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DESCRIPCION

Procedimiento para la fabricacion de materiales compuestos a base de polimeros y nanotubos de carbono (CNT) y
materiales compuestos fabricados de esta manera asi como su uso

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la fabricacion de materiales compuestos a base de al
menos un polimero por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado y los materiales compuestos que
pueden obtenerse de esta manera asi como su uso.

Los nanotubos de carbono (en inglés carbon nanotubes = CNT), son estructuras microscépicamente pequenas en
forma de tubos (es decir nanotubos moleculares) de carbono. Sus paredes estdn compuestas (tal como la de los
fulerenos o como la de los planos de grafito) esencialmente de manera exclusiva de carbono, adoptando los atomos
de carbono una estructura a modo de panal con hexagonos y respectivamente tres patrones de union, que esta
predeterminada mediante la hibridacion sp2 de los atomos de carbono.

Los nanotubos de carbono se derivan por consiguiente de los planos de carbono del grafito, que por asi decirlo
estan enrollados para dar un tubo. Los atomos de carbono forman una estructura hexagonal a modo de panal con
respectivamente tres patrones de unidn. Los tubos con estructura hexagonal de manera ideal tienen un espesor
uniforme y son lineales; sin embargo son posibles también tubos doblados o que se estrechan, que contienen anillos
de carbono pentagonales. Segun y cémo se enrolle la red del panal del grafito para dar el tubo (“recto” o “inclinado”),
se producen estructuras helicoidales (es decir sinuosas a modo de tornillo) y también no axialmente simétricas, o
sea quirales.

Se distingue entre nanotubos de carbono de una pared (en inglés single-wall carbon nanotubes = SWCNT o SWNT)
y nanotubos de carbono de multiples paredes (en inglés multiwall carbon nanotubes = MWCNT o MWNT), entre
nanotubos de carbono abiertos o cerrados (es decir con un “tapa”, que tiene por ejemplo una seccién de una
estructura de fulereno) asi como entre nanotubos de carbono vacios y llenos (por ejemplo con plata, plomo liquido,
gases nobles etc.).

El diametro de los nanotubos de carbono (CNT) se encuentra en el intervalo de pocos nanémetros (por ejemplo de 1
a 50 nm), sin embargo se fabrican también ya nanotubos de carbono (CNT) con diametros de los tubos de
Unicamente 0,4 nm. Se han conseguido ya longitudes de varios micrémetros a milimetros para tubos individuales y
hasta algunos centimetros para haces de tubos.

Por nanotubos de carbono (CNT) se entiende segun el estado de la técnica en particular nanotubos de carbono
cilindricos con un diametro por ejemplo entre 3 y 100 nm y una longitud que asciende a un multiplo del diametro.
Estos tubitos estan constituidos por una o varias capas de atomos de carbono ordenados y presentan un nudcleo de
distinta morfologia. Estos nanotubos de carbono se designan de manera sindénima por ejemplo también como

” o«

“fibrillas de carbono”, “fibras huecas de carbono” o similares.

En la bibliografia técnica se conocen nanotubos de carbono desde hace tiempo. Aunque lijima (véase la publicacién:
S. lijima, Nature 354, 56-58, 1991) se designa generalmente como descubridor de los nanotubos, estos materiales
en particular materiales de grafito en forma de fibra con varias capas de grafito, se conocen ya desde los afios 1970
o los primeros afios 1980. Tates y Baker (véase el documento GB 1 469 930 A1 o EP 0 056 004 A2) describen por
primera vez la deposicién de carbono en forma de fibras muy fino a partir de la descomposicion catalitica de
hidrocarburos. Sin embargo, los filamentos de carbono fabricados a base de hidrocarburos de cadena corta no se
caracterizan en mas detalle en relacion a sus didametros.

Ciertas estructuras habituales de estos nanotubos de carbono son en particular aquéllas del tipo cilindro. Tal como
se ha descrito anteriormente, se diferencia en particular en las estructuras cilindricas entre los nanotubos de
monocarbono de una pared (“single-wall carbon nanotubes’) y los nanotubos de carbono cilindricos de multiples
paredes (“multiwall carbon nanotubes”). Ciertos procedimientos habituales para su fabricacién son por ejemplo
procedimiento de arco eléctrico (“arc discharge”), ablacién por laser (“laser ablation”), deposicién quimica de la fase
de vapor (“CVD process”) y deposicion catalitica-quimica de la fase de vapor (“CCVD process”).

Por lijima, Nature 354, 1991, 56-8, se conoce la formacion de nanotubos de carbono en el procedimiento de arco
eléctrico, que estan constituidos por dos o mas capas de grafeno y estan enrollados para formar un cilindro cerrado
sin costura y estan conectados uno en otro. Dependiendo del vector de enrollamiento son posibles disposiciones
quirales y aquirales de los atomos de carbono en la proporcién con respecto al eje longitudinal de las fibras de
carbono.

Las estructuras de nanotubos de carbono, en las que una capa de grafeno continua individual (el denominado “scroll
type” o “tipo rollo”) o capa de grafeno interrumpida (el denominado “onion type” o “tipo (de estructura) de cebolla”) es
la base para la estructura de los nanotubos, se describieron por primera vez por Bacon et al., J. Appl. Phys. 34,
1960, 283-90. Mas adelante se encontraron correspondientes estructuras también por Zhou et al., Science, 263,
1994, 1744-47, asi como por Lavin et al., Carbon 40, 2002, 1123-30.
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Los nanotubos de carbono (CNT) estan comercialmente disponibles y se ofrecen por distintos fabricantes (por
ejemplo por Bayer MaterialScience AG, Alemania, CNT Co. Ltd., China, Cheap Tubes Inc., EE.UU. y Nanocyl S.A.,
Bélgica). Los correspondientes procedimientos de fabricacién son familiares para el experto. Asi pueden fabricarse
nanotubos de carbono (CNT) por ejemplo mediante descarga de arco eléctrico por ejemplo entre electrodos de
carbono, partiendo de grafito por medio de nivelacién por laser (“evaporacion”) o mediante descomposicion catalitica
de los hidrocarburos (en inglés chemical vapor deposition, abreviado CVD).

Dependiendo del detalle de la estructura, la conductividad eléctrica dentro de los nanotubos de carbono es metalica
o semiconductora. Se conocen también nanotubos de carbono que son supraconductores a temperaturas bajas.

Se han fabricado ya transistores y conexiones sencillas con nanotubos de carbono semiconductores. También se ha
intentado ya fabricar circuitos complejos de distintos nanotubos de carbono de manera dirigida. Las propiedades
mecanicas de nanotubos de carbono son extraordinarias. Los CNT tienen (con una densidad de por ejemplo 1,3 a
1,4 g/cm3) una enorme resistencia a la traccion de varios megapascales; en comparacion con esto, el acero tiene
con una densidad de al menos 7,8 g g/cm3 una resistencia a la traccion maxima de sélo aproximadamente 2 MPa,
de lo que resulta para CNT individuales de manera calculada una proporcion de la resistencia a la traccién con
respecto a la densidad al menos 135 veces mejor que para el acero.

Para el sector de la electronica son interesantes sobre todo la intensidad de corriente maxima admisible y la
conductividad eléctrica como térmica. La intensidad de corriente maxima admisible se encuentra aproximadamente
1000 veces mas alta que en cables de cobre, mientras que la conductividad térmica a temperatura ambiente es casi
el doble de alta que la del diamante. Dado que los CNT pueden ser también semiconductores, pueden fabricarse a
partir de los mismos transistores excelentes, que resisten tensiones y temperaturas mas altas (y con ello frecuencias
de ciclo méas altas) que los transistores de silicio; se han fabricado ya transistores funcionales de CNT. Ademas
pueden realizarse con ayuda de CNT memorias no volatiles. También pueden usarse CNT en el sector de la técnica
de medicion (por ejemplo microscopio de efecto tunel).

Debido a sus propiedades mecanicas y eléctricas pueden usarse nanotubos de carbono también en plasticos.
Debido a ello se mejoran mucho por ejemplo las propiedades mecanicas de los plasticos. Ademas es posible
fabricar de esta manera plasticos eléctricamente conductores.

Las propiedades descritas anteriormente de los nanotubos de carbono (CNT) y las posibilidades de uso que surgen
de esto han originado un gran interés.

En particular existe para una serie de aplicaciones una necesidad de proporcionar los nanotubos de carbono (CNT)
junto con plasticos o polimeros organicos en forma de los denominados materiales compuestos.

Por tanto, en el estado de la técnica no han faltado intentos de fabricar materiales compuestos a base de plasticos o
polimeros organicos por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado.

Asi se refiere el documento WO 2008/041965 A2 a una composicion polimérica que comprende al menos un
polimero organico y nanotubos de carbono (CNT), fabricandose el respectivo material compuesto mediante
introduccion de nanotubos de carbono (CNT) en una masa fundida del polimero con homogeneizacién. De esta
manera pueden conseguirse sin embargo Unicamente grados de relleno bajos, de modo que se obtienen Unicamente
propiedades eléctricas insuficientes, en particular resistencias superficial y volimica. Ademas es posible una
homogeneizacién de la introduccion Unicamente de manera insuficiente, de modo que se obtiene un material
relativamente no homogéneo.

