KONINKRIJK BELGIE UITVINDINGSOCTROOI

PUBLIKATIENUMMER : 1009038A5
INDIENINGSNUMMER : 09401016
Internat. klassif. : C11D
MINISTERIE VAN ECONOMISCHE ZAKEN
Datum van verlening : 05 November 1996

De Minister van Economische Zaken,

Gelet op het verdrag van Parijs van 20 Maart 1883 tot bescherming van de industriéle
eigendom;

Gelet op de wet van 28 Maart 1984 op de uitvindingsoctrooien
inzonderheid artikel 22;

Gelet op het Koninklijk Besluit van 2 December 1986, betreffende het aanvragen,
verlenen en in stand” houden van uitvindingsoctrooien, inzonderheid artikel 28;

Gelet op het groces-verbaal opgesteld door de Dienst voor Industriéle Eigendom op
10 November 1994 te 16u00

BESLUIT :

ARTIKEL 1.- Er wordt toegekend aan :  UNILEVER N.V.
Weena 455, NL-3013 AL RO%TERDAH(NEDERLAND)

vertegenwoordigd door : PLUCKER Guy, OFFICE KIRKPATRICK S.A., Avenue Wolfers 32 - B
1310 HULPE.

een uitvindingsoctrooi voor de duur van 20 jaar, onder voorbehoud van de betaling van
de jaartaksen voor : WASMIDDELSAMENSTELLING.

VOORRANG (EN) 11.11.93 GB GBA 9323300

ARTIKEL 2.- Dit octrooi is toegekend zonder voorafgaand onderzoek van zijn
octrooieerbaarheid, zonder waar org voor zijn waarde of van de juistheid van
de beschrijving der uitvinding en op eigen risico van de aanvrager(s).
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WASMID AMENSTEL G

Deze uitvinding heeft betrekking op een wasmiddel-
samenstelling, en in het bijzonder op een korrelvormige

wasmiddelsamenstelling met een kleine hoeveelheid fijne
deelties.

Het gebruik van wasmiddelsamenstellingen voor het wassen
van textiel in een wasmachine brengt in het algemeen met
zich mee dat de wasmiddelsamenstelling aan het wasgoed moet
worden toegevoerd met behulp van een doseerinrichting.
Wasmachines hebben normaliter een daarmee een geheel
vormende doseerlade, waarin het wasmiddel kan worden
gedoseerd en vervolgens vanuit de lade in het
wascompartiment kan worden gespoeld. Doseerinrichtingen die
in het wascompartiment van de wasmachine zi)n geplaatst van

waaruit de wasmiddelsamenstelling wordt gedoseerd, zijn
aveneens bekend.

Het is wenselijk dat de wasmiddelsamenstelling in het
wasgoed wordt gedoseerd zonder dat er_al te veel afzetting
in de doseerinrichting achterblijft. Een slechte dosering
is minder gewenst, daar dit verlies aan poeder verocorzaakt,
de dosis poeder die het wasgoed bereikt minder nauwkeurig
is, met als gevolg een weinig doelmatig wasprogramma, het
reaidu in de doseerinrichting een onaantrekkelijke aanblik
biedt en de inrichting tussen twee wasbeurten door moet
worden gereinigd. In het algemeen wordt een residu van meer
dan ca. 10% van het gedoseerde poeder als onaanvaardbaar

beschouwd en geniet een residu van minder van ca. 5% de
voorkaur,

Dogeerproblemen deden zich met name voor bij het gebruik
van waspoeders met een hoog stortgewicht. Aangenomen wordt
dat de geringe poreusheid der deéltjes van deze poeders de
doseerproblemen kan verergeren. Voorts kan de temperatuur

van het waewater van invloed zijn op de doseereigenschappen
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van het poeder; in het bijzonder kan er meer residu
achterblijven bij lagere temperaturen van het waswater.
Waswatertemperaturen van beneden 20°C, en in sommige
gevallen van beneden 10°C, worden toegepast, en het is
wenselijk dat de dosering van het poeder bij dergelijke
temperaturen, en ook bij een lage waterdruk, op een
bevredigende wijze verloopt.,

Waspoeders kunnen worden bereid met behulp van een
sproeidroogproces maar de poeders met een hoog stortgewlcht
worden gewoonlijk bereid met behulp van een werkwijze
waarbij o.a. langs mechanische weg wordt gemengd,
bijvoorbeeld zoals beschreven in EP 367.339 t.n.v.
Unilever. Het produkt van een dergelijk mengproces wordt
hierin basispoeder genoemd. Verdere bestanddelen kunnen dan

met het basiapoeder worden gemengd ter verkrijging van een
compleet wasmiddelprodukt.

