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Exposé des faits et concl usions

1843.D

La denmande de brevet européen n° 94 403 013.9 (n° de
publication O 662 454) a été rejetée par décision de |a
Di vi sion d' exanen pour manque de nouveauté. Cette
décision était basée sur |les revendications telles que
déposées. La revendication 1 a le |ibellé suivant

"1. Procédé d' élimnation d' effluents aqueux contenant
not amrent des conposés hydroxyni troaronati ques, dans

| equel on nmet en contact un neél ange de conposeés
nitroaronati ques et notamment de conposés

hydroxyni troaromati ques avec un nilieu |l avant a base
d' eau et d un agent neutralisant, puis dans |equel on
sépare | es phases organi que et aqueuse résultantes,
caractérisé en ce que le nmlieu |avant précité est
constitué en partie par |a phase aqueuse ainsi sépar é€e,
recycl ée, et en ce que |'on purge périodi quenent une
fraction du mlieu lavant pour la détruire."

Dans sa décision la Division d exanmen a considéré que |le
procédé selon la revendication 1 manquait de nouveauté
par rapport au procédé di vul gué dans | e docunent

US-A-4 604 214 (ci-aprés Dl) ou dans | e docunent

US-A-4 597 875 (D2). Elle a notament souligné que dans
| es procédés selon D1 et D2 |la fraction de phase aqueuse
purgée subi ssait une profonde altération au cours des
traitenents additionnels puisque | es conposés

ni t rophénol i ques étaient soit oxydés (Dl) soit

transf érés dans une phase organi que aprés acidification
(D2). Etant donné que |le not "destruction" signifiait

d aprés le dictionnaire "Mcro Robert" (1974, page 298)

| "action d"altérer profondénent une substance, |es
traitenents additionnels de |la fraction aqueuse purgée
dans D1 et D2 pouvaient étre assinmilés a une
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destructi on.

La requérante a formé un recours contre cette deéci sion.
Ell e a déposé, avec son ménoire de recours, deux jeux de
revendi cati ons nodi fi ées en tant que requéte principale
et requéte subsidiaire. Dans une notification |la
requérante a été informée de |'opinion provisoire de |a
chanbre quant a | a nouveauté des procédés sel on ces
revendi cations. L'attention de |a requérante a notanment
été attirée sur |'exenple 1 de D2 et sur |la définition
du terne "destruction" indiquée dans | e "Dictionnaire de
la chime et de ses applications”, Duval, 1978,

page 335. En réponse a cette notification, de nouvelles
revendi cati ons ont été déposées le 9 juin 2000. Une
procédure orale a eu lieu le 12 juillet 2000. Pendant
cette procédure orale, la requérante a soum s un jeu de
revendi cations en renplacenment de tous les jeux de
revendi cati ons soum s antérieurenent. La revendication 1
ale libellé suivant

"1. Procédé d' élimnation d' effluents aqueux contenant
not amrent des conposés hydroxyni troaronati ques, dans

| equel on nmet en contact un nél ange de conposeés
nitroaronati ques et notamment de conposés

hydroxyni troaromati ques avec un nilieu |l avant a base

d' eau et d' un agent neutralisant, puis on sépare |es
phases organi que et aqueuse résultantes, on net en
oeuvre |l e procédé en continu avec un mlieu | avant
constitué par |a phase aqueuse ainsi séparée, recycl ée,
et par un appoint en mlieu lavant, on purge
péri odi quenent une fraction du mlieu | avant,
correspondant a 3 a 10%en poids de la quantité totale
du mlieu lavant, la quantité d appoint en mlieu | avant
correspondant a la fraction purgée, on incinére ladite
fraction purgée.”
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La requérante a fait valoir que |le procédé revendi qué
était nouveau vis-a-vis du procédé selon |'exenple 1 de
D2. Il s'en distinguait notament par |'étape
d'incinération de la fracti on aqueuse purgée, et par le
fait qu'il était ms en oeuvre en continu. Le procédé
selon | '"exenple 1 de D2 n'était pas un procédé continu
mais transitoire. De plus, nméne si dans |'exenple 1 de
D2 des fractions de 10%du mlieu |lavant étaient

