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Sefiores
ECOPETROL S.A.

TITULO DE LA SOLICITUD: “METODO DE OBTENCION DE OXIDOS DE
PRECURSORES DE CARBONO DERIVADOS DE LA INDUSTRIA PETROLEO Y GAS
Y SUS PRODUCTOS”

Como resultado del examen de patentabilidad realizado a la solicitud indicada en la
referencia, atendiendo a lo consagrado en el articulo 45 de la Decision 486 de 2000, se
le comunica que esta Direccion ha encontrado que la materia objeto de solicitud no
cumple con algunos requisitos establecidos en la Decision, con fundamento en los
siguientes aspectos:

1. Objeto delainvencion

El problema planteado consiste en la necesidad de obtener de diferentes Oxidos de
materiales basados en carbono mediante procesos de transformacion por oxidacion de
precursores obtenidos de procesos de mejoramiento y refinacion de crudos pesados para
ser usados como aditivos y precursores para diferentes tipos campos de aplicacion.

Para resolver dicho problema técnico, la solicitud en estudio plantea un método para
obtener materiales similares a 6xidos de grifen a partir de asfaltenos y coque, en donde
el método comprende los pasos de preparacion del precursor de carbono (asfalteno,
coque), oxidacién del precursor de carbono, recuperacion y purificacién de los 6xidos
obtenidos.

2. Reivindicaciones estudiadas

El presente estudio se basa en el capitulo reivindicatorio presentado el 01 de octubre de
2020.

De acuerdo con lo establecido en el numeral 1.2.2.2 del Capitulo Primero del Titulo X de
la Circular Unica para efectos del examen de patentabilidad, solo se estudiaran las
cubiertas por la tasa pagada al momento de realizar el examen de patentabilidad
consagrado en el articulo 45 de la Decisién 486.

Por lo tanto, se estudiaran las reivindicaciones 1 a 10 del radicado N° NC2020/0012385
del 01 de octubre de 2020. Sin embargo, las reivindicaciones 11 y 12 no tienen unidad
de invencion.

3. De la solicitud de patente
3.1.Reivindicaciones

Teniendo en cuenta lo establecido en el articulo 30 de la Decision 486 de 2000 de la
Comision de la Comunidad Andina:
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"Las reivindicaciones definiran 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:

El capitulo reivindicatorio no es claro, toda vez que los elementos esenciales de la
invencion, que deberian ser parte de la reivindicacion principal, se encuentran distribuidos
en diferentes reivindicaciones. De acuerdo con lo anterior, se sugiere replantear el
capitulo reivindicatorio, de manera que la reivindicacion independiente incluya todas las
caracteristicas esenciales de la invencién que se desea proteger.

Se sugiere traducir en castellano la palabra “mesh” que se encuentra en la reivindicacion
2 y colocar el equivalente en micras o mm.

En las reivindicaciones 7 y 8, el término: "al menos", es impreciso, por lo cual, no permite
distinguir la invencion del estado de la técnica. Se sugiere sustituirlo por términos precisos
0 rangos concretos.

En la reivindicacibn 1 se menciona (coque y asfalteno), (H2SO4, HNO3, H3PO4) y
(peréxido, KMnO4, ozono, oxigeno), y no es claro si todos deben estar en la mezcla, o si
es una seleccion de los mismos. Se sugiere mejorar la redaccion de la reivindicacion.

Las unidades de medida “horas”, “rpm” y “miliBar” mencionadas en las reivindicaciones
3, 4, 5, 8 y 10 no corresponden a las establecidas por el Sistema Internacional de
Unidades, por lo tanto, se solicita hacer las conversiones respectivas.

Tal y como se encuentra redactada las etapas e) y f) en la reivindicacién independiente
1, mencionan lo mismo, se sugiere dar claridad.

La expresion: "como”, en la reivindicacion 3 precediendo una caracteristica no es
limitativa, porque hace opcional la caracteristica y no limita el alcance de la reivindicacion.
Se sugiere incluir las caracteristicas opcionales o preferentes en una reivindicacion
dependiente.