Gebleken is dat een hoog stortgewicht bezittende poeders
met uitstekende doseereigenschappen kunnen worden verkregen
door Ade deeltjesgrootteverdelinghvahpet basispoeder
zodanig te reguleren dat het gehalte aan fijne deeltjes een
bepaalde hoeveelheid niet overschrijdt.

Volgens een eerste aspect van de uitvinding wordt derhalve
een korrelvormige wasmiddelsamenstelling met een hoog
stortgewicht verschaft welke een oppervlakte-actieve stof
@n een de waskracht versterkend middel ("builder" genoemd)
bevat en waarvan de poreusheid der deeltjes niet hoger is
dan 10% poridnvolume, waarbij de deeltjesgrootteverdeling
der deeltjes zodanig is, dat niet meer dan 10% der deeltjes
eéen grootte bezit van niet meer dan 180 micron.

Bij voorkeur wordt de wasmiddelsamenstelling gemengd met

nog een bestanddeel om een compléet wasmiddelprodukt te
verkrijgen.
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Doelmatigheidshalve bezit de wasmiddelsamenstelling een
stortgewicht van tenminste 750 g/1, en bij voorkeur
tenminste 800 g/1. Bij voorkeur bedraagt de poreusheid der
deeltjes niet meer dan 8% porié&nvolume. In het ideale geval
ligt de poreusheid tussen 3 en 8% poriénvolume teneinde een
aantrekkelijke combinatie van doseer- en oplossings~
eigenschappen te verkrijgen.

De poreusheld der deeltjes kan op geschikte wijze worden
bepaald met behulp van een kwikporositeitsmeting.

Bij voorkeur is de deeltjesgrootteverdeling van het poeder
zodanig, dat niet meer dan 5% der deeltjes een
deeltjeagrootte bezit die niet meer is dan 180 micron.
Voorts bevat de samenstelling bij voorkeur geen
aanzienlijke hoeveelheid grote deeltjes, die men als
"hovenmaatse! deeltjes zou kunnen typeren. Bij voorkeur is
de deeltjesgrootteverdeling van het poeder zodanig, dat
niet meer dan 10%, en met bijzondere voorkeur niet meer dan

5% der deeltjes groter is dan 1400 micron, en in het ideale
geval niat meer dan 1000 micron.

Doelmatigheidshalve bezit de wasmiddelsamenstelling een
gemiddelde deeltjesgrootte van 200 tot 1300 micron, bij
voorkeur van 400 tot 1000 micron, en met bijzondere
voorkeur van 500 tot 750 micron. Desgewenst kan de

samenstelling een poeder- of korrelvorm bezitten.

Doelmatigheidshalve kan op grond van de doseereigenschappen
van een samenstelling volgens de uitvinding een residu
worden verkregen van minder dan 10%, en bij voorkeur minder
dan 5% van het poeder dat gedoseerd in een afgifte-
inrichting van het merk PHILIPS AWB 126/127 wordt
toegediend bij een watertemperatuur van 20°C, bij voorkeur
10°C, en een waterstroomsnelheid van 5 liter per minuut
gedurende een tijdsduur van 1 minuut.
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De poeders volgens de onderhavige uitvinding hebben het
voordeel dat daarmee een uitstekende dosering wordt
verschaft, en daardoor een juiste dosering van het poeder
tijdens het wassen wordt verkregen, waardoor beduidend
minder verlies optreedt en de doseerinrichting minder
behoeft te worden gereinigd.

Volgens een tweede aspect verschaft de uitvinding een
werkwijze ter bereiding van een wasmiddelsamenstelling met
een atortgewicht van meer dan 750 g/1l, welke het mengen
omvat van de bestanddelen der samenstelling, waarbij
dealtjes worden verkregen, en de deeltjes zodanig worden
verdicht, dat deze een poreusheid van niet meer dan 10%
pori#nvolume vertonen en de deeltjes 2zodanig worden
gesorteerd, dat niet meer dan 10% der deeltjes een
deeltjengrootte van niet meer dan 180 micron bezit.