De igual manera se refiere también el documento WO 2008/047022 A1 a materiales compuestos a base de
polimeros termoplasticos y nanotubos de carbono (CNT), obteniéndose estos materiales compuestos igualmente
mediante la introduccién de nanotubos de carbono (CNT) en una masa fundida polimérica, por ejemplo por medio de
procedimientos de moldeo por inyeccién o extrusién, acompanado de los inconvenientes descritos anteriormente.

C.-L. Yin et al., “Crystallization and morphology of iPP/ MWCNT prepared by compounding iPP melt with MBCNT
acqueous suspension”, Colloid. Polym. Sci., 2009, describen la preparacién de una mezcla de polipropileno
isotactico y nanotubos de carbono de multiples paredes (MWCNT) en forma de una suspensién acuosa, resultando
los grados de relleno obtenidos Unicamente muy bajos y ademas no se describen propiedades eléctricas de ningun
tipo de los materiales resultantes.

A.P. Kumar et al., “Nanoscale particles for polymer degradation and stabilization - Trans and future perspectives”,
Progress in Polymer Science 34 (2009), 479-515, describen muy generalmente nanomateriales compuestos a base
de polimeros y nanoparticulas de todo tipo. El articulo no trata sin embargo especialmente la problematica de la
preparacién de mezcla de nanotubos de carbono (CNT) con plasticos poliméricos.

El documento US 2007/0213450 A1 se refiere a un procedimiento para la fabricacién de materiales compuestos que
contienen nanotubos o fibras mediante puesta en contacto de dispersiones de nanotubos con masas fundidas
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poliméricas. A este respecto se mezcla generalmente una dispersion de nanotubos con la masa fundida polimérica
con la separacion de la fase liquida de la dispersion de nanotubos. En resumen, la fabricacion de materiales
compuestos a base de polimeros organicos y nanotubos de carbono (CNT) no se ha solucionado hasta ahora en el
estado de la técnica de manera satisfactoria. En particular, los materiales compuestos resultantes presentan
Unicamente grados de relleno insuficientes, especialmente en la mayoria de los casos unidos con altas
inhomogeneidades y Unicamente propiedades eléctricas como mecanicas insuficientes.

La presente invencion se basa por tanto en el objetivo de proporcionar un procedimiento para la fabricacion de
materiales compuestos a base de polimeros o plasticos por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado asi
como los correspondientes materiales compuestos, debiéndose evitar al menos parcialmente o sin embargo al
menos debiéndose reducir en particular los inconvenientes descritos anteriormente, unidos con el estado de la
técnica.

En particular, un objetivo de la presente invencion es la facilitacion de un procedimiento de fabricacion para
materiales compuestos, que comprenden polimeros organicos o plasticos y nanotubos de carbono (CNT), en el que
el procedimiento presenta en comparacion con el estado de la técnica una reproducibilidad mejorada, en particular
permite la realizacion de grados de relleno superiores de nanotubos de carbono (CNT) y/o homogeneidad mejorada.

Otro objetivo de la presente invencion es la facilitacion de materiales compuestos a base de polimeros organicos o
plasticos y nanotubos de carbono (CNT) del tipo mencionado anteriormente con propiedades mejoradas, en
particular con grados de relleno elevados de nanotubos de carbono (CNT) y/o homogeneidades mejoradas y/o
propiedades mecanicas y/o eléctricas mejoradas.

Para resolver el problema descrito anteriormente, la presente invencidén propone, por consiguiente, un procedimiento
segun la reivindicacién 1; otras propiedades ventajosas del procedimiento de acuerdo con la invencién son objeto de
las reivindicaciones dependientes del procedimiento referentes a esto.

Otro objeto de la presente invencion son materiales compuestos que pueden obtenerse segun el procedimiento de
acuerdo con la invencion, tal como se describen o se definen en las correspondientes reivindicaciones dirigidas a los
materiales compuestos; otras configuraciones ventajosas de los materiales compuestos de acuerdo con la invencion
son objeto de las reivindicaciones dependientes referentes a esto.

Finalmente es otro objetivo de la presente invencion el uso de los materiales compuestos que pueden obtenerse
segun el procedimiento de acuerdo con la invencion, tal como se describe o se define en las correspondientes
reivindicaciones de uso.

Se entiende por si solo, que configuraciones y formas de realizacién especiales, que se describen Unicamente en
relacién con un aspecto de la invencién, se aplican también en relaciéon con los otros aspectos de la invencion de
manera correspondiente, sin que se mencione esto de manera explicita.

En todos los datos de cantidades relativos o porcentuales mencionados a continuacién, en particular con respecto al
peso ha de tenerse en cuenta que estos datos pueden seleccionarse o combinarse en el contexto de la composicion
de acuerdo con la invencion por el experto de manera que en total (eventualmente incluyendo otros componentes o
ingredientes o aditivos o partes constitutivas, en particular tal como se describe a continuacién) resulten siempre el
100 % o el 100 % en peso. Sin embargo esto se entiende por si mismo por el experto.

Por lo demas se aplica que el experto puede desviarse con respecto al uso o de manera condicionada por el caso
individual de los datos de intervalos, cantidades y valores indicados a continuacién con respecto al uso o de manera
condicionada por el caso individual, sin que abandone el contexto de la presente invencién.

Por consiguiente, objeto de la presente invencién (de acuerdo con un primer aspecto de la presente invencion) es
un procedimiento para la fabricacion de un material compuesto a base de al menos un polimero por un lado y
nanotubos de carbono (CNT) por otro lado, en el que el procedimiento comprende las siguientes etapas de
procedimiento:

(a) proporcionar una dispersion o solucion de nanotubos de carbono (CNT) en una fase liquida continua
mediante dispersion o solubilizaciéon de nanotubos de carbono (CNT) en un medio de dispersién o disolvente,
en el que la preparacion de la dispersién o solucion en la etapa de procedimiento (a) se realiza mediante
mezclado en la fase continua con introduccién de presion y/o introduccion de ultrasonidos y en el que los
nanotubos de carbono (CNT) se usan en una concentracién del 0,001 % al 30 % en peso, con respecto a la
dispersion o solucién resultante; a continuacion

(b) introducir la dispersién o solucion de nanotubos de carbono (CNT) preparada en la etapa de
procedimiento (a) en la masa fundida al menos de un polimero con homogeneizacién y con separacion de la
fase liquida continua,

en el que la introduccién de la dispersion o solucién de nanotubos de carbono (CNT) preparada en la etapa
de procedimiento (a) en la masa fundida del polimero se realiza por medio de una bomba de alimentacién y/o
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dosificacién con solicitacion con presion y con velocidad de dosificacion constante y/o precision de
dosificacién constante, en el que se realiza la etapa de procedimiento (b) en un dispositivo de extrusion, en el
que el dispositivo de extrusion presenta dispositivos de mezcla para la homogeneizacién de la dispersién o
solucion de nanotubos de carbono (CNT) proporcionada en la etapa de procedimiento (a) con la masa
fundida del polimero y un dispositivo de desgasificacion para separar la fase continua, y en el que se ajusta
un contenido residual en fase continua de como maximo el 1 % en peso, con respecto al producto final;
entonces

(c) dejar enfriar la mezcla de polimero fundido y nanotubos de carbono (CNT) obtenida en la etapa de
procedimiento (b) hasta la solidificacion del polimero y la obtencion posterior de un material compuesto, que
comprende al menos un polimero y nanotubos de carbono (CNT).

La parte solicitante ha descubierto sorprendentemente que pueden fabricarse con el procedimiento descrito
anteriormente materiales compuestos de manera eficaz, que comprenden al menos un polimero organico o un
plastico organico por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado.

El desarrollo del procedimiento de acuerdo con la invencion se ilustra a modo de ejemplo de acuerdo con una forma
de realizacion en la figura 1.

Muestra:

la figura 1 un desarrollo esquematico del procedimiento de acuerdo con la invencién de acuerdo con un ejemplo
de realizacion especial.

La figura 1 muestra esquematicamente el desarrollo del procedimiento de acuerdo con la invencion. En una primera
etapa de procedimiento (a) se dispersan o se solubilizan en primer lugar nanotubos de carbono (CNT) en una fase
continua, liquida generalmente en condiciones de procedimiento, en particular en un medio de dispersién o
disolvente, de modo que resulta una respectiva dispersion o solucién de nanotubos de carbono (CNT) en la fase
continua, generalmente liquida (véase 1 de la figura 1). A continuacion se introduce en una segunda etapa de
procedimiento (b) la dispersion o solucién de nanotubos de carbono (CNT) preparada anteriormente en la masa
fundida al menos de un polimero o plastico con homogeneizacién, en particular mezclado (véase 2 de la figura 1),
seguido de una separaciéon de la fase continua liquida (medio de dispersion o disolvente), lo que se realiza
preferentemente en condiciones de extrusion en un correspondiente dispositivo de extrusion, tal como se describe
aun en detalle a continuacién. Finalmente se obtiene tras la separacion de la fase continua, en particular liquida, en
particular del medio de dispersién o disolvente, una mezcla de polimero fundido y nanotubos de carbono (CNT), que
se deja enfriar en una etapa de procedimiento final (c) hasta la solidificacién del polimero. Se obtiene un material
compuesto de acuerdo con la invencion, que comprende al menos un polimero generalmente organico o un plastico
generalmente organico por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado.

