en el arte no presentando un
avance tecnolégico sobre el estado de la técnica, careciendo de nivel inventivo.

En conclusién, las reivindicaciones 10, 11 y sus dependientes se encuentran
afectadas en su nivel inventivo ya que se derivan de manera evidente del estado de
la técnica y pueden ser obvias para un experto en al materia.

7. Conclusiones

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

N° Documento N° Reivindicaciones afectadas | Requisito que afecta

D1 ES 2077040 1-9 Nivel Inventivo

' D2 US6090754 1-13 Nivel Inventivo

D5 ES2250306 10-13 Nivel Inventivo
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En cumplimiento del articulo 45 de la Decisién 486 de fa Comisién de la Comunidad
Andina, se le indica que debe dar respuesta dentro del término de 60 dias contados a
partir de la fecha de notificacién de la presente comunicacién. En caso de no dar
respuesta al presente requerimiento, o si a pesar de la respuesta subsistieran los
impedimentos para la concesion, se denegara la patente.

Notifiquese el presenfte ofigfo cgnforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal ), del
capitulo quinto del rimero de la Circular Unica N° 10 de 2001.

Jefe de Division de Nuevas Creaciones

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

24 SET. 2009

CONCEPTO TECNICO EXAMINADOR TECNICO
N° 3093 Cédigo N° 202090
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JEFE DE DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA'Y COMERCIO
E. S. D.

REF: Expediente No. 05 042 315 — solicitud de patente de invencién a favor
de INTEVEP S.A.

Respuesta al oficio No. 10733 del 24 de septiembre de 2009

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO, portador de la tarjeta profesional No.
57.492 del C.S.J., asumo el poder conferido en mi como apoderado de la
sociedad INTEVEP S.A., segun lo acredita el documento de poder
presentado ante esa Divisidon y me permito dar respuesta a las observaciones
de caracter técnico y juridico, relacionadas con la patentabilidad, para la
concesidn de la patente de acuerdo con la Decisién 486 segun el concepto

técnico No. 3093 notificado por fijacién en lista de fecha 24 de septiembre de
2009.

En primer lugar, adjuntamos un nuevo capitulo reivindicatorio de 1-11
reivindicaciones que subsana las objeciones realizadas por el Sefior
Examinador. Este capitulo no amplia la materia inicialmente divulgada y

encuentra entero sustento en la descripcion.

Asimismo, respetuosamente discrepamos de la opinidbn del Sefor
Examinador en cuanto a la carencia de nivel inventivo de la presente solicitud ‘
frente a los documentos D1 (ES2077040), D2 (US6090754) y D5 !

(ES2250306) para lo que presentamos los siguientes argumentos.

BRIGARD & CASTRO ABOGADOS S.A. — NIT. 860.047.372-8
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No existe indicaciéon alguna en ninguno de los documentos citados por el
Sefior Examinador de las composiciones y procedimientos tal como se
reivindican en la presente solicitud, ni mucho menos que la combinacion de
dos tensoactivos no iénicos y un tensoactivo anionico confiera un efecto
técnico inesperado sobre la remociéon de tortas de lodo en aceite de los
pozos de perforacion. De esta manera, la composicion esta disefiada para
s'ver efectiva en la remocion de la torta de lodo previamente al proceso de
cementado del pozo, mejorando las propiedades de adhesién del cemento y
su resistencia a la degradacion. Los ejemplos presentes en la descripcion de
la invencion demuestran en su totalidad que la composicion es efectiva en
lograr la solucién a este problema técnico, por lo que consideramos que la
presente solicitud logra un efecto superior y una solucion efectiva sobre el

arte previo.