De bestanddelen van de samenstelling kunnen in dezelfde of
in afzonderliijke apparatuur worden gemengd en verdicht. De

werkwijze kan naar wens continu of chargegewijs worden
uitgavoard.

Bij voorkeur worden de bestanddelen der samenstelling
gemengd in een menginrichting waarbij hoge afschuifkrachten
optreden, bijvoorbeeld in een Lddige CB30 Recycler,
gedurende 5 tot 30 seconden, en de mengsnelheid in het
apparaat doelmatigheidshalve 100 tot 2500 onwentelingen per
minuut bedraagt, afhankelijk van de mate van verdichting en
de vareiste deeljesgrootte. Desgewenst kan worden
gegranuleerd met behulp van een menginrichting met een laag
toerental waarbii matige afschuifkrachten optreden,
bijvoorbeeld in een menginrichting van het het merk Lédige
KM300 Ploughshare, gedurende 1 tot 10 minuten en bij een
mengsnelheid van 40 tot 160 omwentelingen per minuut in het
apparaat. Desgewenst kan in een.menginrichting van het merk
FUKAE het proces chargegewijs worden uitgevoerd.
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Desgewenst kunnen ook andere menginrichtingen, o.a. die

welke bij Drais Schrugi worden vervaardigd, worden
toegepast.

De componenten der samenstelling kunnen afzonderlijke
pestanddelen bevatten, welke deeltjes een veelvoud aan
begtanddelen bevatten, die hierin toevoegsels en/of
deeltjes van een gesproeidroogd poedsr worden genoemd. De
werkwijze kan derhalve zonder sproeitoren worden
uitgevoerd, waarbij niet wordt gesproeidroogd, of 00K met
behulp van een werkwijze waarbij het produkt na het
verlaten van de sproeitoren wordt behandeld, waarbi]j de
bestanddelen van de samenstelling, die gemengd en verdicht

worden, het produkt van een sproeidroogproces bevatten.

De deeltjes kunnen met behulp van onverschillig welk
geschikt middel worden gesorteerd, bijvoorbeeld door te
zeven. Voorts verdient het de voorkeur dat, na het mengen
en verdichten, de deeltjes worden gedroogd en/of afgekoeld,
bij voorkeur in een gefluidiseerd bed. Het is doelmatig als
het gefluidiseerde bed wordt toegepast om een overmaat aan
fijne deeltjes in het poeder te verwijderen. In het
bijzonder wanneer er gedroogd of gekoeld wordt, kan
eluering van fijne deeltjes worden verkregen, daar de
lagere temperatuur van het poeder en/of de vochtigheld de

doelmatigheid bij het verwijderen van fijne stofdeeltjes
kunnen verhogen.

Desgewenst kunnen fijne deeltjes die uit de samenstelling
worden verwijderd, waarbij een stofgehalte van niet meer
dan 10% wordt verkregen, naar de meng- en/of

verdichtingsfase worden teruggevoerd.

Desgewenst kunnen extra bestanddelen aan de samenstellingen
volgena de uitvinding worden nagedoseerd, waarbij een
compleet produkt wordt verkregen dat een zodanige
deeltjesgrootteverdeling dient te bezitten, dat niet meer
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dan 10% der deeltjes een deeltjesgrootte bezit van niet
meer dan 180 micron.

De wasmiddelsamenstellingen volgens de onderhavige
uitvinding bevatten gewoonlijk een oppervlakte-actieve stof
en buildermateriaal en kunnen eveneens bleekcomponenten en
andere actieve ingredi&nten bevatten om de waswerking en
eigenschappen te verbeteren. De oppervliakte-actieve stof
kan worden gekozen uit zeep en niet uit Zeep bestaande,
anionogene, niet-ionogene, amfotere, kationogene en/of
zwitterionogene stof. Anionogene oppervlakte-actieve
stoffen, biljvoorbeeld lineaire alkylbenzeensulfonaten,
primaire en secundaire alkylsulfaten, olefinesulfaten,
vetzure estersulfonaten en alkylethersulfaten, en niet-
ionogene opperviakte-actieve stoffen, bijvoorbeeld primaire
en gsacundaire alcoholethoxylaten, alkylpolyglycosiden en
glycerolmono¥thers genieten de voorkeur. Geschikte
voorbeelden hiervan{ﬁorden in de literatuur beschreven,
bijvoorbeeld in “Surface Active Agents and Detergents",
delen I en II van Schwartz, Perry en Birch. De totale
hoeveelheid oppervlakte-actieve stof bedraagt
doelmatigheidshalve 5 tot 40 gew.3 van de samenstelling.