La formulacién “proporcionar una dispersién o solucion de nanotubos de carbono (CNT) en una fase liquida
continua” de acuerdo con la etapa de procedimiento (a) del procedimiento de acuerdo con la invencién comprende
sin embargo también la posibilidad de usar correspondientes dispersiones o disoluciones habituales en el comercio o
disponibles comercialmente de nanotubos de carbono (CNT) en una fase continua, preferentemente liquida, tal
como se comercializan por ejemplo por Belgium Nanocyl S.A., Sambreville, Bélgica, o FutureCarbon GmbH,
Bayreuth, Alemania.

El procedimiento de acuerdo con la invencién permite una homogeneizacion especialmente buena en relacién con la
distribucion de los nanotubos de carbono (CNT) en el polimero organico o el plastico organico, dado que los
nanotubos de carbono (CNT) se introducen no en masa, sino en forma diluida (concretamente en forma de una
dispersion o solucién) en la masa fundida del polimero. Ademas, el procedimiento de acuerdo con la invencién
permite grados de relleno relativamente altos de nanotubos de carbono (CNT), lo que conduce a propiedades
eléctricas mejoradas, en particular resistencias superficial y volumica, de los materiales compuestos obtenidos.
Debido a la distribucion homogénea, especialmente uniforme mencionada anteriormente se obtienen igualmente
propiedades mecanicas mejoradas, tales como por ejemplo resistencias a la flexion, al choque y otras, de los
materiales compuestos resultantes. También puede usarse el procedimiento de acuerdo con la invencién de manera
universal en una pluralidad casi ilimitada de polimeros o plasticos.

El polimero usado de acuerdo con la invencién es en general un polimero termoplastico. En particular, el polimero
usado de acuerdo con la invencién se selecciona del grupo de poliamidas, poliacetatos, policetonas, poliolefinas,
policarbonatos, poliestirenos, poliésteres, poliéteres, polisulfonas, polifluoropolimeros, poliuretanos, poliamidimidas,
poliarilatos,  poliarilsulfonas, poliétersulfonas, poliarilsulfuros, poli(cloruros de vinilo), poliéterimidas,
politetrafluoroetilenos, poliétercetonas, polilactatos asi como sus mezclas y copolimeros.

De manera preferente de acuerdo con la invencién, el polimero usado de acuerdo con la invencion se selecciona de
polimeros termoplasticos, preferentemente del grupo de poliamidas; poliolefinas, en particular polietileno y/o
polipropileno; poli(tereftalatos de etileno) (PET) y poli(tereftalatos de butileno) (PBT); elastdmeros termoplasticos
(TPE), en particular elastobmeros termopléasticos a base de olefina (TPE-O o TPO), elastbmeros termoplasticos
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reticulados a base de olefina (TPE-V o TPV), elastbmeros termoplasticos a base de uretano (TPE-U o TPU),
copoliésteres termoplasticos (TPE-E o TPC), copolimeros en bloque de estireno termoplasticos (TPE-S o TPS),
copoliamidas termoplésticas (TPE-A o TPA); acrilonitrilo/butadieno/estireno termoplastico (ABS); polilactatos (PLA);
poli((met)acrilatos de metilo) (PMA o PMMA); poli(sulfuros de fenileno) (PPS); asi como sus mezclas y copolimeros.

La dispersion o solubilizacion de nanotubos de carbono (CNT) en una fase continua, en particular liquida la conoce
el experto en si por el estado de la técnica. En este contexto puede remitirse por ejemplo a los siguientes
documentos: EP 1 359 121 A2, JP 2005-089738 A, JP 2007-169120 A, WO 2008/058589 A2 o el equivalente
aleman correspondiente (miembro de la familia de patentes) DE 10 2006 055 106 A1, FR 2 899 573 A1 y US 2008/
0076837 Afl.

Habitualmente puede realizarse la preparacion de la dispersion o solucion de los nanotubos de plastico (CNT) en la
etapa de procedimiento (a) con aporte de energia, en particular también con solicitacién con presiéon y/o con
introduccion de ultrasonidos.

De acuerdo con la invencién puede realizarse la preparacion de la dispersion o solucién en la etapa de
procedimiento (a) mediante mezclado en la fase liquida con introduccién de presion, en particular por medio de
dispersion por cizallamiento de alta presiébn o mediante molienda en molino de bolas con agitador, tal como se
menciona aun a continuacion. Ademas puede realizarse la preparacion de la dispersion o solucion en la etapa de
procedimiento (a) también con introduccién de ultrasonidos.

En particular ha mostrado su eficacia en el contexto de la presente invencién cuando la dispersidén o solubilizacién
realizada en la etapa de procedimiento (a) de los nanotubos de carbono (CNT) se realiza en un molino de bolas con
agitador y/o con introduccion de ultrasonidos, en particular con un aporte de energia, en particular energia de
molienda, en el intervalo de 5.000 a 50.000 kWh/to de s6lido (CNT), preferentemente de 5.000 a 20.000 kWh/to de
solido (CNT); dispositivos de este tipo se ofrecen por ejemplo por Hosokawa Alpina AG, Augsburg, Alemania. Como
alternativa existe sin embargo también la posibilidad de realizar la dispersion o solubilizacién realizada en la etapa
de procedimiento (a) de los nanotubos de carbono (CNT) por medio de dispersidn por cizallamiento de alta presién.
Las técnicas de dispersién o solubilizacion mencionadas anteriormente permiten la realizacion de contenidos lo mas
altos posibles en sélido (CNT), en particular en tiempos cortos.

Cuando la dispersion o solubilizacion realizada en la etapa de procedimiento (a) de los nanotubos de carbono (CNT)
se realiza con un alto aporte de energia, en particular de la manera descrita anteriormente, pueden obtenerse
productos finales especialmente buenos, en particular materiales compuestos de acuerdo con la invencién con
conductividad eléctrica de buena a excelente y al mismo tiempo propiedades mecéanicas de buenas a excelentes,
tales como por ejemplo capacidad de carga mecanica de buena a excelente.

Los resultados especialmente buenos, en particular materiales compuestos de acuerdo con la invencién con
conductividad eléctrica de buena a excelente y al mismo tiempo propiedades mecanicas de buenas a excelentes, se
obtienen cuando la dispersion o solubilizacién realizada en la etapa de procedimiento (a) de los nanotubos de
carbono (CNT) se realiza de manera que la dispersion o la solucion resultantes presentan un tamafo de particula o
aglomerado bajo de los nanotubos de carbono (CNT), usandose u obteniéndose en particular tamafos de particula o
aglomerados de los nanotubos de carbono (CNT), determinados como valor d90 (por ejemplo determinacion
mediante difraccion laser), de como maximo 100 pum, preferentemente de como maximo 50 um, de manera
especialmente preferente de como maximo 20 um, de manera muy especialmente preferente de como maximo 10
um, aun mas preferentemente de como maximo 5 um.

Cuando la dispersién o la solucion resultantes presenta un tamario de particula o aglomerado bajo de los nanotubos
de carbono (CNT), esto conduce con la siguiente incorporaciéon en la masa fundida polimérica de acuerdo con la
etapa de procedimiento (b) a una distribucion o homogeneizacién especialmente buena, es decir la distribucion
buena y homogénea de los CNT en el polimero y por consiguiente en los productos finales, es decir en los
materiales compuestos de acuerdo con la invencion, puede conseguirse en particular mediante la dispersion previa o
la solubilizaciéon previa de los CNT en la etapa de procedimiento (a), en particular con dispersiones de CNT o
disoluciones de CNT finamente divididas especialmente, tal como se ha descrito anteriormente. A este respecto se
consiguen en comparacion con el estado de la técnica, en particular con respecto a una introduccion de CNT en
masa o en forma de aglomerado (es decir sin dispersion previa), mejores conductividades eléctricas con
concentraciones de CNT o grados de carga de CNT bajos. Mediante la forma finamente dividida, en particular de
nanoparticula de los CNT introducidos se obtienen ademas propiedades mecanicas mejoradas; los CNT
incorporados en los polimeros estan finamente divididos o son suficientemente pequefios para no conseguir ninguna
accioén de carga habitual. En particular puede conseguirse una buena dispersion de acuerdo con la invencién debido
a que la desaglomeracion de los CNT de acuerdo con la etapa de procedimiento (a) se realiza antes de la
preparacién de mezcla realizada en la etapa de procedimiento (b), preferentemente en un molino de bolas con
agitador, y a continuaciéon en la etapa de procedimiento (b) debe realizarse o producirse “Unicamente” adn una
distribucion o incorporacién homogénea y fina de la dispersion de CNT o de la solucion de CNT.