En consecuencia, es necesario que allegue las aclaraciones o modificaciones
correspondientes para dar cumplimiento a lo establecido en el citado articulo.

3.2.Descripcion

Revisado el capitulo descriptivo de la solicitud, este no divulga la invencién de manera
suficientemente clara y completa, para que una persona capacitada en la materia pueda
ejecutarla, incumpliendo de esta forma lo establecido en el articulo 28 de la Decision 486
de la Comision de la Comunidad Andina.

Traducir en castellano la palabra “mesh” que se encuentra en la pagina 13, y colocar el
equivalente en micras o mm.

Las unidades de medida “horas”, “rpm” y “miliBar” mencionadas en las paginas 13, 14,
16, 17 y 18 no corresponden a las establecidas por el Sistema Internacional de Unidades,
por lo tanto, se solicita hacer las conversiones respectivas.
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Se debe tener en cuenta que, de acuerdo con el articulo 34 de la citada Decision, dicha
modificacion no podra ampliar la divulgacién inicial; por lo que, en caso de agregar nuevos
elementos en la solicitud, la descripcion modificada no sera aceptada.

4. Determinacion del Estado de la Técnica

La fecha para determinar el estado de la técnica es el dia de 01 de octubre de 2020 a la
fecha de presentacion.

Consultadas las fuentes de informacidén con que se cuenta, se encontraron los siguientes
documentos que anticipan el objeto de esta solicitud:

item Documento Titulo Fecha de publicacion
“Method for producing pregraphitic
D1 | WO02014140399 material oxide, graphene oxide or 19 de septiembre de 2014
graphene from pregraphitic materials
and products produced by said method”

D11 divulga un método para producir un producto seleccionado del grupo que consiste en
Oxido de material pregrafitico, 6xido de grafeno y grafeno, caracterizado porque
comprende transformar al menos un material pregrafitico en el producto sin tratamiento
de grafitizacion. Preferentemente, el material pregrafitico es coque (comercial o
preparado a partir de breas, no solo de petroleo sino también de carbon o sintéticas)
(Resumen).

5. Examen de Patentabilidad

De acuerdo con lo establecido en el articulo 14 de la Decision 486 de 2000 de la Comision
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.

5.1.Novedad

Teniendo en cuenta lo sefalado en el articulo 16 de la Decisién 486 de 2000 de la
Comisién de la Comunidad Andina, la reivindicacion independiente 1 (NC2020/0012385
del 01 de octubre de 2020) refiere a: “Un método para la obtencion de oéxidos de
precursores de carbono derivados de la industria del petréleo y gas, caracterizado porque
comprende las siguiente etapas:”. A continuacion, se presenta la tabla comparativa entre
el objeto reivindicado y los documentos encontrados en el estado de la técnica:

CARACTERISTICAS ESENCIALES

D1

Un método para la obtencion de o6xidos de
precursores de carbono derivados de la industria
del petrdleo y gas, caracterizado porque
comprende las siguientes etapas:

Método de obtencién de grafeno que comprende
(Reiv. 1.6y 8)

a. Pretratamiento fisico de los precursores de
carbono (coque y asfalteno).

Previamente al tratamiento del material pregrafitico
(es coque) se muele o tamiza hasta un tamafio de al
menos 100 micrometros, preferentemente entre 70-
100 micrémetros.
(Reiv. 2,6,8Yy9)
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b. Dispersion de precursores de carbono en medio
con agua desionizada y con diferentes tipos de
acidos inorgénicos

(H2504, HNO3, H3P0O4)

Se realiza mediante tratamiento quimico de los
materiales pregrafiticos utilizando como reactivos
nitrato de sodio, permanganato de potasio, acido
sulfarico, peréxido de hidrogeno, agua destilada y
agua desionizada.

(Reiv. 13)

c. Oxidacion

con agentes oxidantes inorganicos (peroxido,
KMnO4, ozono, oxigeno).