En los documentos D1, D2 y D5 se logran formulaciones que permiten la no
contaminacién de la pared de formacién, pero no se aproximan a la mejora
en la adherencia y a la no degradacion de la lechada de cemento. De igual
forma, en estos documentos se hace referencia a composiciones que
funcionan como fluidos de perforacion, fluidos de transferencia de calor, y
otros tipos de fluidos que no indican en ningin momento composiciones que
logren la remocién adecuada de la torta de lodo previamente al cementado, y
que asimismo optimicen el desempefio de la lechada de cemento que se
implementa en el proceso siguiente. De acuerdo con lo anterior, no existe
ninguna motivacion que permita a un técnico entrenado en la materia disefiar
y escoger de manera especifica los compuestos y concentraciones de la
presente invencion y asi lograr el efecto sorprendente desarrollado por los
inventores que se encuentra demostrado a lo largo de la descripcion del
documento. Por esta razon, consideramos que la posicién del Sefior
Examinador, cuando afirma que la presente invencidén corresponde a una
deduccion obvia del arte previo, solo proviene de un analisis retrospectivo
que le concede una ventaja adicional no disponible para los inven tores en su

proceso de investigacion.

BRIGARD & CASTRO ABOGADOS S.A. — NIT. 860.047.372-8
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De acuerdo con estos argumentos, consideramos que tanto las
composiciones especificamente disefiadas en la presente solicitud, como la
solucién planteada para el problema técnico correspondiente no son
derivables en ningin momento de manera obvia para un técnico versado en

la materia, lo cual confiere a la presente solicitud habilidad inventiva.

En vista de lo anteriormente expuesto, respetuosamente solicitamos el retiro
de las objeciones de la presente solicitud y la concesion del privilegio
solicitado, ya que en opinién del solicitante cumple con todos los requisitos

establecidos en la decision 486.

De la sefiora Jefe,

o

AN PABLO CADENA SARMIENTO
C.C. No. 80.410.337 de Usaquén
T.P. No. 57492 del C.S.J.

Calle 70A No. 4-41

Bogota, 18 de diciembre de 2009
MXB/NFA

Anexo

BRIGARD & CASTRO ABOGADOS S.A. — NIT. 860.047.372-8
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REIVINDICACIONES
Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que comprende:

- un primer tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipéfilo entre
10 y 15 que comprende un alcohol de sintesis de ester modificado de
férmula R-CH,-O(CH,; CH,0),H donde n es de 10 a 20;

- un segundo tensoactivo no ionico con un equilibrio hidrofilo-lipéfilo
entre 2 y 6 que comprende un alcohol de sintesis de ester modificado
de formula R-CH,-O(CH; CH,0),H donde nes de 3a 10; y

- un tensoactivo anionico, donde el tensoactivo aniénico comprende un
lauril éter sulfato de amonio con entre 3 y 15 moles de Oxido de

etileno.

La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 1, donde el primer tensoactivo
no idnico y el segundo tensoactivo no i6nico se encuentran presentes a una
proporcién por volumen del primer tensoactivo no idnico con respecto al

segundo tensoactivo no iénico de por lo menos 2.

El tensoactivo de la reivindicacion 2, donde la proporcion es por lo menos de
3.

La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 1, que ademas comprende

una sal.

La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 1, donde la mezcla es un

componente de una lechada de cemento.

Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que comprende:

- un primer tensoactivo no iénico con un equilibrio hidrdfilo-lipofilo de entre
10 y 15 que comprende tridecanol etoxilado;

- un segundo tensoactivo no i6nico con un equilibrio hidréfilo-lipdfilo de
entre 2 y 6 que comprende tridecanol etoxilado; y

- un tensoactivo anidnico, comprende un lauril éter sulfato de amonio con

entre 3 y 15 moles de 6xido de etileno

N



La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 6, donde el tensoactivo
aniénico comprende un lauril éter sulfato de amonio con entre alrededor de 3

y alredgdg[ de 15 moles de éxido de etileno.

Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos de acuerdo a la

reivindicacién 1, que comprende:

- un primer tensoactivo no idénico con un equilibrio hidréfilo-lipofilo entre 10 y
15 que comprende un alcohol de sintesis de ester modificado de formula
R-CH,-O(CH; CH;0),H donde n es de 10 a 20;

- un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipdfilo entre 2
y 6 que comprende un alcohol de sintesis de ester modificado de formula
R-CH,-O(CH; CH;0),H donde nesde 3a 10; y

- un tensoactivo anionico, donde el tensoactivo aniénico comprende un

lauril éter sulfato de amonio con entre 3 y 15 moles de 6xido de etileno;

y donde las concentraciones de los componentes de la mezcla son como
sigue: primer tensoactivo no i6nico entre 0.1 y 12.0 % por vol., segundo
tensoactivo no iénico entre 0.1 y 4.0 % por vol, y el tensoactivo anionico

entre 0.1y 6.0 % por vol.