De acuerdo con la invencién se usa en la etapa de procedimiento (a) los nanotubos de carbono (CNT) en una
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concentracién del 0,001 % al 30 % en peso, en particular del 0,01 % al 20 % en peso, preferentemente del 0,01 % al
15 % en peso, de manera especialmente preferente del 0,01 % al 10 % en peso, respectivamente con respecto a la
dispersion o la solucién resultantes.

En el contexto de la presente invencion ha resultado en particular ventajoso cuando la preparacién de la dispersion o
de la solucion en la etapa de procedimiento (a) se realiza mediante adicion gradual o discontinua de los nanotubos
de carbono (CNT) en la fase liquida continua; a este respecto pueden comprender las cargas individuales
respectivamente cantidades iguales o sin embargo distintas de nanotubos de carbono (CNT). Este modo de
proceder tiene en particular la ventaja de que puede realizarse una incorporacién mejorada de los nanotubos de
carbono (CNT), en particular se evita un aumento de la viscosidad intermediario excesivo de la dispersion o de la
solucion resultantes, lo que facilita esencialmente la manejabilidad.

En general se realiza en la etapa de procedimiento (a) el ciclo de dispersion o solubilizaciéon en presencia al menos
de un aditivo, en particular al menos de un aditivo de dispersion o solubilizacién. Ciertos ejemplos de aditivos de este
tipo son agentes dispersantes (dispersantes), en particular humectantes o tensioactivos, desespumantes,
estabilizadores, agentes de ajuste de pH, modificadores reol6gicos o aditivos reoldgicos, aditivos que mejoran la
compatibilidad etc. asi como mezclas del tipo mencionado anteriormente.

De acuerdo con una forma de realizacion especial de la presente invencion se realiza en la etapa de procedimiento
(a) en presencia al menos de un agente dispersante (dispersante). Esto conduce a ventajas en mdltiples sentidos:
por un lado puede mejorarse significativamente de esta manera el comportamiento de dispersién o solubilizacién de
los nanotubos de plastico (CNT), en particular desde el punto de vista de concentraciones mas altas y tiempos de
dispersion o solubilizacion mas cortos. También puede controlarse de esta manera la homogeneidad tanto de la
dispersion o de la solucion como del material compuesto fabricado a continuacion; sin querer unirse a ninguna teoria
referente a esto, pueden explicarse los efectos referentes a esto posiblemente debido a que el agente dispersante
(dispersante) permanece al menos en parte sobre la superficie de los nanotubos de carbono (CNT) o esta adherido
en la misma o unido con la misma, de modo que resulta una mejor capacidad de incorporacion de los nanotubos de
carbono (CNT) modificados con esto en el polimero o en el plastico.

De acuerdo con una forma de realizacion especialmente preferente de la presente invenciéon se usan como agentes
dispersantes (dispersantes) de acuerdo con la invencién humectantes y tensioactivos, de manera especialmente
preferente del grupo de copolimeros modificados con grupos poliéter de 1,2-anhidridos de acido insaturados y de
productos de adicion de compuestos de hidroxilo y/o compuestos con grupos amino terciarios de poliisocianatos.

Ademas, aunque de manera menos preferente de acuerdo con la invencion, los agentes dispersantes (dispersantes)
usados de acuerdo con la invencidon pueden seleccionarse también del grupo de polimeros y copolimeros con
grupos funcionales y/o afines a pigmentos, sales de alquilamonio de polimeros y copolimeros, polimeros y
copolimeros con grupos acidos, copolimeros peine y en bloque, tales como copolimeros en bloque con en particular
grupos basicos afines a pigmentos, eventualmente copolimeros en bloque de acrilato modificados, eventualmente
poliuretanos modificados, eventualmente poliaminas modificadas y/o eventualmente saladas, ésteres de &cido
fosforico, etoxilatos, polimeros y copolimeros con ésteres de acido graso, eventualmente poliacrilatos modificados,
tales como poliacrilatos transesterificados, eventualmente poliésteres modificados, tales como poliésteres con
funcién acido, derivados de celulosa, tales como carboximetilcelulosa, sulfatos o sulfonatos solubles en agua de
hidrocarburos de peso molecular superior, tales como dodecilsulfonato de sodio, o polimeros organicos de bajo peso
molecular, tales como poliestireno sulfonado, pirrolidonas dispersables en agua, tales como polivinilpirrolidona,
polifosfatos asi como sus mezclas.

En particular se usan de acuerdo con la invencion preferentemente agentes dispersantes (dispersantes) con pesos
moleculares promediados en numero de al menos 1.000 g/mol, preferentemente al menos 2.000 g/mol, de manera
especialmente preferente al menos 3.000 /mol, de manera muy especialmente preferente al menos 4.000 g/mol; con
pesos moleculares de este tipo, en particular con peso molecular creciente, se reduce una tendencia a la migracion
en el producto final (es decir al material compuesto) o incluso al menos se suprime completamente de manera
esencial.

Siempre que se use un agente dispersante (dispersante) en la etapa de procedimiento (a), se usa este agente
dispersante (dispersante) preferentemente en cantidades del 10 % al 300 % en peso, preferentemente del 50 % al
250 % en peso, respectivamente con respecto a los nanotubos de carbono (CNT) que van a dispersarse o que van a
solubilizarse.

El término de agente dispersante (denominado de manera sin6nima también dispersante, aditivo de dispersion,
humectante etc.), tal como se usa en el contexto de la presente invencién, designa generalmente en particular
sustancias que facilitan la dispersion de particulas en un agente de dispersion o medio de dispersion, en particular
reduciendo la tension superficial entre los dos componentes (particulas que van a dispersarse por un lado y agente
dispersante por otro lado), o sea se origina una humectacion. Por consiguiente se usa una multiplicidad de
denominaciones sindnimas para agentes dispersantes (dispersantes), por ejemplo aditivo de dispersion, agentes
que impiden la deposicion, humectantes, detergentes, coadyuvantes de suspensién o dispersion, emulsionantes etc.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2440766 T3

El término de agente dispersante no ha de confundirse con el término de medio de dispersion, ya que éste ultimo
designa la fase continua de la dispersion (es decir el medio de dispersion liquido, continuo). En el contexto de la
presente invencidn sirve el agente dispersante ademas también para el fin de estabilizar las particulas dispersas (es
decir los nanotubos de carbono), es decir mantenerlas estables en la dispersién, y de manera eficaz evitar o al
menos minimizar su reaglomeracion; esto a su vez conduce a las viscosidades deseadas de las dispersiones
resultantes, dado que de esta manera resultan en la practica sistemas que pueden fluir, que pueden manejarse bien
(y esto incluso en altas concentraciones de nanotubos de carbono dispersados).

Para particularidades méas extensas con respecto a los términos “dispersantes”, “dispersar”, “agentes dispersantes”,
“sistemas dispersos” y “dispersion” puede remitirse por ejemplo a R6mpp Chemielexikon, 102 edicion, Georg Thieme
Verlag, Stuttgart/Nueva York, volumen 2, 1997, paginas 1014/1015, asi como la bibliografia presentada alli, cuyo
contenido o contenido declarativo total esta incluido como referencia por el presente documento.

De acuerdo con una forma de realizacion especial de la presente invencion se realiza la etapa de procedimiento (a)
en presencia al menos de un desespumante. A este respecto puede usarse el desespumante o bien como aditivo
unico o sin embargo junto con al menos otro aditivo, en particular un agente dispersante (en particular tal como se
ha descrito anteriormente). También el desespumante contribuye en mdaltiple sentido a una mejora significativa de
las propiedades de dispersién o solubilizacion, sin embargo también desde el punto de vista de las propiedades de
la incorporacion del polimero y de los materiales compuestos resultantes de esta manera: por un lado impide el
desespumante de manera eficaz una formacién de espuma durante el ciclo de preparacion de la dispersion o de la
solucién en el contexto de etapa de procedimiento (a). Por otro lado impide el desespumante sin embargo también
una formacién de espuma indeseada de la dispersion o de la solucién preparada en la etapa de procedimiento (a) de
los nanotubos de carbono (CNT) durante la introduccion en la masa fundida del polimero o plastico, dado que esta
introduccion se realiza habitualmente con altas presiones. Adicionalmente, el desespumante hace sin embargo
también que se impida una formacién de espuma no deseada del polimero, en particular durante la introduccion de
la dispersion o de la solucién de los nanotubos de carbono (CNT), lo que conduce como consecuencia también a
propiedades mejoradas en el producto final, el material compuesto resultante.

Los desespumantes usados preferentemente de acuerdo con la invencién se seleccionan en particular del grupo de
desespumantes a base de aceite mineral o a base de silicona asi como sus mezclas o combinaciones.

La cantidad de desespumante usado en la etapa de procedimiento (a) puede variar en amplios intervalos. En
general se usan cantidades del 0,1 % al 300 % en peso, en particular del 0,5 % al 250 % en peso, preferentemente
del 5 % al 200 % en peso, aun mas preferentemente del 10 % al 150 % en peso, de manera especialmente
preferente del 20 % al 100 % en peso, del desespumante, respectivamente con respecto a los nanotubos de
carbono (CNT), en la etapa de procedimiento (a). De acuerdo con la invencion se usa el desespumante ademas en
general en cantidades del 0,01 % al 20 % en peso, en particular del 0,02 % al 10 % en peso, preferentemente del
0,038 % al 5 % en peso, aun mas preferentemente del 0,05 % al 2 % en peso, de manera especialmente preferente
del 0,05 % al 1 % en peso, respectivamente con respecto a la dispersion o la solucién resultantes.

