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Bogota D.C., 12 de octubre de 2022

Doctora
EDNA MARCELA RAMIREZ OROZCO
Directora Division de Nuevas Creaciones

Superintendencia de Industria y Comercio

E. S. D.
Referencia: Expediente No. NC2019/0010130
Asunto: Respuesta al requerimiento de fondo expedido dentro de la solicitud
de patente titulada: "METODO DE OBTENCION DE PUNTOS
CUANTICOS A PARTIR DE ASFALTENOS Y SUS APLICACIONES”
num. 8460 de 6 de junio de 2022.
Solicitante: ECOPETROL S.A.

Respetada a directora,

LUZ MARA HERRERA HERRERA en mi condicion de apoderada de ECOPETROL S.A, como
solicitante de la patente de la referencia, encontrandome dentro del término legal previsto,
doy repuesta al oficio No. 8460 relacionado en el asunto, segun el cual, como resultado
del examen de patentabilidad realizado a la solicitud de la referencia, la Direccidn
encuentra que “/a materia objeto de solicitud no cumple con algunos requisitos establecidos

en la Decisién, con fundamento en los siguientes aspectos (...)” que abordaré uno a uno:
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"(...) 3. Reivindicaciones relativas a un uso (...)”

Observacion 1.
El despacho indica que “(...) De conformidad con lo sefialado en el articulo 14 de la Decisién
486 de 2000 de la Comision de la Comunidad Andina solo son patentables las invenciones

de producto o de procedimiento.

En consecuencia, la reivindicacion 8 no se considera patentable, teniendo en cuenta que
reclama un uso "Una suspension de puntos cuanticos de dxido de grafeno para ser usada

como trazadores de monitoreo de yacimiento petrdleo y gas, en concentraciones (...)"

Respuesta 1.
Compartimos lo expuesto por el examinador y, por tanto, se procedié a reestructurar el

capitulo reivindicatorio con base en la observacién, sin ampliar la materia.

"(...) 4. De Ia solicitud de patente

4.1. Reivindicaciones (...)”

Observacion 2.

El requerimiento de fondo indica que "(...) Teniendo en cuenta lo establecido en el articulo
30 de la Decisién 486 de 2000 de la Comisién de la Comunidad Andina:

"Las reivindicaciones definirdn la materia que se desea proteger mediante la
patente. Deben ser claras y concisas y estar enteramente sustentadas por la

descripcion”.
Esta oficina informa que, la reivindicacién 1 hace mencién a un procedimiento, pero este

no se encuentra bien definido ya que, aunque ensefia una secuencia de pasos, no divulga

las condiciones técnicas en las que deba llevarse a cabo dicho método.
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Esta oficina informa que, la unidad de medida miliBar mencionada en la reivindicacién 6 no
corresponde a la establecida por el Sistema Internacional de Unidades, por lo tanto, se

solicita hacer la conversion respectiva.

En consecuencia, es necesario que allegue las aclaraciones o modificaciones

correspondientes para dar cumplimiento a lo establecido en el citado articulo (...)”

Respuesta 2.
Estamos de acuerdo con lo expuesto por el examinador y por ende se procedié a

reestructurar el capitulo reivindicatorio con base en las observaciones, sin ampliar la

materia.

"(...) 4.2. Descripcion (...)”

Observacioén 3.

El despacho indica que "(...) De conformidad con lo establecido por el articulo 28 de la
Decision 486 de 2000 de la Comision de la Comunidad Andina y con ocasion a la solicitud
en estudio se encuentra que, la unidad de medida miliBar encontrada en la pagina 11, no
corresponde a la establecida por el Sistema Internacional de Unidades, por lo tanto, se

solicita hacer la conversion respectiva (...)”

Respuesta 3.
Compartimos lo expuesto por el despacho, por lo cual se procedié a ajustar en la

descripcion la unidad de medida de la presion al Sistema Internacional de Unidades.

"(...) 5.Determinacion del Estado de la Técnica

La fecha para determinar el estado de la técnica es el 18 de septiembre de 2019, que

corresponde a la fecha de presentacion.