Het buildermateriaal kan anorganische en/of organische
bullders bevatten. Geschikte builders 2ijn o.a.
natriumcarbonaat, aluminosilicaten, bij voorkeur zeolieten,
bijvoorbeeld ZEOLITE A24, fosfaten en polymere builders,
bijvoorbeeld polycarboxylaten en acryl/maleinezure
copolymeren. Het buildermateriaal kan een silicaat
bevatten, bij voorkeur een met Kristallijn gelaagd silicaat
en eventueel een zeoliet en/of een zout, bijvoorbeeld

citraat. Het is doelmatig als het buildermateriaal aanwezig
ie in een hoeveelheid van 10 tot 80 gew.%, en bij voorkeur

van 15 tot 60 gew.% van de samenstelling.

De samenstelling kan een ©p 2uurstof- of chloor-gebaseerd
bleeksysteem bevatten. Perzuurstof-vrijmakende bleex-
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verbindingen, bijvoorbeeld anorganische perzouten en
organiache peroxyzuren, genieten de voorkeur. Percarbonaat
heeft de bijzondere voorkeur. Het is doelmatig als het
bleekmidde)l aanwezig is in een hoeveelheid van 5 tot 35
gew.%, en bij voorkeur 10 tot 25 gew.%.

Eveneens kan een bleekactivator aanwazig zijn, bijvoorbeeld

tetraacetyl ethyleendiamine (TAED), doelmatigheidshalve in
een hoeveelheid van 1 tot 8 gew.% van de samenstelling.

Desgewenst kunnen ook andere, normaliter toegepaste
pestanddelen aanwezig zijn in de samenstelling zoals
bijvoorbeeld silicaat, optisch bleekmiddel, carbonaat,
sulfaat, poeder—structurerend enzym, parfum, verfstoffen.
Deze l1lijst dient niet als volledig te worden beschouwd.

De uitvinding zal worden toegelicht aan de hand van de
volgende Voorbeelden.

Yoorbeeld 2

Een samenstelling volgens de onderhavige uitvinding met de
hierondergenoemde bestanddelen werd bereid door menging van
de bestanddelen in een menginrichting van het merk Lddige
CB30 Recycler, waarbij deeltjes van de samenstelling werxden
verkregen en de deeltjes vervolgens werden verdicht en
geagglomereerd, waarbij een poeder werd verkregen met een
gemiddelde deeltjesgrootte variérendé van 550 tot 700
micron, minder dan 10% poreusheid en een stortgewicht van
meer dan 750 g/l. Verscheldene bestanddelen, o.a. bestaande
uit percarbonaat-bleekmiddel, bleekactivator,
natriumsilicaat, natriumcarbonaat, enzym, optisch
bleekmiddel en parfum, werden aan het poeder nagedoseerd,
waarbilij een compleet poeder werd verkregen dat ca. 60% van

het verdichte poeder en ca. 40% nagedoseerde stoffen
bevatte.
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Het verdichte poeder bevatte de volgende materialen :

Gewichtsdelen

Anionogene oppervlakte-actieve stof

(Na-Pas) 10
Niet-ionogene oppervlakte-actieve stof 22
Zeap 3
Zeoliet A24 55
Natriumcarbonaat 2

Het verdichte poeder werd gezeefd en de hoeveelheid

deeltjes met een deeltjesgrootte van minder dan 180 micron
bedroeg minder dan 5%.

Yergeliikende Voorbeelden

Vergelijkbare produkten werden bereid met dezelfde
samenstelling als beschreven in Voorbeeld 1, doch daarbij
was de hoeveelheid deeltjes verdicht poeder met een

deeltjesgrootte van minder dan 180 micron groter dan 10%,
nl. 20%, 30% en 40%.