En cuanto a la fase continua, en general liquida, usada en la etapa de procedimiento (a), en particular el disolvente o
medio de dispersion usado en la etapa de procedimiento (a), puede tratarse entonces en este caso de un disolvente
0 medio de dispersion acuoso, organico o sin embargo acuoso-organico. En general se usa como fase liquida
continua en la etapa de procedimiento (a) un disolvente o medio de dispersién que se encuentra en el estado
agregado liquido en condiciones de dispersién o solubilizacién, en particular bajo presién atmosférica (101,325 kPa)
y en un intervalo de temperatura de 10 °C a 100 °C, preferentemente de 25 °C a 70 °C. Con respecto a esto puede
remitirse al estado de la técnica descrito anteriormente junto con la preparacion de la dispersién o de la solucion de
los nanotubos de carbono (CNT).

En cuanto a la fase continua, en particular el disolvente o medio de dispersion, se selecciona entonces ésta
generalmente de manera que presenta a presion atmosférica (101,325 kPa) un punto de ebullicién en el intervalo de
temperatura de 20 °C a 300 °C, preferentemente de 50 °C a 200 °C, de manera especialmente preferente de 60 °C a
150 °C.

De acuerdo con la invencién se realiza la introduccion de la dispersion o de la soluciéon preparada en la etapa de
procedimiento (a) de nanotubos de carbono (CNT) por medio de una bomba de alimentacién y/o dosificacion. A este
respecto se realiza habitualmente la introducciéon con solicitacién con presion, en particular con una presion de
elevacion de 200 kPa a 10.000 kPa, preferentemente de 500 kPa a 5.000 kPa, preferentemente de 1.000 kPa a
4000 kPa, dado que la dispersion o la solucion de los nanotubos de carbono (CNT) se introduce en el polimero
fundido, de modo que la presion de vapor de la fase continua liquida debe contrarrestarse. De acuerdo con la
invencion se realiza la introduccién con velocidad de dosificacién constante y/o con precisién de dosificacion
constante, para que se garantice una introduccién constante, uniforme en el polimero fundido y de esta manera
resulte un producto final con calidad continuamente uniforme, homogénea.

Las bombas de alimentacion y/o dosificacion adecuadas de acuerdo con la invenciéon se comercializan por ejemplo
por ViscoTec Pumpen und Dosiertechnik GmbH, Téging/Inn, Alemania.
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La introduccién o la dosificacion de la dispersion de CNT o de la solucion de CNT en la masa fundida polimérica se
realiza contra la presion de la masa fundida inmediatamente o directamente en la masa fundida para una dispersion
momentanea o instantanea en el polimero, sin que pueden formarse aglomerados.

Habitualmente se dosifica la suspensién de CNT o la solucién de CNT en fase liquida o se introduce o se incorpora
en la masa fundida polimérica; a este respecto ha de tenerse en cuenta en particular la presion de vapor. Debido a
este modo de procedimiento se obtienen resultados especialmente buenos.

En cuanto a la realizacién de la etapa de procedimiento (b), en particular la introduccion de la dispersion o de la
solucion de nanotubos de carbono (CNT) preparada en la etapa de procedimiento (a) en la masa fundida al menos
de un polimero, se realiza entonces esta etapa de procedimiento o esta introduccién de acuerdo con la invencién en
un dispositivo de extrusién. De acuerdo con una forma de realizacion preferente, el dispositivo de extrusién esta
configurado como prensa extrusora de tornillo sin fin.

A este respecto se calienta el polimero ventajosamente al menos 10 °C, preferentemente al menos 20 °C, de
manera especialmente preferente de 10 °C a 50 °C, por encima de su punto de fusién o intervalo de fusién. De esta
manera se garantiza de manera eficaz que todo el polimero se encuentre en el estado fundido. Habitualmente, para
los polimeros usados de acuerdo con la invencion se usan temperaturas de 150 °C a 300 °C, en particular de 180 °C
a 280 °C, es decir habitualmente se calientan en la etapa de procedimiento (b) los polimeros a temperaturas de 150
°C a 300 °C, en particular de 180 °C a 280 °C. Por el contrario, temperaturas excesivamente altas pueden conducir a
una descomposiciéon parcial o a una degradacién parcial de los polimeros y aditivos eventualmente presentes,
mientras que a temperaturas demasiado bajas existe el riesgo de que no exista ninguna masa fundida homogénea o
no se funda el polimero al menos parcialmente.

De acuerdo con la presente invencion, el dispositivo de extrusidn presenta dispositivos de mezcla para la
homogeneizacion, en particular mezclado, de la dispersién o de la solucién de nanotubos de carbono (CNT)
proporcionada en la etapa de procedimiento (a) con la masa fundida al menos de un polimero y un dispositivo de
desgasificacion, preferentemente para la desgasificacion a presion reducida, para separar la fase continua liquida.

De acuerdo con una forma de realizacion especial, el dispositivo de extrusion puede estar subdividido en varias
secciones o0 zonas. A este respecto puede comprender el dispositivo de extrusiéon una primera seccién o una primera
zona para la introduccién del al menos un polimero, seguida de una seccion de fusién (zona de fusién) para la fusion
del polimero, a su vez seguida de una seccion de introducciéon (zona de introduccién) para la introduccién de la
dispersion o de la solucion de los nanotubos de carbono (CNT), a su vez seguida de una seccion de
homogeneizacion y desgasificacion (zona de homogeneizacion y desgasificacién), que se conecta a su vez con una
seccién de descarga (zona de descarga).

Se obtienen resultados especialmente buenos, en particular materiales compuestos de acuerdo con la invencion con
conductividad eléctrica de buena a excelente y al mismo tiempo propiedades mecanicas de buenas a excelentes
cuando en la etapa de procedimiento (b) se realiza la introduccion de la dispersion o de la solucion de los CNT
preparada previamente en la etapa de procedimiento (a) con alto niumero de revoluciones de la prensa extrusora, en
particular del tornillo sin fin de transporte de la prensa extrusora y/o bajo caudal y/o con alto uso energético. En
particular se usan segun esto dispersiones de CNT o disoluciones de CNT finamente dividida de manera especial,
tal como se ha definido anteriormente. preferentemente se realiza la introduccién de la dispersion de CNT o de la
solucion de CNT en la etapa de procedimiento (b) con un caudal con respecto al volumen de 1 a 1.000 ml/min, en
particular de 2 a 500 ml/min, preferentemente de 5 a 200 ml/min, preferentemente de 10 a 100 ml/min. Se prefieren
de acuerdo con la invencién nimeros de revoluciones de la prensa extrusora, en particular del tornillo sin fin de
transporte de la prensa extrusora, en el intervalo de 100 a 1.000 r/min, en particular de 200 a 900 r/min,
preferentemente de 300 a 800 r/min. Ademas son ventajosos caudales con respecto a la masa de acuerdo con la
invencion del polimero en el intervalo de 0,1 a 100 kg/h, en particular 1 a 50 kg/h, preferentemente de 2 a 25 kg/h,
preferentemente de 3 a 15 kg/h.

En el contexto de la etapa de procedimiento (b) se realiza simultdneamente la separacién de la fase continua de la
dispersion de CNT o de la solucion de CNT (por ejemplo agua y/o disolvente organico etc.). A este respecto se
obtienen o se ajustan preferentemente contenidos residuales en fase continua, en particular contenidos en agua
residual, de como maximo el 1 % en peso, preferentemente como maximo del 0,5 % en peso, de manera
especialmente preferente como maximo del 0,3 % en peso, de manera muy especialmente preferente como maximo
del 0,2 % en peso, con respecto al producto final (es decir con respecto al material compuesto de acuerdo con la
invencion). Se obtienen resultados especialmente buenos cuando la separacion de la fase continua de la dispersion
de CNT o dispersiéon de CNT se realiza en varias etapas, en particular al menos en dos etapas, preferentemente en
un dispositivo de extrusion, pudiendo presentar el dispositivo de extrusién los correspondientes dispositivos de
descarga o de desgasificacion para la descarga o evacuacion de la fase continua generalmente en forma gaseosa
debido a las temperaturas usadas, tal como se describe alun a continuacion.

Un dispositivo de extrusion usado preferentemente de acuerdo con la invencion de acuerdo con un ejemplo de
realizacién esta reproducido en las representaciones de figuras de acuerdo con la figura 2 y 3.
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Muestra:

la figura 2 una vista lateral de una prensa extrusora que puede usarse en el contexto de la invencién en
representacion parcialmente abierta;

la figura 3 una seccion transversal vertical a través de la prensa extrusora con una disposicién de la maquina de
tornillo sin fin de desgasificacién con retencién de acuerdo con la figura 2.

