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For the attention of Mr. David J. Gould e

Dear Sirs,

-

European Patent Application No. 87 303 682.6

We now have pleasure

Decision to Grant a European Patent on the above

in advising you that we have received the

identified

application and a copy of this Decision is enclosed.

As you will see the patent will be granted under No. 0245984 and
mention of the grant will be published in Eurcpean Patent Bulletin
§1/03 on 16 January 199%.
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Miss Jil11 Routh
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2eichen/Ref /Réf. Anmeldung Nr 7Apptication No./Demande n® //Patent Nr /Patent No /Brevet n*.
DCW/CH-1370 87303682.6~2112 0245984
Anmelder/Applicant/Demandeur//Patentinhaber/Proprietor/Tiiutaire
E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

DECISION TO GRANT A EUROPEAN PATENT PURSUANT TO ARTICLE 97 (2) EPC

Following examination of European patent application No. 87303682.6
a European patent with the title and the supporting documents indi-
cated in the communication pursuant to Rule 51{4) dated 08.03.90

is hereby granted in respect of the designated Contracting States.
The amendments requested by the applicant and received at the EPO
on 00.00.00 have been taken into account.

Patent No. : 0245984

Date of filing : 27.04.87

Priority claimed : 30.04.86/ US 857324
Designated Contracting States

and Proprietor(s) : BE-DE-ES-~FR-GB-NL

E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY
1007 Market Street
Wilmington Delaware 19898/US
This decision will take effect on the date on which the European
Patent Bulletin mentions the grant (Art. 97(4) and (5) EPC).

The mention of the grant will be published in Eurcpean Patent
Bulletin 91/03 of 16.01.91.

INFANTE J J A
(Formalities Officer) Tel.No.: (089)23998074
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REVENDICATIONS
1. Un pigment comprenant des particules de TiO, du
type rutile, portant des revétements comprenant 8Si0, et
B,0, .

2. Un pigment selon la revendication 1, dans lequel
les particules de TiO, portent des revétements comprenant
60 a 98 pour cent en poids de SiO, et 0,5 a 30 pour cent
en poids de B,0,, par rapport au poids de revétement.

3. Un pigment selon la revendication 2, dans lequel
les particules de TiO, portent des revétements comprenant
80 a 90 pour cent en poids de $5i0, et 2 & 20 pour cent en
poids de B,0,, par rapport au poids de revétement.

4, Un pigment selon la revendication 3, dans lequel
les particules de TiO, portent des revétements de
Si0, /B, 0, constituant 2 & 10 % du poids total du pigment.

5. Un pigment selon la revendication 4, dans lequel
les particules de TiO, portent des revétements de
$i0, /B,0, constituant 4 & 8 % du poids total du pigment.

6. Un pigment selon l'une quelcongue des

revendications précédentes, dans lequel les particules de

TiO, portent des revétements extérieurs d'alumine
constituant 0,5 & 5 % du poids total des particules.

7. Un pigment selon la revendication 6, dans legquel
les particules de Ti0O, portent des revétements extérieurs
d'alumine constituant 1 & 4 % du poids total des
particules.

8. Un procédé pour préparer des particules de TiO,
portant des revétements de silice modifiée par de
l'anhydride borique, consistant & :

(a) former une suspension aqueuse de TiO, du type
rutile & une tempé@rature d’environ 65° & environ
80°C ;

(b) ajuster le pH de la suspension dans l'intervalle
de 7 & 10,5 ;

(c) ajouter une quantité prédéterminée d'une
sclution comprenant NaZSiO3 et B,0,, dans des

N 30923.03
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conditions qui maintiennent en solution les ions
silicate et d'anhydride borique :

(d) abaisser progregsivement le pH de la suspension

par addition d'acide jusqu'a atteindre environ
7,5 & 8,5, en déposant ainsi un revétement de
silice et d'anhydride borique ; et

(e) faire mGrir le pigment revétu résultant & une

température d'environ 65°C & environ 90°C
pendant une période d'au moins 15 minutes.

9. Un procédé selon la revendication B, dans lequel
on ajoute suffisamment de Na,Si0, et de B,0, dans l'étape
{c) pour former un revétement comprenant 60 & 98 pour cent
en poids de Si0, et 0,5 & 30 pour cent en poids de B,0,,
par rapport au poids de revétement.

10. Un procédé selon la revendication 9, dans leguel
on ajoute suffisamment de Na,Si0, et de B,0, dans 1l'étape

{c) pour former un revétement comprenant 80 & 90 pour cent

en polds de $i0, et 2 & 20 pour cent en poids de B,0,, par
rapport au poids de revétement.

11. Un procédé selon la revendication 10, dans lequel
on ajoute suffisamment de Na,Si0, et de B,0, dans 1l'étape
(c) pour former un revétement de $iO0, /B,0, constituant 0,5
& 10 % du poids total du pigment.

12. Un procédé selon la revendication 11, dans leguel
on ajoute suffisamment de Na,SiO, et de B,0, dans 1'étape
(c) pour former un revétement de SiO, /B,0, constituant 4 a
8 % du poids total du pigment.