écart ées a chaque étape, le mlieu lavant final était
traité en totalité de mani ere a transforner, par
acidification, les inpuretés en conposés insol ubles dans
| a phase aqueuse pour pouvoir les isoler et |les
détruire. Au contraire, dans |e procédé selon
["invention, le mlieu agqueux était recyclé en continu
sans nécessiter de traitenent d' acidification. Un état
stationnaire était atteint dans |a boucle de recycl age
et pouvait étre conservé indéfininment. L' exenple 1 ne

Q.)'

précisait pas ce qu'il advenait des fractions écartées
chaque cycle. Considérer que ces fractions étaient

i nci nérées senblait étre contraire a |'ensei gnenent de
D2. Le sinple rejet de ces fractions ne pernettait pas
de résoudre total enent | e problene de pollution causé
par | a présence des inpuretés organiques.

En ce qui concerne |'activité inventive, la requérante a
fait valoir que |'exenple 2 de D2 représentait |'état de
| a technique | e plus proche car il s'agissait d un
procédé continu et industrialisable. Le procédé selon
cet exenple pernettait, certes, de résoudre | e problene
de |'élimnation des conposés hydroxynitroaromati ques ;
cependant, il ne résolvait pas |le probléne du rejet

d' ef fl uents aqueux contenant des aci des organi ques et
des quantités inportantes de sels m néraux. De plus,
conme | a phase aqueuse présentait un pH d environ 1
apres le traitenent d' acidification, elle ne pouvait
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étre rejetée sans neutralisation préal abl e condui sant a
la formati on de sels minéraux suppl énentaires. Dans |e
procédé de D1 | a demande chi mi que en oxygene était plus
favorabl e que dans celui de D2, cependant D1 ne
résolvait pas non plus le probléne du rejet d' effluents
aqueux trés acides et chargés en sels mnéraux. Les
procédés selon D1 et D2, contrairenment au procedé
revendi qué, rendaient obligatoire |la mse en oeuvre

d' étapes de transformation chi m que suppl énentaires et

| " enpl oi de conposés chim ques et d'un appareillage
suppl énent ai res. Aucun des docunents cités ne suggérait
un procédé aussi sinple et économ que que | e procédé
revendi qué et permettant de détruire efficacenent et
total enent | es effluents aqueux, sans avoir a utiliser
d' ét apes, de conposés et d' appareill age suppl énent aires.
De plus, le procédé revendi qué pernettait de
rentabiliser au maxi mum|'agent neutralisant.

La requérante a requis |'annulation de |a décision de |la
Di vision d' exanen et |la délivrance d un brevet sur la

base des revendications 1 a 7 déposées lors de |la
procédure orale.

Motifs de | a déci sion

1843.D

Le recours est recevabl e.

D2 décrit un procédé de séparation de conposés

ni trophénol i ques d' un nel ange contenant des conmposés
nitroaromati ques et nitrophénoliques et de destruction
desdits conposés nitrophénoliques. Ce procédé conprend
(a) la mse en contact dudit mnél ange avec une sol ution
aqueuse al caline pour convertir |es conposés

ni t rophénol i ques en sels hydrosol ubles, (b) la
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séparati on des phases organi que et aqueuse résultantes,
(c) le recyclage d une partie de | a phase aqueuse
séparée et sa mse en contact avec un nouveau nel ange de
conposés nitrophénoliques et nitroaromatiques,

augnmentant ainsi |la concentration en sels hydrosol ubl es
de conposés nitrophénoli ques dans | a phase aqueuse
jusqu'a une valeur d environ 0,7 a 1,4%en poids, (d) la
m se en contact de | a phase aqueuse résultante avec un
acide, la quantité d' acide étant suffisante pour
transforner |les sels de conposés nitrophénoli ques
hydr osol ubl es en conposés nitrophénoliques insol ubles
dans |'eau, (e) |la séparation des phases aqueuse et
organique, et (f) |I'incinération de |a phase organique
cont enant | es conposés nitrophénoliques (voir

revendi cation 1, col. 3, lignes 3-50).