Consultadas las fuentes de informacion con que se cuenta, se encontraron los siguientes

documentos que anticipan el objeto de esta solicitud:
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Item| Documento Titulo Fecha de
publicacion

"Methods for synthesis of graphene
D1 US20160039678| derivatives and functional materials from

asphaltenes”

11 de febrero de
2016

) "Assembling carbon quantum dots to a
Guanxiong Chen, ) )
layered carbon for high-density | 12 de enero de
D2 | et al, Scientific
supercapacitor 2016
Report
electrodes”

D1! divulga un método para la sintesis de derivados de grafeno y materiales funcionales

que comprende: formar una solucion a reflujo que comprende material de partida

6. Examen de Patentabilidad

De acuerdo con lo establecido en el articulo 14 de la Decision 486 de 2000 de la Comisién
de la Comunidad Andina, en el cual se establecen los requisitos de patentabilidad objeto
de la solicitud en estudio, esta Oficina presenta a continuacion el analisis de los requisitos

de patentabilidad.

6.1. Nivel Inventivo

Teniendo en cuenta lo sefialado en el articulo 18 de la Decisidon 486 de 2000 de la Comision
de la Comunidad Andina, la reivindicacion independiente 1 (NC2019/0010130 del 18 de
septiembre de 2018) refiere a: "Un método para la obtencion de puntos cudanticos a partir

de asfaltenos que comprende las siguientes etapas:”.

A continuacion, se presenta la tabla comparativa entre el objeto reivindicado y los

documentos encontrados en el estado de la técnica:
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CARACTERISTICAS
ESENCIALES

D1

D2

Un método para la obtencion

de puntos cuanticos a partir

Un método para la sintesis

de derivados de grafeno y

Método de preparacion
de

de asfaltenos que comprende materiales funcionales CQDs a partir de
las siguientes etapas: (puntos cuanticos) que c60
comprende: formar una (Resumen).
solucion a reflujo que
comprende  material de
partida (asfaltenos) (Reiv. 1,
3y5).
a. Pretratamiento de las| Pretratamiento de los
asfaltenos en medio acido asfaltenos en medio acido | ----
(Parr. 0022).
b. Oxidacion de asfaltenos,| Oxidacion de asfaltenos con| Oxidacion

derivados de procesos de
desasfaltado  con agentes
oxidantes inorganicos.

agentes inorganicos
(perdxido
de

(Parr. 0028).

hidrogeno)

(Pag. 2, lineas 5y 6).

c. Separacion de solido-liquido
por filtracion por membrana o

centrifugacion

Separacion de solido- liquido

por centrifugacion  (Parr.

0148).

Separacion de solido- liquido
por filtracion
(Pag.1, linea 13).

d. proceso de lavado con agua

desionizada

Proceso de lavado con agua
desionizada
(Parr. 0149).

Proceso de lavado con agua
desionizada
(Pag. 2, lineas 34 y 35).

e. liofilizacion de suspension
de los puntos cuanticos de
de

congelamiento y secado en

oxido grafeno  por

vacio.

Liofilizacion de suspension
de los puntos cuanticos de
de

congelamiento y

oxido grafeno  por
secado al vacio

(Pag. 2, linea 23).
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Observacion 4.

El sefior examinador indica que “(...) D1 es considerado el estado de la técnica mas cercano
a la invencién definida en la reivindicaciéon 1, ya que divulga un método para la sintesis de
derivados de grafeno y materiales funcionales que comprende: formar una soluciéon a
reflujo que comprende material de partida (asfaltenos) y uno o mas aditivos a una

temperatura seleccionada durante un periodo de tiempo (...)”

Respuesta 4.
Disentimos de lo manifestado por el sefior examinador, en la medida en que la anterioridad
D1, muestra mas que similitudes con la presente solicitud de patente, diferencias, tales

como:

o Las etapas reivindicadas en la presente solicitud de patente, corresponden a etapas
continuas de un solo proceso de obtencién de puntos cuanticos de carbono; en cambio en
la anterioridad D1, las etapas que se pretenden equipara a esta, corresponden a etapas de
diferentes procesos de derivatizacion o funcionalizacion de asfaltenos para la obtencion de
diversos tipos de derivados (Ver ejemplos 2-21, anterioridad D1), por lo cual consideramos
que no aplica este tipo de comparaciones, pues no es correcto tomar etapas aleatoriamente

de dos 0 mas procesos para compararlas con aquellas continuas de otro proceso.