Separacion y/o purificacién del solido 6xido obtenido
por oxidacién de los materiales pregrafiticos en b)
(Reiv. 8)

El paso b) se realiza mediante tratamiento quimico
de los materiales pregrafiticos utilizando como
reactivos (...), permanganato de potasio, (...),
peréxido de hidrégeno (...)

(Reiv. 13).

d. Separacion de las fracciones sélidas y liquidas
conteniendo los éxidos de precursores de carbono.

d) se realiza mediante la separacion de las laminas
de o6xido de grafeno.
(Reiv. 17)

e. Obtencién de los productos oxidados de la
fraccion solida del proceso de separacion

Obtencién de 6xido de grafeno a partir del 6xido
s6lido obtenido en c)

sdlido/liquido. (Reiv. 8)

f. Obtencion de los productos oxidados de la | Obtencion de grafeno a partir del 6xido de grafeno
fraccion solida del proceso de separacion | end)

sélido/liquido (Reiv. 8)

De acuerdo con la comparacion realizada anteriormente se concluye que la materia de la

reivindicacion 1 no es nueva.

Adicionalmente, D1 menciona que el método comprende las etapas: a) molienda o
tamizado del material pregrafitico a un tamao inferior a 100 micrometros micrometros,
preferentemente entre 70-100 micrémetros micrometros (Reiv. 8).

La reivindicacion dependiente 2 tampoco cumple con el requisito de novedad.

5.2.Nivel Inventivo

Teniendo en cuenta lo sefalado en el articulo 18 de la Decision 486 de 2000 de la
Comision de la Comunidad Andina, la reivindicacion dependiente 3 (NC2020/0012385 del
01 de octubre de 2020) refiere a: “El método de la descrito en la reivindicacion 1, de la
etapa b, caracterizado”. A continuacion, se presenta la tabla comparativa entre el objeto
reivindicado y los documentos encontrados en el estado de la técnica:

CARACTERISTICAS ESENCIALES

Un método para la obtenciébn de o6xidos de
precursores de carbono derivados de la industria
del petréleo y gas, caracterizado porque
comprende las siguientes etapas:

Reivindicacién 1

D1

Método de obtencién de grafeno que comprende
(Reiv. 1.6y 8)

Previamente al tratamiento del material pregrafitico
(es coque) se muele o tamiza hasta un tamafio de al
menos 100 micrémetros, preferentemente entre 70-
100 micrémetros.

(Reiv. 2,6,8y9)

Se realiza mediante tratamiento quimico de los
materiales pregrafiticos utilizando como reactivos
nitrato de sodio, permanganato de potasio, acido

a. Pretratamiento fisico de los precursores de
carbono (coque y asfalteno).

b. Dispersion de precursores de carbono

en medio con agua desionizada

y sulfarico, peréxido de hidrogeno, agua destilada y
agua desionizada.
con diferentes tipos de acidos inorganicos (Reiv. 13)
(H2S04, HNO3, H3PO4)
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c. Oxidacion Separacion y/o purificacion del sélido 6xido obtenido
por oxidacién de los materiales pregrafiticos en b)
(Reiv. 8)

El paso b) se realiza mediante tratamiento quimico
de los materiales pregrafiticos utilizando como
con agentes oxidantes inorganicos (peroxido, | reactivos (...), permanganato de potasio, (...),
KMnO4, ozono, oxigeno). peroxido de hidrégeno (...)

(Reiv. 13).

d. Separacion de las fracciones soélidas y liquidas | d) se realiza mediante la separacion de las laminas
conteniendo los Oxidos de precursores de | de Oxido de grafeno.

carbono. (Reiv. 17)

e. Obtencion de los productos oxidados de la | Obtencion de 6xido de grafeno a partir del éxido
fraccion solida del proceso de separacién | sélido obtenido en c)

sélido/liquido. (Reiv. 8)

f. Obtencion de los productos oxidados de la | Obtencién de grafeno a partir del 6xido de grafeno
fraccion soélida del proceso de separacién | end)

sélido/liquido (Reiv. 8)