Dans |'exenple 1 de D2 on net en contact une solution
aqueuse diluée de carbonate de sodi um avec un nel ange
contenant des dinitrotoluénes et notament des
trinitrocrésols, dans une anpoul e a décanter, puis apres
décantation, on sépare | es phases organi que et aqueuse
résultantes. Une partie de |la phase aqueuse, a savoir
10% en vol ume, est prélevée et rejetée. Le reste de |la
phase aqueuse est recycl é dans |'anpoul e a décanter et

m s a nouveau en contact avec un deuxi éme nel ange
contenant des dinitrotoluénes et des trinitrocrésols.
Une sol ution de carbonate de sodium est ajoutée a cette
fraction aqueuse recycl ée de facon a maintenir le pH du
mel ange aprés équilibre a une val eur conprise entre 7,4
et 7,7. Le procédé est répété neuf fois. La quantité de
phase aqueuse prél evée et rejetée aprés chaque équilibre
est suffisante pour conpenser |e volunme de solution de
carbonate de sodiumfrais ajouté dans |'étape

d équilibre suivante. Le milieu lavant final qui

contient 1.13%en poids de trinitrocrésols, est acidifié
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a un pH de 1 par addition d' acide sulfurique pour
transforner | es sels de conposés nitrophénoliques

sol ubl es dans |'eau en une phase organi que insol uble
dans |'eau. La phase organi que est séparée et incinérée.

Le procédé selon |'exenple 2 est une sinmulation en

di scontinu d' un proceédé continu de | avage alcalin a
contre-courant du dinitrotoluene. Dans cette sinulation,
| e procédé a contre-courant est nmis en oeuvre dans des
anpoul es d' extraction en cascade, le mlieu | avant étant
une sol ution aqueuse de carbonate de sodium Le mlieu
aqueux chargé en sels solubles de trinitrocrésol est
ensuite traité chim quenent par acidification suivie

d' une séparation de phases pour concentrer le

nitrocrésol qui est finalement incinéré.

Le procédé selon la revendication 1 differe du procédeée
selon | '"exenple 1 de D2 en ce que |la fraction purgée est
incinérée et le procédé est ms en oeuvre en continu. De
plus, le procédé tel que défini dans |la revendication 1
exclut inplicitenent les traitenments suppl énentaires

d' acidification/séparation du mlieu | avant recycl é, qu
sont nécessaires dans | e procédé de D2.

Le procédé de la revendication 1 differe du procédeé
selon | "exenple 2 de D2 au noins par |es

caract éristiques suivantes : (i) on purge périodi quenent
3 a 10%en poids de la quantité totale du mlieu |avant,
(ii) la fraction purgée est incinérée, (iii) le mlieu

| avant est constitué par |a phase aqueuse séparée et
recycl ée et par un appoint en nmlieu |avant dont |a
quantité correspond a la fraction purgée, et (iv) le
mlieu lavant recycl é n'est pas souni s aux opérations

d' acidification et séparation indi spensables dans |le
procédé de D2.
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D1 divul gue un procédé de séparation de trinitrocrésols
d' un mél ange cont enant des conposés nitroaronmatiques et
des trinitrocrésols et de destruction desdits
trinitrocrésols. Ce procédé conprend |la mse en contact
dudit nel ange avec une sol uti on aqueuse al cal i ne pour
convertir les trinitrocrésols en sels hydrosolubles, |a
séparati on des phases organi que et aqueuse résultantes,

| e recycl age de | a phase aqueuse séparée et sa nise en
contact avec un nouveau nel ange de conposés
nitroaromati ques et de trinitrocrésols pour augnmenter |a
concentration en sels hydrosol ubl es dans | a phase
aqueuse jusqu' a une valeur d' environ 0,5 a 1,5%en
poids, la mise en contact de | a phase aqueuse résultante
avec une quantité d'acide suffisante pour dimnuer |e pH
jusqu'a une valeur d environ 2 a 4,5, la mse en contact
de | a phase aqueuse acidifi ée avec de |'eau oxygénée et
des ions ferreux pour oxyder les trinitrocrésols en gaz
carboni que, acide nitrique et acides carboxyliques, et
le rejet de | a phase aqueuse résultante (voir
revendication 1 et col. 3, lignes 8- 34).