o Otro aspecto, es que la anterioridad D1 presenta diferentes métodos y compuestos
(acidos, compuestos sulfonicos) para la separacion y funcionalizacidén de asfaltenos, con el
fin de obtener derivados de estos. En cambio, en la presente solicitud de patente se esboza
un método de oxidacién quimica de asfaltenos realizado a una temperatura de 100 °C, -
mayor que en D1-, permitiendo por consiguiente asegurar la formacion de puntos cuanticos
de carbono, especialmente con propiedades de fotoluminiscencia (fluorescencia), las cuales

son caracteristicas importantes de este tipo de nanomateriales de carbono.
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Esta propiedad funcional (fluorescencia) no se muestra de forma clara y evidente en D1,
ya que no se exhiben espectros de excitacién y emisidon de ninguno de los derivados de
asfaltenos sintetizados. En D1 Unicamente se muestran imagenes de microscopia de
fluorescencia, -en los casos en que se realiza el proceso agregando xileno (ver tabla 1 de
D1) un solvente que presenta fluorescencia-; pero no espectros de fluorescencia de
derivados de asfaltenos, pues si bien los asfaltenos normalmente contienen fracciones de
moléculas fluorescentes (Strausz et al., (2009) Energy Fuels, 23(3), 1555-1562), estas no
corresponden a puntos de carbono (puntos cuanticos), ya que debido a las condiciones de
temperatura utilizada en D1 no se asegura la carbonizacién y la aglomeracion de estos
derivados para la formacion de dichos puntos cuanticos de carbono (HInterbeger et al.,
(2019) Nanoscale, 11, 8464-8474). Es claro entonces que la anterioridad D1 no asegura

esta propiedad en los derivados de asfaltenos.

o En consecuencia, en la anterioridad D1 los procesos de funcionalizacion de los
asfaltenos se llevan a cabo en condiciones de temperatura menores a 80 °C, en cambio,
en la presente solicitud de patente se desarrolla el proceso de oxidacion de asfaltenos en
rangos de temperatura superiores a 80 °C y hasta 100 °C, garantizando no sélo la oxidacion
de asfaltenos, sino la formacién de puntos cuanticos de carbono con propiedades de
fluorescencia (Ver FIgura2a-2d), que son empleados en multiples aplicaciones de la

industria del petrdleo y constituyen un elemento central de la presente solicitud de patente.

o Cabe mencionar también que en la anterioridad D1 se lleva a cabo un
pretratamiento de los asfaltenos (Parr. 0022), especificamente para la obtencion de
diferentes fracciones denominadas por los inventores como elastotenos y plastotenos, asi
como diferentes fracciones de moléculas de asfaltenos, para posteriormente generar
derivados especificos de estos. En cambio, en la presente solicitud de patente se busca
primero la desagregacion de los asfaltenos, la cual se lleva a cabo en condiciones acidas a
temperatura ambiente y con agitacion ultrasonica, para facilitar su dispersién, la oxidaciéon
de todos los asfaltenos y la formacién de los nanomateriales de carbono o puntos cuanticos
de carbono. Por esta razdn, se utilizan agentes oxidantes fuertes (acido nitrico, perdxido

de hidrogeno, etc.), en condiciones de temperatura de ebullicién del agente oxidante que
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permitan no sélo la dispersion, sino la formacion de estos nanomateriales de carbono
(puntos cuanticos de carbono) con propiedades fluorescentes mediante un proceso
solvotérmico. Adicionalmente, estos nanomateriales presentan espectros de FT-IR y
Raman caracteristicos de los puntos cuanticos de carbono, que evidentemente son
diferentes a las moléculas de asfaltenos derivatizadas que se presentan en la anterioridad
D1.

o En la anterioridad D1 se menciona el procedimiento de recuperacién (por ejemplo:
recuperacion por filtracion por membrana o didlisis) sin ningun detalle de las condiciones
especificas del mismo, por lo que no es procedente comparar un procedimiento que se
sugiere de forma general con otro que describe condiciones especificas como el que se
reivindica en la presente solicitud de patente (la recuperacion y purificacion de los
compuestos pretratados por filtracion por membrana de tamafio molecular de 0.22-0.45
micras, por un periodo de 20-30 min y en condiciones de temperatura de 20 a 30 °C). En
nuestro caso, estas etapas permiten eliminar otros productos de reaccién, que pueden
afectar la fotoluminiscencia de los puntos cuanticos y, obtener puntos cuanticos de carbono
de tamafios adecuados y rendimiento cuantico mas alto, tal como también lo indica (Liu et
al., (2021), Molecules, 26(13), 3922).

Observacion 5.