Reivindicacién 3

En la etapa b, caracterizado porque éstos se | Dispersan en medio acuoso agua desionizada
dispersan en medio acuoso (agua desionizada)

Y y

con acidos inorganicos como acido férmico (95% | con acidos inorganicos como acido sulfarico (20%
v/v), &cido nitrico (68 %p/v), acido sulfdrico (98% | v/v)

vIv) o fosférico (85% p/v), (Reiv. 14)

--- (no se menciona la proporcion)

en relaciones masicas de precursor de carbono a | se realiza mediante tratamiento quimico de los
acido en rango 3-1, materiales pregrafiticos con relaciones entre los
pesos del material pregrafitico/nitrato
sédico/permanganato potasico de entre 1/1/7y 1/1/3
(Reiv. 14).

--- (No se menciona el rango 3-1)

bajo agitacion ultrasénica a diferentes tiempos en | bajo agitacién ultrasénica a diferentes tiempos en un

un rango 0.5-3h, rango en 60 minutos
(Reiv. 19, Pag. 10 lineas 3 a8 y Pag. 15 lineas 7 y
8).

utilizando un bafio ultrasénico (400 W de salida, | ---

20 kHz)
y

y

en un rango de temperatura entre 4 - 37 °C. En un rango de temperatura ambiente

(Pag. 15, lineas 7y 8).

D1 es considerado como el estado de la técnica mas cercano a la invencion definida en
la reivindicacion 3, ya que divulga un método para producir un producto seleccionado del
grupo que consiste en Oxido de material pregrafitico, 6xido de grafeno y grafeno,
caracterizado porque comprende transformar al menos un material pregrafitico en el
producto sin tratamiento de grafitizacion. Preferentemente, el material pregrafitico es
coque (comercial o preparado a partir de breas, no so6lo de petréleo sino también de
carbon o sintéticas) (Resumen).

La diferencia entre la invencion definida entre la reivindicacién 3 y el método divulgado
en D1 consiste en que la etapa b los &cidos organicos se emplean en proporciones de
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acido formico (95% v/v), &cido nitrico (68 %p/v), acido sulfarico (98% v/v) o fosférico (85%
p/v), en que la elacidbn masica de precursor de carbono a acido esta en el rango 3-1, y en
la utilizacion de un bafio ultrasénico (400 W de salida, 20 kHz).

No se evidencia un efecto asociado en incluir en la etapa b) que los &cidos organicos se
encuentren en dichas proporciones, que la relacion masica de precursor de carbono a
acido esta en rango 3-1, y en la utilizacion un bafio ultrasénico (400 W de salida, 20 kHz).

Por lo tanto, el problema técnico objetivo que pretende resolver esta invencién se puede
formular asi: ¢ Como modificar el método conocido en D1 para proporcionar otro método,
alternativo?

Si bien el D1, no menciona especificamente en la etapa b las concentraciones del acido,
la relacion masica de precursor de carbono a acido y la utilizando un bafio ultrasonico,
D1 si ensefia que obtener grafeno mediante la transformacion de un material pregrafitico
gue no ha sido sometido a un tratamiento de grafitizacion, estando basado en procesos
tradicionales pero de forma mas eficiente y rentablemente (Pag. 4, lineas 10 a 14), en
donde, en el paso b) se transforma el material pregrafitico (coque) de a) en su 6xido
correspondiente se lleva a cabo mediante un tratamiento quimico utilizando relaciones
en peso de material pregrafitico/nitrato de sodio/permanganato de potasio de entre 1/1/7
a 1/1/3 dependiendo del material pregrafitico. Los volimenes de reaccién preferidos
corresponden a 20 % en volumen para acido sulfarico y 80 % en volumen para peréxido
de hidrégeno al 3 %, expresandose los porcentajes en volumen con respecto al volumen
total de reaccién, o también 20 % en volumen para acido sulfarico y 8 % en volumen para
perdxido de hidrégeno y 72% para agua destilada, expresada nuevamente con relacion
al volumen total de reaccion, pudiendo variar estas proporciones dependiendo
preferentemente de las caracteristicas del material (Pag. 8, lineas 15 a 26), por lo tanto,
etapa b) que implica la transformacion oxidativa del material pregrafitico (coque) de la
etapa a) en el 6xido correspondiente se realiza mediante, tratamiento quimico o
reduccion, intercalacién, choque térmico, exfoliacién y reduccion térmica del 6xido de
coque y reducciéon con hidrégeno (Pag. 8, lineas 3 a 8), facilitando la separacion o
dispersion de los precursores del carbono (Pag. 7, lineas 21 a 31y pag. 8, lineas 1y 2),
es asi que una persona en la materia entenderia que con dichos materiales y
proporciones seria una seleccion y no habria ningun esfuerzo inventivo.