Le procédé selon | a revendication 1 est nouveau par
rapport a ce procédé. En effet, il en différe par (i)
une m se en oeuvre en continu, (ii) la purge périodique
d' une quantité de nmlieu |avant correspondant a 3 a 10%
en poids de la quantité totale de mlieu lavant, (iii)
["incinération de la fraction purgée, (iv) |'utilisation
d un mlieu lavant constitué de | a phase aqueuse
recycl ée et d' un appoint en nmilieu |avant dont |a
quantité correspond a la fraction purgée, et (v)

| " absence de traitenment d' acidification et d' oxydation

du mlieu lavant recyclé.

Il résulte des considérations précédentes que | e procédé
tel que défini dans la revendication 1 satisfait a la
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condition de nouveaut € par rapport aux procédés selon D1
et D2.

Selon | a requérante, |'exenple 2 de D2 représente |'état
de la technique I e plus proche du procédé revendi qué.
Cet exenple contient, certes, noins de caractéristiques
en commun avec | e procédé revendi qué que |'exenple 1 de
D2 ; cependant, considérant que |'exenple 2 sinmule un
procédé en continu et illustre, contrairenent a

| " exenple 1, un procédé en continu utilisable a

| " échell e industrielle come |e procédé revendi qué, |a
chanbre accepte qu'il constitue égal enent un point de
départ appropri é pour la définition du probl éne

t echni que.

Comme souligné par la requérante, |e procédé selon

| "exenple 2 de D2 (voir paragraphe 2 ci-dessus) pernet
d' élimner |es conposés hydroxynitroaronmatiques des

ef fl uents aqueux ; cependant, il est relativenent
conpliqué du fait des étapes suppl énentaires

d' acidification et de séparation enpl oyées pour obtenir
I e nitrocrésol concentré. De plus, les effluents aqueux
obt enus aprés | esdites étapes suppl énentaires

conti ennent des acides organi ques tels que |es acides
form que, acétique et oxalique ainsi que des sels

m néraux en quantité inportante, et ils présentent un pH
trés acide. Ces effluents aqueux ne peuvent donc étre
rej etés sans traitenment additionnel.

En partant de cet état de la technique, |e problene
technique a | a base du procédé revendi qué était donc de
procurer un procédé qui, d' une part, pernette d' élimner
des effluents aqueux conprenant notament des conposés
hydr oxyni troaronati ques, en particulier des effluents

aqueux provenant d'un procédé de nitrati on de conposés
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aromati ques, et qui, d autre part, associe sinplicité,
efficacité et possibilité d utilisation a |'échelle
i ndustrielle.

Il est proposé de résoudre ce probl ene par | e procédé
tel que défini dans la revendication 1. Ce dernier
différe du procédé selon |'exenple 2 de D2 au npins par

| a purge périodique d une quantité de mlieu |avant
correspondant a 3 a 10%en poids de la quantité totale
de mlieu lavant, |'incinération de la fraction aqueuse
purgée, |'utilisation d un mlieu |avant constitué de |la
phase aqueuse recycl ée et d' un appoint en mlieu | avant
dont la quantité correspond a |a fraction purgée, et

| ' absence des étapes d'acidification et de séparation du
mlieu lavant recyclé. Il est nanifeste que ce procédé
est sinple et efficace conparativenent au procédé de

| " exenple 2 de D2 qui nécessite la nmise en oeuvre des
étapes d' acidification et de séparation ainsi que

| " enpl oi de conposés chim ques et d'un appareillage
suppl énent ai res pour |eur acconplissenent, et qui,
néannoi ns, conduit a des effluents aqueux ne pouvant
étre rejetés sans traitenments additionnels. Il est
crédi bl e que | e procédé revendi qué est applicable a

| " échell e industrielle. La chanbre considere donc que |le
probl ene indi qué ci-dessus a été effectivenment résol u.