Un método para fabricar una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos,

que comprende los pasos de:

- proveer un fluido de base;

- mezclar un primer tensoactivo no iénico, que comprende un alcohol de
sintesis de ester modificado de formula R-CH,-O(CH; CH20),H donde n
es de 10 a 20, en el fluido de base para obtener una primera mezcla;

- mezclar un tensoactivo anionico, donde el tensoactivo anionico
comprende un lauril éter sulfato de amonio con entre 3 y 15 moles de
oxido de etileno, con la primera mezcla para obtener una segunda mezcla;
y

- mezclar un segundo tensoactivo no idénico, que comprende un alcohol de
sintesis de ester modificado de formula R-CH,-O(CH; CH20),H donde n
es de 3 a 10, con la segunda mezcla para formar la mezcla de

tensoactivos,



10.

11.

0

donde las concentraciones de los componentes de la mezcla son como sigue:
primer tensoactivo no ionico entre 0.1 y 12.0 % por vol., segundo tensoactivo

no iénico entre 0.1 y 4.0 % por vol., y el tensoactivo aniénico entre 0.1y 6.0

% por vol.

El método de la reivindicacion 9, donde el primer tensoactivo no iénico y el

segundo tensoactivo no idnico se encuentran presentes a una proporcion por

volumen del primer tensoactivo no iénico con respecto al segundo

tensoactivo no iénico de por lo menos 2.

El método de la reivindicacion 10, donde la proporcion es por lo menos de 3.

VO
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a hydrocarbon such as toluene or an alcohol such as n-butanol. The reaction temperature is
conveniently from 25°C to 200°C, preferably from 80°C to 150°C. The temperature may be

achieved by conventional heating or by microwave irradiation.

Process variant (a)(ii) may be carried out using conventional methods, for example by

reaction with sodium borohydride under conventional conditions.

Process variant (b) may be carried out using known procedures for reduction of secondary
alcohols to hydrocarbons. Process variant (c)(i) may be carried out using known procedures

for O-alkylation, for example by reaction with an alkylating agent such as an alkyl halide

under known conditions. Process variant (c)(ii) may be effected using known procedures for
benzylic displacement reactions, the leaving moiety being e.g. tosylate, mesylate, halogen or

hydroxy.

Compounds of formula I in free form may be converted into salt or solvate forms, and vice

versa, in a conventional manner.

Compounds of the invention can be recovered from the reaction mixture and purified in a
conventional manner. Isomers, such as enantiomers, may be obtained in a conventional
manner, e.g. by fractional crystallization or asymmetric synthesis from corresponding

asymmetrically substituted, e.g. optically active, starting materials.

Compounds of formula XVI are known compounds or can be prepared by processes
analogous to those used for the preparation of the known compounds, for example the
procedures described in Journal of Medicinal Chemistry 1987, 30, 1563-1566. Compounds

of formula XVI in which the carbon atom indicated by the asterisk * is chiral may be

prepared from a compound of formula

Ar ;3|H CH L XIX
o s

where Ar' and R? are as hereinbefore defined and L is a leaving atom or group, as described
mm WQ095/25104.
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triacetoxyborohydride (1.64 g, 7.7 mmol) and acetic acid (0.44 mL, 7.7 mmol). The reaction
is stirred at room temperature for 18 hours. After diluting with dichloromethane the
mixture is washed with aqueous NaOH (50 mL, 1M) followed by brine. Removal of the
solvent and chromatography (silica, ethyl acetate / hexane, 2:1) affords an oil.
'H-NMR (CDCl;) ppm: 1.70 (m, 4H), 2.65 (m, 4H), 2.68 (dd; 2H), 3.0S5 (dd, 2H), 3.58
(m, 1H), 3.78 (s, 2H), 6.83 (s, 2H), 7.25 {m, SH).