En consecuencia, la persona normalmente versada en la materia estaria motivada a
incluir en la etapa b que los acidos organicos se emplean en proporciones de &cido
férmico (95% v/v), &cido nitrico (68 %p/v), acido sulfurico (98% v/v) o fosforico (85% p/v),
una relacion masica de precursor de carbono a acido en rango 3-1 y un bafio ultrasénico
(400 W de salida, 20 kHz) en el método de D1, para asi llegar al objeto de la reivindicacion
3. Por lo cual se considera obvia.

Las reivindicaciones dependientes 4 a 10 no mencionan alguna caracteristica que, junto
con las caracteristicas de la reivindicacion independiente, aporte nivel inventivo al método
de la reivindicacion 3, por lo cual se considera que carece de nivel inventivo.

6. Conclusién

Los requisitos de Patentabilidad de la presente solicitud estan afectados asi:

" Reivindicaciones -
Iltem Documento Requisito que afecta
afectadas
ly2 Novedad
D1 W02014140399 —
3al0 Nivel inventivo
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En cumplimiento del articulo 45 de la Decision 486 de 2000, se le indica que debe dar
respuesta dentro del término de sesenta (60) dias contados a partir de la fecha de
notificacién de la presente comunicacion. 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.

Si como respuesta a este requerimiento, el solicitante modifica el capitulo reivindicatorio,
debera observar las instrucciones contenidas en el numeral 1.2.2.1.1., del Capitulo
Primero del Titulo X de la Circular Unica de esta Superintendencia. De igual forma,
debera tener presente que de conformidad con el literal a) del numeral 1.2.2.5.1. de la
norma ibidem, sera necesario acreditar el pago de la tasa por concepto de modificacion
a solicitudes en tramites, de conformidad con el valor establecido en la resolucion de
tasas vigentes.

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 6.2 del Capitulo
Sexto del Titulo | de la Circular Unica, informandoles que contra el mismo no procede

recurso alguno en actuacién administrativa.
?@%

Edna Marcela Ramirez Orozco
DIRECTORA DE NUEVAS CREACIONES
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INFORME DE BUSQUEDA
EXAMEN DE PATENTABILIDAD

Solicitud No. Examen de patentabilidad
NC2020/0012385 1° X 2° 3° Revoca
Fecha de determinacién estado de la técnica - L
(DD/IMM/ARIO) Prioridad Presentacion
01/08/2020 X
Solicitante

ECOPETROL S.A.

Reivindicaciones que no son objeto de busqueda por:

Art. 25 (Falta de unidad de

Art. 14 - Art. 15 - Art. 20 - . iy -
invencién)
CRITERIOS DE BUSQUEDA
Reivindicaciones objeto de bisqueda lal0
Method, process, produce*, oxide, carbon precursor*, oil, gas,
graphene oxide, asphaltenes, coke, purification, dispersion,
separation, deionized water, inorganic acids, oxidation, mesh,
Palabras clave utilizadas screening, particles, formic acid, sulfuric acid, ultrasonic stirring,
oxidizing agent, temperature, speed, teflon, nylon, membranes,
filtration, centrifugation, organic solvents, ethanol, acetone
isopropanol.
C10G 3/00, C10G 17/00, C10C 1/00, C10C 1/04, CO8L
Clasificaciones utilizadas para la bisqueda cip: 95/00, C01B 31/02, C01B 31/04, C01D 5/00, CO7C 205/06,
P q * |CO7C 211/00, CO7C 309/30, C01B 17/62, B82B 1/00,
CO9K 11/65, CO9K 19/00, B82Y 30/00
DOCUMENTOS CONSIDERADOS RELEVANTES
(Documentos patente, Literatura no patente (LNP): Articulos, catalogos, etc.)
Informes de | N° de solicitud de Fecha de e Fmemet .
: Y Reivindicaciones Categoria del
SEERE S UGt /Secuencias | Citas relevantes del estado de la técnica documento
Bases de datos| N°de patente/ | /Presentacion afectadas citado(?)
consultadas Autor LNP(%) (DD/MM/AAAA)
SIPI NC2019/00130 | 18/09/2019 - - A
W02014140399| 18/09/2014 ly2 Todo el documento X
3y10 Y
US7811444 12/10/2010 - - A
STN
WO02016023041| 11/02/2016 - - A
WO02016118214| 28/07/2016 - - A
Patbase wQ018044429 08/03/2018 - - A
US4432890 21/08/1984 - - A
Orbit CN106582515 | 26/04/2017 - - A
US3642657 15/05/1972 - - A
CN105514425 | 20/04/2016 - - A
CN109499497 | 22/03/2019 - - A
Epoquenet
CN105931860 | 07/06/2016 - - A
CN106732740 | 31/05/2017 - - A
(Y) cita completa literatura no patente
(LNP)
Apellido, A. A. (Fecha). Titulo del
articulo. Nombre de la
revista. Volumen(NUmero), pp-pp.
o
Apellido, A. A. (Fecha). Titulo del
articulo. Nombre de la revista.
Recuperado de http://XXXXXXXX.
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https://patsimilar.cas.org/document?id=LH305988565&searchid=c2ljLTE=&target=LH365184968&entity=patent_citation&target-appno=NC2020/0012385&returnToPage=Search%20Report
https://patsimilar.cas.org/document?id=LH306059145&searchid=c2ljLTE=&target=LH365184968&entity=patent_citation&target-appno=NC2020/0012385&returnToPage=Search%20Report

COLOMBIA - . ]
POTENCIA DE LA ./ Industria y Comercio
ot VlDA | [,y SUPERINTENDENCIA
Oficio N° 10826 de 29 de junio de 2023

Ref. Expediente N° NC2020/0012385

(°) Categorias de documentos citados

“A” Documento que define el estado general de la técnica no
considerado como particularmente relevante.

“T" Documento publicado en fecha posterior a la de presentacion o la de
“E” Solicitud de patente o patente anterior pero publicada en la fecha prioridad de la solicitud internacional y no entra en conflicto con dicha

de presentacion internacional o en fecha posterior. solicitud, pero puede ser Util para la mejor comprension del principio o
teoria en que se basa la invencion, o para demostrar que el razonamiento

“L"” Documento citado para llamar la atencién sobre por ejemplo, o los hechos en los que se basa dicha invencién son incorrectos.

dudas acerca de una reivindicacion de prioridad o para determinar la

fecha de publicacién de otra cita, siempre van acompafiados de una “X" Documento particularmente relevante; la invencién reivindicada no

explicacion, por la cual se citan. puede considerarse nueva o que implique una actividad inventiva por

referencia al documento aisladamente considerado.
“O” Documento del tipo actas de conferencia, este tipo de
documentos siempre estara acompafiado por otra letra que indique la “Y” Documento particularmente relevante; la invencion reivindicada no
pertinencia del documento, por ejemplo, O,X, O,Y o bien O,A. puede considerarse que implique una actividad inventiva cuando el
documento se asocia a otro u otros documentos de la misma naturaleza,
“P” Documento publicado antes de la fecha de presentacion cuya combinacién resulta evidente para un experto en la materia.
internacional pero con posterioridad a la fecha de prioridad
reivindicada.

Fecha del reporte de blisqueda: (13/06/2023)
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