El ejemplo de realizacién representado en el dibujo de acuerdo con las figuras 2 y 3 presenta una prensa extrusora
1. Esta se acciona por medio de un motor 2 a través de un acoplamiento 3 y un engranaje 4. La prensa extrusora 1
presenta una carcasa 6 dotada de una calefaccion 5, en la que estan configurados dos orificios de carcasa 7, 8 que
engranan uno en otro aproximadamente en forma de 8 con ejes 9, 10 paralelos uno con respecto a otro. En estos
orificios de carcasa 7, 8 estan dispuestos dos arboles de tornillo sin fin 11, 12, que estan acoplados al engranaje 4.
Los arboles de tornillo sin fin 11, 12 se accionan en el mismo sentido. La prensa extrusora 1 presenta un embudo de
alimentacion 14 dispuesto en una direccion de transporte 13 detras del engranaje 4, mediante el cual se alimenta el
plastico (polimero) que va a tratarse o se alimentan los plasticos (polimeros) que van a tratarse y con el que se
conecta una zona de entrada 15. A continuacién de esto esta configurada una zona de fusion 16. A la zona de fusion
16 le sigue la zona de transporte 17. A continuacion de esto esté configurada la zona de mezclado de carga 18.
Posteriormente a ésta esta dispuesta la zona de retencién 19. A ésta le sigue la zona de transporte 20 y la zona de
homogeneizacion 21. A continuacion de esto esta configurada una zona de desgasificacion a vacio 22, con la que se
conecta una zona de mezclado 23. A esta zona de mezclado 23 le sigue una zona de retencién 24, detras de la cual
se encuentra una zona de desgasificacion a vacio 25. Con esto se conecta una zona de establecimiento de la
presion 26 y con esto una zona de descarga 27.

En la zona de entrada 15, los arboles de tornillo sin fin 11, 12 presentan elementos de tornillo sin fin 28. En la zona
de fusién 16 estan dotados de elementos de amasado 29. En la zona de transporte 17 estan dispuestos a su vez
elementos de tornillo sin fin 30. En la zona de mezclado de carga 18 estan previstos elementos de mezcla 33, tal
como se conocen previamente por el documento DE 41 34 026 C2 (de manera correspondiente el documento US 5
318 358 A). Ademas, a través de un dispositivo de dosificacién de suspension 31 se conduce una dispersion o una
solucién de nanotubos de carbono y eventualmente aditivos en una fase liquida continua a través de la conduccion
de transporte 32 en el orificio de carcasa.

En la zona de retencion 19 estan previstos elementos de retencion 34 en forma de elementos de tornillo sin fin de
recirculacion o similares. En la zona de transporte 20 estan dispuestos elementos de tornillo sin fin 35 y en la zona
de homogeneizacion 21 elementos de mezcla 36.

En la zona de desgasificacién a vacio 22 estan previstos elementos de tornillo sin fin 37 y en la zona de mezcla 23
estan previstos elementos de amasado 38.

En la zona de retencién 24 estan previstos a su vez elementos de retencién 39. En la zona de desgasificacion a
vacio 25, la zona de establecimiento de la presion 26 posterior y la zona de descarga 27 estan previstos a su vez
elementos de tornillo sin fin 40. Con la zona de establecimiento de la presién 26 y la zona de descarga 27 se
conecta una boquilla 42.

En la zona de desgasificacion a vacio 25 se desgasifica a vacio el plastico (polimero) fundido a través de una
conduccién de conexién 41.

En la zona de desgasificacion a vacio 22 desemboca una maquina de tornillo sin fin de desgasificacion con retencién
43 radialmente con respecto al eje 9 en un orificio de carcasa 7. Esta presenta un motor de accionamiento 45 que
esta acoplado a través de un acoplamiento 46 con un engranaje 47, por el que se accionan en el mismo sentido dos
tornillos sin fin de transporte que se peinan de manera hermética entre si 48, 49. Los tornillos sin fin de transporte
48, 49 estan dispuestos en orificios de carcasa 50 que atraviesan uno en otro igualmente en forma de 8, que
desembocan por medio de un orificio de desgasificacion con retencién 43 en la carcasa 6 en el orificio de carcasa 7
y llegan hasta la proximidad de los elementos de tornillo sin fin 37.

En la maquina de tornillo sin fin de desgasificacion con retencion 43 se retiene el plastico fundido a través de los
tornillos sin fin accionados en el mismo sentido y se desgasifica a través de un orificio de desgasificacion 52 en la
carcasa 51 contra la presién atmosférica.

Por medio de los elementos de retencidn 34 se consigue que el plastico (polimero) fundido en la zona de fusion 16
llene completamente la seccidn transversal de tornillo sin fin al menos en la zona de mezcla de carga 18. A este
respecto se selecciona el niumero de revoluciones de la prensa extrusora de modo que la presiéon en la zona de
mezcla 18 se encuentra por encima de la presién de vapor, por ejemplo por encima de 2000 kPa con polietileno (PE)
o polipropileno (PP) a una temperatura de 200 °C.

El dispositivo de dosificacion 31 para la dispersion o la solucion puede disefiarse de modo que durante la
dosificacion de la suspension puede superar la presion imperante en la zona de mezclado 18.
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En la practica ha dado buen resultado seleccionar el diametro de la conduccion de transporte 32 mayor de 4 mm
para prevenir obstrucciones de las conducciones de transporte.

El plastico (polimero) fundido y mezclado con dispersion (es decir disolvente o medio de dispersion, nanotubos de
carbono y eventualmente aditivos) llega a la zona de retencion 19 en la zona de transporte 20. A partir de aqui se
reduce la presién en la prensa extrusora, y las proporciones de disolvente o medio de dispersion (por ejemplo
proporciones de agua de la dispersién o de la solucién) se evaporan y se descargan a través de la abertura de
desgasificacion con retencion 43 de la maquina de tornillo sin fin de desgasificacion con retencion 43. El nimero de
revoluciones de la maquina de tornillo sin fin de desgasificacion con retencion 43 se selecciona de modo que el
plastico (polimero) fundido se retenga de manera segura de funcionamiento.

Para impedir un enfriamiento excesivamente fuerte de la masa fundida de plastico mediante la entalpia de
condensacion, se introduce en la zona de mezcla 23 por medio de los elementos de amasado 38 energia mecanica
en la masa fundida de plastico.

A continuacion se retiran restos que quedan aun de humedad y eventualmente disolvente en la zona de
desgasificacion a vacio 25 a través de la conduccion de conexién 41.

Los dispositivos de extrusién adecuados de acuerdo con la invencién se comercializan por ejemplo por Coperion
GmbH (antes: Coperion Werner & Pfleiderer GmbH & Co. KG), Stuttgart, Alemania.

Generalmente puede realizarse el procedimiento de acuerdo con la invencion de manera continua o semicontinua.
En particular pueden realizarse a este respecto la etapa de procedimiento (a) de manera discontinua y las siguientes
etapas de procedimiento (b) y (c) de manera continua.

En el contexto de la presente invencion pueden incorporarse los nanotubos de carbono (CNT) con altas
concentraciones o altos grados de relleno en el polimero o el plastico. En general pueden incorporarse los
nanotubos de carbono (CNT) en cantidades del 0,001 % al 20 % en peso, en particular del 0,1 % al 15 % en peso,
preferentemente del 0,5 % al 12% en peso, de manera especialmente preferente del 1 % al 10 % en peso, con
respecto al material compuesto de polimero o nanotubos de carbono (CNT).

En cuanto a los nanotubos de carbono (CNT) usados en el contexto del procedimiento de acuerdo con la invencion,
puede realizarse entonces para ello lo siguiente.

En el contexto del procedimiento de acuerdo con la invencién pueden usarse nanotubos de carbono (CNT) casi
cualesquiera, tales como pueden fabricarse segin procedimientos conocidos por el estado de la técnica o sin
embargo pueden obtenerse como productos habituales en el comercio (por ejemplo por Bayer MaterialScience AG,
Leverkusen).

Los nanotubos de carbono (CNT) usados de acuerdo con la invencién pueden ser por ejemplo nanotubos de
carbono de una pared (Single-Wall Carbon Na-notubes = SWCNT o SWNT) o nanotubos de carbono de multiples
paredes (Multi-Wall Carbon Nanotubes = MWCNT o MWNT), en particular nanotubos de carbono de 2 a 30 paredes,
preferentemente de 3 a 15 paredes. Los nanotubos de carbono (CNT) usados de acuerdo con la invencion pueden
presentar diametros internos promedio de 0,4 a 50 nm, en particular de 1 a 10 nm, preferentemente de 2 a 6 nm, y/o
diametros externos promedio de 1 a 60 nm, en particular de 5 a 30 nm, preferentemente de 10 a 20 nm. Los
nanotubos de carbono (CNT) usados de acuerdo con la invencién pueden presentar longitudes promedio de 0,01 a
1.000 um, en particular de 0,1 a 500 um, preferentemente de 0,5 a 200 um, de manera especialmente preferente de
12100 pum.