Argumenta el despacho que "(..) La diferencia entre la invencion definida entre la
reivindicacion 1 y el método divulgado en D1, consiste en la etapa de liofilizacion de
suspension de los puntos cuanticos de Oxido de grafeno por congelamiento y secado de

vacio.
El efecto que se logra al incluir especificamente en la etapa de liofilizacion de suspension

de los puntos cuanticos de oxido de grafeno por congelamiento y secado de vacio es que

se obtienen puntos cuanticos de oxido de grafeno en forma sélida.
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Por lo tanto, el problema técnico objetivo que pretende resolver esta invencion se puede
formular asi: ¢écomo modificar método divulgado en D1 para obtener puntos cuanticos de

Oxido de grafeno en forma sdlida?

Sin embargo, el incluir en la etapa de liofilizacion de suspension de los puntos cuanticos de
Oxido de grafeno por congelamiento y secado de vacio para para obtener puntos cuanticos
de Oxido de grafeno en forma sdlida, ya esta divulgado en D2 que se refiere a un método
para preparar puntos cuanticos CQDs a partir de C60 en donde los puntos cuanticos de
carbono (CQD) se autoensamblan en una estructructura de capas en la interfase cristales
de hielo-gua con liofilizacién (Resumen); es asi que la suspension de CQD en agua se seco
mediante liofilizacion y el rendimiento de producto seco fue de aproximadamente el 15%
en peso del precursor C so crudo . Antes de la liofilizacion, la suspensién de CQD se
concentrd en primer lugar a una concentracion de ~ 3 mg ml- ! y luego se congeld en un
frigorifico durante la noche. Se obtuvo un material esponjoso independiente a partir del

secado por congelacion de la suspension de CQD precongelada (Pag. 3, Fig. 2).

En consecuencia, la persona normalmente versada en la materia estaria motivada a incluir
la etapa de liofilizacion de suspension de los puntos cuanticos de dxido de grafeno por
congelamiento y secado de vacio del D2 en el método de D1, para asi llegar al objeto de

la reivindicacion 1. Por lo cual se considera obvia (...)”

Respuesta 5.
Respetuosamente disentimos de lo argumentado por el seifior examinador, pues la

anterioridad D2 solo menciona en forma muy general el proceso de liofilizacidn,
especificando Unicamente las concentraciones de la dispersién usada (~ 3 mg/mL) y

rendimientos del sélido obtenido (15%), pero sin especificar los detalles de las condiciones

de este procedimiento. Ademas, en D2 se expresa textualmente que la liofilizacién se lleva

a cabo: “Para obtener un polvo ensamblado de puntos cuanticos de carbono (CQDs), la
suspension acuosa se congeld primero en una nevera y luego se secé en una maquina de
congelamiento y secado” (lineas 13 y 14, Seccion Métodos, Pagina 7, Anterioridad D2),

realizando el ensamblaje de los nanomateriales de carbono posterior a su formacion, a
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partir de la agregacién de fulereno (C60). En cambio, en la presente solicitud de patente,
los puntos cuanticos de carbono se forman previo a la liofilizacion, durante el proceso de
oxidacion quimica solvotérmico, lo cual se constituye en un proceso diferente de obtencion
de nanomateriales de carbono, y en esta metodologia una vez sintetizados son purificados
por filtracién de membrana, especificando en detalle las condiciones de congelaciéon en
rango de -20 a -30 °C y secado en vacio (rango 0.1-0.14 miliBar) durante un periodo de
al menos 1-2 horas en la mencionada etapa de liofilizacién para obtener los GO-QDs
sblidos. Estas condiciones son importantes, porque al presentar los nanomateriales
diferentes tamafos y estructuras, es posible que se puedan presentar cambios
estructurales durante este proceso de congelamiento y secado al vacio que afecten las
propiedades funcionales buscadas de fotoluminiscencia (fluorescencia) de los puntos
cuanticos de carbono formados (Indriyati et al. (2022) IOP Conference Series: Earth and
Environmental Science, 1017, 012009).

Luego, si llegaramos a aplicar las condiciones de liofilizacion de la anterioridad D2 en la
anterioridad D1, para asi tratar de llegar al objeto de la reivindicacion 1 de la presente
solicitud de patente, como lo indica el examinador, no obtendriamos el resultado esperado,
toda vez que ni D1 genera puntos cuanticos fotoluminiscentes, ni la etapa de liofilizacion
presentada en D2 garantiza la formaciéon de compuestos aglomerados de derivados de
asfaltenos de D1, y en ningun caso asegura que dichos compuestos tendran caracteristicas
fotoluminiscentes; por lo cual sumar D1 y D2, no da como resultado el producto
reivindicado en la presente solicitud de patente y por ende esta no es obvia como lo afirma

el sefior examinador.