13. Un procédé selon 1l'une guelcongue des
revendications 8 & 12, comprenant 1l'étape supplémentaire
suivante :

(f) ajouter suffisamment de NaAlO, & la suspension,
a4 une température d'environ 50° a 90°C, pour
obtenir une concentration d'environ 2 &8 8 % par
rapport au poids du TiO,, tout en ajoutant un
acide minéral de fagon a maintenir le pH de la
suspension entre 6 et 9.

DUP050449374
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l4. Une composition de revétement comprenant un
pigment portant un revétement densifié de Si0,/B,0; selon
l'une quelconque des revendications 1 a4 7, une matiére
filmogéne et un véhicule liquide.

DUP050449375
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Europdische Patentanmeldung 87 303 682.6
E.I. du Pont de Nemours and Company

Patentanspriiche

Pigment, welches Rutil—TiOz—Teilchen enthdlt,
die Si0, und B,03 enthaltende Beschichtungen
aufweisen.

Pigment nach Anspruch 1, worin die TiO,-Teilchen
Beschichtungen aufweisen, die 60-98 Gew.-% S5i0,

und 0,5 bis 30 Gew.-% By0g, bezogen auf das Be-

schichtungsgewicht, enthalten.

Pigment nach Anspruch 2, worin die TiOj~Teilchen
Beschichtungen aufweisen, die 80-90 Gew.-% Si0O,
und 2-20 Gew.-% B;03, bezogen auf das Beschich-
tungsgewicht, enthalten.

Pigment nach Anspruch 3, worin die TiO,-Teilchen
510,5/B,05-Beschichtungen aufweisen, die 2-10 %
vom gesamten Pigmentgewicht ausmachen.

Pigment nach Anspruch 4, worin die TiO,-Teilchen
510, /B,03-Beschichtungen aufweisen, die 4-8 %
vom gesamten Pigmentgewicht ausmachen.

Pigment nach einem der vorstehenden Anspriliche,
worin die TiOp-Teilchen &ufere Beschichtungen
aus Aluminiumoxid aufweisen, die 0,5-5 % vom Ge-
samtgewicht der Teilchen ausmachen.

DUP050449376
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Pigment nach Anspruch 6, worin die TiO,-Teilchen
dupBere Beschichtungen aus Aluminiumoxid aufwei-
sen, die 1-4 % vom Gesamtgewicht der Teilchen
ausmachen.

Verfahren zur Herstellung wvon TiOZ—Teildhen mit
Beschichtungen aus Boroxid-modifiziertem
Siliziumdioxid durch

(a) Bilden einer wéssrigen Aufschlammung von
Rutil-TiO, bei einer Temperatur von etwa
65° bis etwa 90°C;

{b) Einstellen des pH-Werts der Aufschl8&mmung
im Bereich von 7-10,5;

(¢) Zugeben einer vorbestimmten Menge einer
Na,SiOg und B,03 enthaltenden LOsung unter
Bedingungen, die Silikat- und Borationen in
der Losung haltenf

(d) allmé&hliches Senken des pH-Werts der Auf-
schlidmmung auf etwa 7,5-8,5 durch Zugabe
von S#ure, wodurch eine Beschichtung aus
Siliziumdioxid und Boroxid niedergeschlagen
wird; und

(e) Hirten des resultierenden, beschichteten
Pigments bei einer Temperatur von etwa 65°C
bis etwa 90°C iiber einen Zeitraum von
wenigstens 15 Minuten.

Verfahren nach Anspruch 8, worin in Schritt (c)
ausreichend Nazsios und B,045 zugesetzt werden,
um eine Beschichtung mit 60-98 Gew.-% SiC, und
0,5-30 Gew.-% By0z3, bezogen auf das Beschich-
tungsgewicht, zu ergeben.

10. Verfahren nach Anspruch 9, worin in Schritt (c)

ausreichend Na55iOj5 und'BZO3 zugesetzt werden,
um eine Beschichtung mit 80-90 Gew.-% SiO, und

DUP050449377




2-20 Gew.-~% By05, bezogen auf das Beschich-
tungsgewicht, zu ergeben.

11. Verfahren nach Anspruch 10, worin in Schritt
5 (c) ausreichend Na,;Si0O3 und B,03 zugesetzt
werden, um eine Sioz/Bzos-Beschichtung zZu er-
geben, die 0,5-10 % vom gesamten Pigmentge-
" wicht ausmacht.

10 12. Verfahren nach Anspruch 11, worin in Schritt
{c) ausreichend Na,;SiOg und B,05 zugesetzt
werden, um eine Si05/B,03-Beschichtung zu er-
geben, die 4~8 % vom gesamten Pigmentgewicht
ausmacht.

15

13. Verfahren nach einem der Anspriche 8 bis 12,
welches den folgenden zus#étzlichen Schritt ﬁﬁ—
fapt
(£) Zugabe von ausreichend NaAlO, zur Auf-

20 schlémmung bei einer Temperatur von etwa
50° bis 90° C, um eine Konzentration von
etwa 2-8 % vom Ti0,-Gewicht bereitzustel-
len, wobei Minerals&ure hinzugefligt wird,
um den pH-Wert der Aufschldmmung bel 6-9

25 zu halten.

14. Uberzugszusammensetzung, welche ein Pigment mit
einer verdichteten SiO,/B;0z-Beschichtung ge-
m&f einem der Angpriiche 1 bis 7, ein filmbil-
30 dendes Material und einen fliissigen Trager um-
fapt.
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