Ademas, los nanotubos de carbono (CNT) usados de acuerdo con la invencion pueden presentar una resistencia a
la traccion por nanotubo de carbono de al menos 1 GPa, en particular al menos 5 GPa, preferentemente al menos
10 GPa, y/o un modulo de elasticidad por nanotubo de carbono de al menos 0,1 TPa, en particular al menos 0,5
TPa, preferentemente al menos 1 TPa, y/o una conductividad térmica de al menos 500 W/mK, en partlcular al menos
1.000 W/mK, preferentemente al menos 2.000 W/mK, y/o una, conductividad eléctrica de al menos 10° S/cm, en
particular al menos 0,5 - 10* S/cm, preferentemente al menos 10* S/cm.

Los nanotubos de carbono (CNT) usados habltualmente presentan una denS|dad aparente en el intervalo de 0,01 a
0,3 g/cm en particular de 0,02 a 0,2 g/cm preferentemente de 0,1 a 0,2 g/cm y se encuentran como aglomerados
o conglomerados de una multiplicidad de nanotubos de carbono (CNT), en particular en forma muy enredada.

Los nanotubos de carbono (CNT) usados de acuerdo con la invencidon estan disponibles comercialmente, por
ejemplo por Bayer MaterialScience AG, Leverkusen, por ejemplo la serie de productos Baytubes® (por ejemplo
Baytubes C 150 P).

Basicamente pueden estar configurados los nanotubos de carbono usados por ejemplo del tipo cilindro, tipo rollo o
del tipo con estructura a modo de cebolla, respectivamente de una pared o de multiples paredes, preferentemente
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de multiples paredes.

De acuerdo con una forma de realizacion preferente pueden presentar los nanotubos de carbono (CNT) usados una
proporcion de longitud con respecto al diametro externo de = 5, preferentemente = 100.

De acuerdo con una forma de realizacion especial pueden usarse los nanotubos de carbono (CNT) en forma de
aglomerados; a este respecto los aglomerados pueden presentar en particular un diametro promedio en el intervalo
de 0,05 a 5 mm, preferentemente de 0,1 a 2 mm, de manera especialmente preferente de 0,2 a 1 mm.

De acuerdo con una forma de realizacién de nuevo especial pueden presentar los nanotubos de carbono (CNT)
usados un diametro promedio de 3 bis 100 nm, preferentemente de 5 a 80 nm, de manera especialmente preferente
de 6 a 60 nm.

Por ejemplo pueden seleccionarse los nanotubos de carbono (CNT) del tipo rollo con varias capas de grafeno que se
encuentra agrupadas o enrolladas para formar un apilamiento. Productos de este tipo estan disponibles por ejemplo
por Bayer MaterialScience AG, Leverkusen, asi por ejemplo la serie de productos Baytubes® (por ejemplo Baytubes
C 150 P).

Tal como se ha descrito anteriormente, pueden usarse como nanotubos de carbono en el sentido de la invencion en
particular todos los nanotubos de carbono de una pared o de miltiples paredes por ejemplo del tipo cilindro, tipo rollo
o con estructura a modo de cebolla. Se prefieren nanotubos de carbono de mdltiples paredes del tipo cilindro, tipo
rollo o sus mezclas.

Tal como se ha descrito anteriormente, se usan de manera especialmente preferente nanotubos de carbono con una
proporcion de longitud con respecto al diametro externo superior a 5, preferentemente superior a 100.

Tal como se ha descrito anteriormente, los nanotubos de carbono se usan de manera especialmente preferente en
forma de aglomerados, presentando los aglomerados en particular un diametro promedio en el intervalo de 0,05 a 5
mm, preferentemente de 0,1 a 2 mm, de manera especialmente preferente de 0,2 a 1 mm.

Los nanotubos de carbono que pueden usarse de acuerdo con la invencién presentan de manera especialmente
preferente esencialmente un diametro promedio de 3 a 100 nm, preferentemente de 5 a 80 nm, de manera
especialmente preferente de 6 a 60 nm.

A diferencia de los CNT conocidos mencionados anteriormente del tipo rollo con Unicamente una capa de grafeno
continua o interrumpida se usan de acuerdo con la invencion también aquellas estructuras de CNT que estan
compuestas de varias capas de grafeno que se encuentran agrupadas o enrolladas para formar un apilamiento (“tipo
multirollo”). Estos nanotubos de carbono y aglomerados de nanotubos de carbono de esto son por ejemplo objeto
del documento DE 102007 044 031 o del documento US 2009/0124705 A1. Esta estructura de CNT se comporta con
respecto a los nanotubos de carbono del tipo rollo sencillo comparativamente como la estructura de nanotubos de
carbono cilindricos de multiples paredes (“cylindrical MWNT”) con respecto a la estructura de los nanotubos de
carbono cilindricos de una pared (“cylindrical SWNT”).

De manera distinta que en las estructuras a modo de cebolla (“onion type structure”) discurren las capas de grafeno
o grafito individuales en estos nanotubos de carbono, observados en seccion transversal, evidentemente de manera
continua desde el centro de los CNT hasta el borde externo sin interrupcion. Esto puede permitir por ejemplo una
intercalacion mejorada y mas rapida de otros materiales en la estructura de tubos, dado que estan a disposicion
bordes mas abiertos que la zona de entrada de la intercalacién en comparacion con CNT con estructura tipo rollo
sencilla (Carbon 34, 1996, 1301-3) o CNT con estructura a modo de cebolla (Science 263, 1994, 1744-7).

Los procedimientos conocidos actualmente para la fabricacion de nanotubos de carbono comprenden en particular
procedimientos de arco eléctrico, de ablacion por laser y cataliticos. En muchos de estos procedimientos se forman
hollin, carbono amorfo y fibras con diametro alto como productos secundarios. En el procedimiento catalitico puede
diferenciarse entre la deposicién de particulas de catalizador soportadas y la deposicién de centros de metal
formados in situ con diametros en el intervalo de nanémetros (el denominado “procedimiento de flujo”). En la
fabricacién por medio de la deposicion catalitica de carbono de hidrocarburos en forma de gas en condiciones de
reaccion (a continuacién denominada también “CCVD” o “catalytic carbon vapour deposition”) se usan como posibles
donantes de carbono acetileno, metano, etano, etileno, butano, buteno, butadieno, benceno u otros productos de
partida que contienen carbono. Preferentemente se usan por tanto de acuerdo con la invencion CNT que pueden
obtenerse a partir de procedimientos cataliticos.

Los catalizadores incluyen por regla general metales, éxidos metélicos o componentes metalicos que pueden
descomponerse o que pueden reducirse. Por ejemplo se mencionan en el estado de la técnica como metales para el
catalizador Fe, Mo, Ni, V, Mn, Sn, Co, Cu y otros elementos de grupos secundarios. Los metales individuales si bien
tienen en la mayoria de los casos la tendencia a fomentar la formacién de nanotubos de carbono, sin embargo se
consiguen conforme al estado de la técnica altos rendimientos y bajas proporciones de carbono amorfo
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ventajosamente con tales catalizadores metalicos, que se basan en una combinacién de los metales mencionados
anteriormente. Los CNT que pueden obtenerse usando catalizadores mixtos se usan en consecuencia
preferentemente de acuerdo con la invencion.

Los sistemas de catalizador especialmente ventajosos para la fabricacion de CNT a base de combinaciones de
metales o compuestos de metal que contienen dos 0 mas elementos de la serie Fe, Co, Mn, Mo y Ni.

La formacién de nanotubos de carbono y las propiedades de los nanotubos de carbono formados dependen en
general de manera compleja del componente metdlico usado como catalizador o de una combinacién de varios
componentes metalicos, del material de soporte de catalizador eventualmente usado y de la interaccion entre el
catalizador y el soporte, del gas de producto de partida y la presién parcial del gas de producto de partida, de una
mezcla de hidrégeno u otros gases, de la temperatura de reaccion y del tiempo de permanencia o del reactor usado.

Un procedimiento que va a usarse de manera especialmente preferente para la fabricacién de nanotubos de carbono
se conoce por el documento WO 2006/050903 A2.

En los distintos procedimientos mencionados hasta aqui con el uso de distintos sistemas de catalizador se fabrican
nanotubos de carbono de distintas estructuras, que pueden tomarse del procedimiento predominantemente como
polvos de nanotubos de carbono.

Los nanotubos de carbono adecuados mas preferentemente para la invencién se obtienen segun procedimientos
que se describen basicamente en las citas bibliogréaficas siguientes:

La fabricacién de nanotubos de carbono con diametros inferiores a 100 nm se describe por primera vez en di
documento EP 0 205 556 B1. Para la fabricacion se usan hidrocarburos ligeros (es decir alifaticos de cadena corta o
mediana o aromaticos de uno o dos nucleos) y un catalizador a base de hierro, en el que se descomponen
compuestos de soporte de carbono a una temperatura por encima de 800 °C a 900 °C.

El documento WO 86/03455 A1 describe la fabricacion de filamentos de carbono, que presentan una estructura
cilindrica con un diametro constante de 3,5 a 70 nm, una proporcién de aspecto (es decir proporcién de longitud con
respecto a diametro) superior a 100 y una region de nlcleo. Estas fibrillas estan constituidas por muchas capas
continuas de atomos de carbono ordenados, que estan dispuestas concéntricamente alrededor del eje cilindrico de
las fibrillas. Estos nanotubos a modo de cilindro se fabricaron segun un procedimiento CVD a partir de compuestos
que contienen carbono por medio de una particula que contiene metal a una temperatura entre 850 °C y 1200 °C.