Observacion 6.

El sefior examinador también sefiala que “(...) Adicionalmente, las reivindicaciones 2 a 7
ensefian condiciones técnicas de las etapas, pero no se evidencia un efecto técnico asociado
gue haga posible obtener un proceso mas eficiente que el descrito en el estado de la
técnica, esta es solo una alternativa de seleccion de la que dispone una persona versada

de elegirlos (...)”
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Respuesta 6.
No estamos de acuerdo con lo sefialado por el sefior examinador, debido a que las

reivindicaciones dependientes de la presente solicitud de patente se refieren a etapas
dentro del proceso de sintesis orientado a un proceso de transformacién por oxidacién
quimica de un precursor de carbono derivado de petréleo (asfaltenos) en condiciones

experimentales diferentes a las usadas en las anterioridades D1 y D2.

En la anterioridad D1, se usan otras modificaciones quimicas orientadas a producir
derivados de asfaltenos, utilizando diferentes tipos de acidos inorganicos (HNO3, HCI,
H2S04) y sulfonas (acido sulfénico, acido p-alquil-benceno-sulfénico), con posterior
neutralizacion con bases en condiciones experimentales de temperatura de sintesis
diferentes. En cambio, la presente solicitud de patente se orienta a la sintesis de puntos
cuanticos de carbono mediante un proceso de oxidacién quimica solvotérmica, con un
efecto técnico claro en la propiedad funcional de fotoluminiscencia (fluorescencia)
determinada a diferentes longitudes de excitacién exhibida por el producto obtenido a partir

de los precursores de asfaltenos (Ver Figura 2d).

A su vez, la recuperacién de los puntos cuanticos de carbono producidos y revindicados en
la presente solicitud de patente se lleva a cabo en condiciones definidas para la
recuperacion por filtracidén de los productos ya formados; en cambio, en la anterioridad D1
no se definen las condiciones de separacion ni de filtracién o didlisis. Y en D2 la liofilizacion
produce el ensamblaje de los nanomateriales de carbono activado obtenido a partir de
fulereno (C60); mientras que, en la presente solicitud de patente, la liofilizacién se lleva a
cabo para obtener un producto sélido y seco el cual pueda posteriormente dispersarse en

medio liquido acuoso o de solvente organico miscible con agua.

En conclusion, no compartimos lo expuesto por el sefior examinador, pues las
reivindicaciones dependientes son una ampliacion de la reivindicacién independiente, la

cual, como se ha argumentado presenta caracteristicas de novedad y altura inventiva.

Presentacion capitulo reivindicatorio ajustado
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Finalmente, nos permitimos indicar que se propone un capitulo reivindicatorio ajustado,
que reemplaza el capitulo reivindicatorio inicialmente presentado en la solicitud de patente
original, con el fin de dar mayor claridad a la materia reivindicada y para incluir los ajustes
solicitados por el Despacho. Es importante anotar que estos ajustes no implican de ninguna
manera una ampliacién de materia a la contenida en la solicitud originalmente presentada,
por consiguiente, son precedentes, de conformidad con lo establecido en el Articulo 34 de
la Decisién 486 que indica que «E/ solicitante de una patente podra pedir que se modifique
la solicitud en cualquier momento del tramite. La modificaciéon no podra implicar una
ampliacion de la protecciéon que corresponderia a la divulgacion contenida en la solicitud

inicial Del mismo modo, se podra pedir la correccion de cualquier error material».

De acuerdo con los argumentos y modificaciones presentados con este escrito, la presente
solicitud cumple con todos los requerimientos exigidos en la Decision 486 de la Comision
de la Comunidad Andina y teniendo en cuenta que se dio respuesta a las objeciones
formuladas en el oficio nUmero 8460, atentamente solicito se continlie con el tramite de
la presente solicitud y se proceda al otorgamiento de la patente de invencion a la presente

tecnologia.

Atentamente,

DocuSigned by:
a

77
D5444148A3FF48F...

LUZ MARA HERRERA HERRERA

C.C. 52.049.364 de Bogota
T.P. 148094 del C. S. de la J.

Anexo: Capitulo Reivindicatorio ajustado.

Capitulo Descriptivo ajustado.
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