Dans |'exenple 2 de D2 qui simule un procédé de | avage-
extraction en continu et a contre-courant dans des

r éact eurs/ décanteurs di sposés en cascade, |a
concentration en inpuretés organiques du mlieu | avant
n' est pas constante mmi s augnente progressivenment au
cours du recyclage du mlieu lavant, contrairenment au
procédé revendi qué. L'exenple 1 de D2 divul gue un
procédé qui conprend | e prél éevenent d' une fraction de
10% en volune du mlieu lavant et |le recyclage d' un
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mlieu |avant constitué de |a phase aqueuse recycl ée et
d' un appoint en mlieu lavant dont |la quantite
correspond a |la fraction purgée, ce procédé étant
exenplifié a |' échelle | aboratoire. Cependant, come
souligné par |la requérante, |e procédé selon |'exenple 1
n' est pas un procédé en continu, nmai s un procédé
transitoire et discontinu qui est arrété des que le

maxi mum souhaité en i npuretés dans | a phase agueuse est
atteint, c'est-a-dire dans le cas de |'exenple 1, apreés
que | e procédé ait été répété neuf fois. Au contraire,
dans | e procédé revendi qué | a phase organi que est m se
en contact en continu avec un mlieu lavant dont |a
concentration est sensiblenment constante dans | a boucle
de recycl age (état stationnaire). Dans ces
circonstances, ni |e procédé discontinu de |'exenple 1,
ni |'enseignenent général de D2 n'auraient suggéré a

" homre du netier confronté au problene indiqué

pr écédenment, d'une part, de renplacer |e | avage en
continu a contre-courant de |'exenple 2 par un | avage en
continu a |'aide d" un mlieu lavant constitué de |la
phase aqueuse recycl ée et d' un appoint en mlieu | avant,
la quantité d' appoint correspondant a une fraction du
mlieu lavant (3-10% en poids) qui est purgée
péri odi quenent et incinérée, et d autre part, de
suppriner les étapes d' acidification et de séparation
consi dér ées come essentielles dans D2.

Dans | e procédé selon D1, |a phase aqueuse al cali ne peut
étre recycl ée jusqu'a ce que |la concentration en sels
hydr osol ubl es de conposés nitrophénoliques dans | a phase
aqueuse atteigne 0,5 a 1.5%en poids. Au npbins une
partie de cette phase est alors soum se aux traitenents
d' acidification et d' oxydation consi dérés conme
obligatoires dans | e procédé de D1 (voir revendication 1
et col. 3, lignes 22-34). Dl ne contient aucune
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information susceptible d inciter |'honme du métier
confronté au probl éne techni que indi qué ci-dessus, a
prél ever périodi quenent une fraction (3-10% en poids) du
mlieu |l avant recycl & pour incinération, a utiliser dans
un procédé en continu un mlieu lavant constitué de |la
phase aqueuse recycl ée et d' un appoint en mlieu | avant
en quantité correspondant la fraction prélevée, et a
suppriner les étapes essentielles d acidification et
oxydation (Dl) ou acidification et séparation (D2). Par
conséquent, |'enseignenent de D1, nénme en conbi nai son
avec celui de D2, n"aurait pu nettre |'home du nétier
sur la voie de |la solution revendi quée.

4.3 Il résulte des considérations précédentes que | e procédé
selon la revendication 1 inplique une activité inventive
par rapport aux documents D1 et D2 cités dans |le rapport
de recherche et satisfait donc aux dispositions des
articles 52(1) et 56 CBE.

5. Les revendi cati ons dépendantes 2 a 7, qui concernent des
nodes de réalisation particuliers du procédé selon |a
revendi cation 1 bénéficient de |la brevetabilité de cette
derni éere et sont donc égal enent accept abl es.

Di spositif

Pour ces notifs, il est statué comme suit

1. La décision de |la Division d examen est annul ée.

2. L'affaire est renvoyée a la Division d' exanen pour

1843.D

délivrance d' un brevet sur |a base des revendications 1
a 7 déposées au cours de |a procédure orale et d' une
description a adapter.
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