Intermediate 23 - 2-Methvl-indan-2-vlamine

2-Amino-2-methyl-indan-1-one

According to the procedure of Farnum et.al (Synthesis 1972, 191-192.), water (1.35 L)is
stirred at 80°C and de-gassed by periodic evacuating and flushing with nitrogen (3 x).
K3FeCNs (202 g, 615 mmol) and 2-methyl-indan-1-one (20 g, 137 mmol) are added. The

mixture is stirred rapidly under nitrogen at 80°C while aqueous concentrated ammonia

solution (105 mL) is added over 30 minutes. Stirring is continued at 80°C for 20 hours.

When cool, the solution is made alkaline by addition of sodium hydroxide (2 g) and

extracted with ethyl -acctatc (2 x 200 mL). The organic extract is concentrated to a volume

of 200 ml and the product is extracted into aqueous HCI (200 mL, 1M). The acidic

aqueous phase is separated, basified with sodium hydroxide, and extracted with ethyl

acetate {2 x 100 mL). "The organic layer is separated, dried {Na,SO,) and the solvent

removed to give an orange oil.

'H-NMR (CDCl;) ppm: 1.38 (s, 3H), 1.8 (br. s, 2H), 3.07 (d, 1H), 3.25 (d, 1H), 3.45 (m,

2H), 7.65 (t, 1H), 7.80 (d, 1H). .

2,2,2-Trifluoro-N-(2-methyl-1-o0xo-indan-2-yl)-acetamide

2-Amino-2-methyl-indan-1-one (16.4 g) in THF (100 mL) is cooled to 0°C under nitrogen. ‘
Triethylamine (21 ml) is added followed by slow addition of trifluoroacetic anhydride (18.5

ml). The reaction is stirred at room temperature overnight then the solvents are removed.

The residue is dissolved in dichloromethane and washed with aqueous HCl followed by

aqueous NaOH. The organic extract is dried (MgSQ,) and the solvent is removed. The

product is purified by chromatdgraphy (silica, ethyl acetate) to give a cream solid.

'H-NMR (CDCly) ppm: 1.52 (s, 3H), 3.44 (d, 1H), 3.55 (d, 1H), 7.05 (br.s, 1H), 7.43 (m,

2H), 7.70 (¢, 1H), 7.87 (d, 1H).

2,2,2-Trifluoro-N-(2-methyl-indan-2-yl)-acetamide
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Compounds of formula XVI may alternatively be prepared by epoxidation of a compound

of formula

Ar' CH==CH R XX

where Ar' and R? are as hereinbefore defined, using conventional procedures, such as those

used in the Examples hereinafter.

Compounds of formula XX are known or may be prepared by methods analogous to those

used for the preparation of known compounds, for example those used in the Examples

hereinafter. '

Compounds of formula XVII are known or may be prepared by methods analogous to those

used for the preparation of the known compounds. R* as an amine-protective group in

formula XVII may be a known such group, for example as described in Protective Groups in .
Organic Synthesis, T.W.Greene, P.G.M. Wauts, John Wiley & Sons Inc, Second Edition,

1991, preferably benzyl or trifluoroacetyl.

For example, compounds of formula XVII, where R’ is hydrogen, may be prepared by
prep

reducing an oxime of formula

XXI

where R*, R’, R®, R” and n are as hereinbefore defined. The reduction may be carried out by
conventional methods for reducing oximes to amines. For example, the reduction may be
carried out by catalytic hydrogenation, preferably using palladium on charcoal as the
catalyst. The hydrogenation may be effected using known procedures, for example as
described by R.D. Sindelar et al, J. Med. Chem. (1982), 25(7), 858-864. Oximes of formula

XXI may be prepared as described by Sindelar et al, op.cit., or by analogous procedures.

Compounds of formula XVII where R* and R’ are hydrogen can be prepared by reacting a

compound of formula