Yoorbkeeld 2

De doseereigenschappen van de volgens Voorbeeld 1 en het
Vergelijkende Voorbeeld bereide samenstellingen werden
beproefd door 100 g van de samenstelling in een
dogeerinrichting van het merk PHILIPS AWB 126/127 te
plaatsen en water door de dcseerinriéhting te lelden met
een stroomanelheid van 5 liter per minuut gedurende 1
minuut, bij een dAruk van 0,5 atm., en de hoeveelheid in de
doseerinrichting achtergebleven residu te meten als
percentage van de totale samenstelling. De proeven werden

uitgevoerd met water bij een temperatuur van 10°C en 20°C.

De resultaten staan vermeld in grafische voorstelling in de
aangehechte Figuur 1, welke aantoont dat met
samenstellingen met een laag gehalte aan fijn stor

uitstekende doseereigenschappen worden verkregen, en in het
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bijzonder dat met samenstellingen met een fijn stofgehalte
van niet meer dan 5% geen significant verschil in
doseereigenschappen bij 10°C en 20°C optreedt.
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CONCLUSIES

1. Korrelvormige wasmiddelsamenstelling met een
stortgewicht van meer dan 750 g/l welke een oppervlakte-
actieve stof en een de waskrachtversterkend middel
("builder") bevat en waarvan de poreusheid der deeltjes niet
meer dan 10 % pofiénvolume bedraagt, waarbij de
deeltjesgrootteverdeling der deeltjes zodanig is, dat niet
meer éan 10 % der deeltjes een deeltjesgrootte bezit van

niet meer dan 180 micron, en waarbij niet meer dan 10 % der
deeltjes een deeltjesgrootte van meer dan 1400 micron bezit.

2. Samenstelling volgens Conclusie 1, waarbij niet
meer dan 5 % der deeltjes een deeltjesgrootte bezit van niet

meer dan 180 micron.

3. Samenstelling volgens Conclusie 2, waarbij de
poreusheid der deeltjes 3 tot 8 % poriénvolume bedraagt.

4, Samenstelling volgens een of meer der voorgaande
Conclusies, waarbij een residu van minder dan 10 % van de
samenstelling wordt verkregen bij dosering met behulp van
een doseerinrichting van het merk PHILIPS AWB 127,127 bij
een watertemperatuur van 20°C en een waterstroomsnelheid van

5 liter per minuut gedurende een tijdsduur van 1 minuut.

5. Samenstelling volgens een of meer der voorgaande
Conclusies, welke een anionogene oppervlakte-actieve stof,
een niet-ionogene oppervlakte-actieve stof, en een builder

bevat, welke bij voorkeur een silicaat en een zeoliet bevat.

6. Wasmiddelprodukt dat een wasmiddelsamenstelling
bevat, zoals nader beschreven in een of meer der voorgaande
Conclusies, en nog een bestanddeel, bij voorkeur een

percarbonaat bleekmiddel, dat daarmee vermengd is.
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7. Werkwijze ter bereiding van een
wasmiddelsamenstelling met een stortgewicht van meer dan 750
g/l, welke het mengen der pestanddelen van de samenstelling
omvat, waarbij deeltjes worden verkregen, en de deeltjes
zodanig worden verdicht, dat deze een poreusheid van niet
meer dan 10 % poriéngewicht vertonen en de deeltjes zodanig
worden verdicht, dat niet meer dan 10 % der deeltjes een
deeltjesgrootte bezit van niet meer dan 180 micron, en niet
meer dan 10 % der deeltjes een deeltjesgrootte bezit van

meer dan 1400 micron.

8. Werwijze volgens Conclusie 7, waarbij enige
bestanddelen der samenstellingen onder hoge afschuifspanning
gemengd worden bij een mengsnelheid van 100 tot 2500
omwentelintgen per minuut en vervolgens worden afgekoeld

en/of gedroogd.

9. Werkwijze volgens Conclusie 8, waarbij de
bestanddelen der samenstellingen onder matige
afschuifspanning worden gemengd bij een mengsnelheid van 40
tot 160 omwentelingen per minuut voor of onmiddellijk nadat

de hoge afschuifspanning optreedt.
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UITGEVOERD IN DE BELGISCHE OCTROO . B0 5321
OOIAANVRAGE NR. B9 2367

Het aanhangsel bevat een opgave van ciders gepubliceerde octrooiaanvragen of octrooien (zogenaamde leden van dezelfde octrooifamilie),
die overeenkomen met octrooischriften genoemd in het rapport.

De opgave is samengesteid aan de hand van gegevensuit het computerbestand van het Europees Octrooibureau per

De juistheid en volledigheid van deze opgave wordt noch door het Europees Octrooibureau, noch door de Octrooiraad gegarandeerd ;

de gegevens worden verstrekt voor informatiedoeleinden. 02- 04-1 996
In het rapport Datum van Overeenkomend(e) Datum van
genoemd octrooigeschrift publicatie geschrift(en) publicatie
EP-A-0340013 02-11-89 AU-B- 621611 19-03-92

AU-B- 3375089 02-11-89
CA-A- 1336668 15-08-95
JP-A- 1318097 22-12-89
JP-B- 7068553 26-07-95
KR-B- 9504824 13-05-95
EP-A-0367339 09-05-90 AU-B- 616811 07-11-91
AU-B- 4393289 10-05-90
2001535 02-05-90
JP-A- 2173099 04-07-90
JP-B- 7059719 28-06-95
US-A- 5133924 28-07-92

(x
3
>
(]

EP-A-0390251 03-10-90 AU-B- 625272 09-07-92

AU-B- 5228690 04-10-90
, 2013088 30-09-90
DE-D- 69019574 29-06-95
DE-T- 69019574 28-09-95
JP-A- 2286799 26-11-90
JP-B- 7122080 25-12-95
US-A- 5160657 03-11-92

o
T
>
o

EP-A-0420317 03-04-91 CA-A,C 2026156 30-03-91
DE-D- 69014186 22-12-94
ES-T- 2063249 01-01-95
JP-A- 3146599 21-06-91
JP-B- 7062158 05-07-95
US-A- 5164108 17-11-92

-—------_---------_----_--_-—----—-----------_-—--_---_---—-----_----—

EP-A-0544365 02-06-93 AU-B- 647681 24-03-94
AU-B- 2854692 17-06-93
AU-B- 2854792 27-05-93
BR-A- 9204571 01-06-93
BR-A- 9204572 01-06-93
CA-A- 2083331 27-05-93
CA-A- 2083332 27-05-93
CN-A- 1073713 30-06-93
DE-D- 69203217 03-08-95
DE-T- 69203217 30-11-95

Algemene informatic over dit aanhangsel is gepubliceerd in de ‘Official Journal’ van het Europees Octrooibureau nr 12/82 ev
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EPO FORM P02

AANHANGSEL BEHORENDE B1J HET RAPPORT BETREFFENDE
HET ONDERZOEK NAAR DE STAND VAN DE TECHNIEK,

UITGEVOERD IN DE BELGISCHE OCTROOIAANVRAGE NR. g‘E’ gzg% 016

Het aanhangsel bevat cen opgave van elders gepubliceerde octrooiaanvragen of octrooien (zogenaamde leden van dezelfde octrooifamilie),
die overeenkomen met octrooischriften genoemd in het rapport.

De opgave is samengesteld aan de hand van gegevensuit het computerhestand van het Europees Octrooibureau per

De juistheid en volledigheid van deze opgave wordt noch door het Europees Octrooibureau, noch door de Octrooirand gegarandeerd ;

de gegevens worden verstrekt voor informatiedoeleinden. 02-04-1996
In het rapport Datum van Overeenkomend(e) Datum van
genoemd octrooigeschrift publicatie geschrift(en) publicatie
EP-A-0544365 EP-A- 0544492 02-06-93

JP-A- 6017098 25-01-94
JP-A- 6100899 12-04-94
JP-B- 7039599 01-05-95
NZ-A- 245202 22-12-94
SK-A- 349592 10-08-94
ZA-A- 9209184 26-05-94
ZA-A- 9209185 26-05-94
US-A-5366652 22-11-94 WO-A- 9506109 02-03-95
US-A- 5486303 23-01-96
US-A-4832866 23-05-89 DE-A- 3633519 14-04-88
EP-A- 0262588 06-04-88
EP-A-0542351 19-05-93 AT-T- 133196 15-02-96
DE-D- 69207727 29-02-96
JP-A- 5309255 22-11-93
US-A- 5348695 20-09-94
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Algemenc informatie over dit aanhangsel is gepubliceerd in de ‘Official Journal’ van het Europees Octrooibureau nr 12/82 ev
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