Por el documento W0O2007/093337A2 se ha conocido aun un procedimiento para la fabricacion de un catalizador
que es adecuado para la fabricacion de nanotubos de carbono convencionales con estructura cilindrica. Con el uso
de este catalizador en un lecho sélido se obtienen rendimientos mas altos de nanotubos de carbono cilindricos con
un diametro en el intervalo de 5 a 30 nm.

Otra via completamente distinta para la fabricacién de nanotubos de carbono cilindricos se describié por Oberlin,
Endo y Koyam (Carbon 14, 1976, 133). A este respecto se usan hidrocarburos aromaticos, tales como por ejemplo
benceno, en un catalizador metalico. Los tubos de carbono producidos muestran un nicleo hueco grafitico, bien
definido, que tiene aproximadamente el diametro de la particula de catalizador y sobre el que se encuentra otro
carbono menos grafiticamente ordenado. Todos los tubos pueden grafitizarse mediante tratamiento a alta
temperatura (aproximadamente 2.500 °C a 3.000 °C).

La mayor parte de los procedimientos mencionados anteriormente (con arco eléctrico, pirolisis por pulverizaciéon o
CVD etc.) se usan hoy en dia para la fabricacion de nanotubos de carbono. La fabricacién de nanotubos de carbono
cilindricos de una pared es sin embargo mecanicamente muy costosa y transcurre segun los procedimientos
conocidos con velocidad de formacion muy baja y con frecuencia también con muchas reacciones secundarias que
conducen a una alta proporciéon de impurezas no deseadas, es decir el rendimiento de tales procedimientos es
comparativamente bajo. Por tanto, la fabricacion de nanotubos de carbono de este tipo es también actualmente ain
extremadamente costosa técnicamente, y se usan por tanto sobre todo para aplicaciones altamente especializadas
en cantidades bajas. Su uso es sin embargo concebible para la invencién, sin embargo menos preferentemente que
el uso de CNT de muliltiples paredes del tipo cilindro o rollo.

La fabricacion de nanotubos de carbono de mudltiples paredes en forma de nanotubos cilindricos sin costuras
conectados uno en otro o también en forma de las estructuras de tipo rollo 0 a modo de cebolla descritas se realiza
actualmente de manera comercial en grandes cantidades predominantemente con el uso de procedimientos
cataliticos. Estos procedimientos muestran habitualmente un rendimiento més alto que los procedimientos de arco
eléctrico y otros mencionados anteriormente y actualmente se realizan normalmente a escala de kilogramo (algunos
cientos de kilogramos por dia a nivel mundial). Los nanotubos de carbono de multiples paredes asi fabricados son
por regla general bastante mas econémicos que los nanotubos de una pared y se usan por tanto por ejemplo como
aditivos que aumentan el rendimiento en otros materiales.
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Otro objeto de la presente invencion (de acuerdo con un segundo aspecto de la presente invenciéon son materiales
compuestos, que contienen al menos un polimero por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado, en
particular tal como pueden obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencién descrito anteriormente.

En particular son objeto de la presente invencién materiales compuestos, que comprenden al menos un polimero por
un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado, tal como pueden obtenerse en particular mediante el
procedimiento descrito anteriormente segun la presente invencion, presentando los materiales compuestos de
acuerdo con la invencion en general un contenido en nanotubos de carbono (CNT) del 0,001 % al 20 % en peso, en
particular del 0,1 % al 15 % en peso, preferentemente del 0,5 % al 12 % en peso, de manera especialmente
preferente del 1 % al 10 % en peso, con respecto al material compuesto.

Los materiales compuestos de acuerdo con la invencion pueden comprender ademas, en particular de manera
condicionada por la fabricacién, al menos un agente dispersante (dispersante), en particular tal como se ha definido
anteriormente, preferentemente en cantidades del 0,01 % al 300 % en peso, en particular en cantidades del 0,05 %
al 250 % en peso, preferentemente del 0,1 % al 200 % en peso, de manera especialmente preferente del 0,5 % al
150 % en peso, de manera muy especialmente preferente del 1 % al 100 % en peso, respectivamente con respecto
a los nanotubos de carbono (CNT). El agente dispersante permite en el transcurso del procedimiento de fabricacion
una incorporacion buena y especialmente homogénea de los nanotubos de carbono (CNT).

Ademas, los materiales compuestos de acuerdo con la invencion pueden comprender, en particular igualmente de
manera condicionada por la fabricacién, al menos un desespumante, en particular tal como se ha definido
anteriormente, preferentemente en cantidades del 0,01 % al 200 % en peso, en particular del 0,05 % al 175 % en
peso, preferentemente del 0,1 % al 150 % en peso, de manera especialmente preferente del 0,2 % al 100 % en
peso, respectivamente con respecto a los nanotubos de carbono (CNT). También el desespumante garantiza (tal
como el agente dispersante) en el transcurso del procedimiento de fabricacién una incorporacién buena como
homogénea de los nanotubos de carbono (CNT).

Ademas, los materiales compuestos de acuerdo con la invencidén presentan propiedades eléctricas o conductoras
excelentes.

En particular, los materiales compuestos de acuerdo con la invencién tienen valores de resistencia eléctrica
excelentes. A la resistencia eléctrica de un aislante entre dos electrodos discrecionales junto a o en una probeta de
cualquier forma se denomina resistencia de aislamiento, distinguiéndose tres tipos distintos de resistencias,
concretamente resistencia voliumica o resistencia volumica especifica (resistencia de volumen), resistencia
superficial o resistencia superficial especifica y resistencia entre tapones. Por resistencia volumica se entiende la
resistencia medida entre dos electrodos planos en el interior del material, en particular determinada segun la norma
DIN IEC 60 093 VDE 0303/30; cuando se calcula la resistencia volumica en un cubo de 1 cm de longitud de arista,
se obtiene la resistencia volimica especifica. La resistencia superficial, por el contrario, proporciona informacién
sobre el estado de aislamiento que impera en la superficie de una sustancia aislante, en particular igualmente
determinada segun la norma DIN IEC 60 093 VDE 0303/30. Para particularidades extensas con respecto a esto
puede remitirse por ejemplo a Schwarz/ Ebeling (Hrsg.), Kunststoffkunde, 92 edicién, Vogel Buchverlag, Wirzburg,
2007, en particular capitulo 6.4 “Elektrische Eigenschaften”.

Como alternativa puede determinarse la resistencia superficial también segin un procedimiento, tal como esta
representado esquematicamente en la figura 4 y esta representado también en los ejemplos de realizacion. La
medicién de la resistencia superficial eléctrica se realiza segln este procedimiento, tal como se representa en la
figura 4, en probetas con un diametro de 80 mm y un espesor de 2 mm, que se fabrican por medio de un
procedimiento de prensado. Para los distintos polimeros, tales como se usan en los ejemplos de realizacién, se usan
por ejemplo las siguientes temperaturas para la fabricacion de las placas para prensar: polipropileno 200 °C;
polietileno 220 °C; poliamida 280 °C. Tal como muestra la figura 4, se aplican en las probetas circulares 22 dos tiras
de plata conductoras 23, 24, cuya longitud B coincide con su distancia L, de modo que se define una superficie
cuadrada sq (cuadrado). A continuacion se prensan los electrodos de un aparato de medicion de resistencia 25
sobre las tiras de plata conductoras 23, 24 y se lee el valor de resistencia en el aparato medidor 25. Como voltaje de
medicion se usa con resistencias hasta 3 x 10’ Ohm/s 9 Volt y a partir de 3 x 10’ Ohm/s 100 Volt.

Asi, los materiales compuestos de acuerdo con la |nvenC|on tienen en particular una reS|stenC|a superficial, en
partlcular reS|stenC|a superficial especifica, mferlor a 10° Ohm, en particular menos de 10’ Ohm, preferentemente
menos de 10° Ohm, preferentemente menos de 10° Ohm, de manera especialmente preferente menos de 10° Ohm.

Ademas, los materiales compuestos de acuerdo con la invencion tienen en particular una resistencia volumlca
(resistencia de volumen), en partlcular resistencia volumica especifica (resnstencna de volumen), inferior a 10" Ohm -
cm en particular menos de 10"" Ohm - cm, preferentemente menos de 10'° Ohm - cm, preferentemente menos de
10° Ohm - cm, de manera especialmente preferente menos de 10° Ohm - cm, de manera muy especialmente
preferente menos de 10’ Ohm - cm.

Ademas, los materiales compuestos de acuerdo con la invencién tienen propiedades mecanicas excelentes, tal
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como en particular resistencias al impacto, alargamientos de rotura y por estirado, tensiones de fluencia, modulos de
traccion etc. excelentes.

Finalmente es otro objeto de la presente invencién (de acuerdo con un tercer aspecto de la presente invencion) el
uso de los materiales compuestos descritos anteriormente segun la presente invencién en el sector de la electronica
y electrotecnia, de la técnica e industria informatica, de semiconductores y de medicion, de la técnica aeronautica y
aeroespacial, de la industria de envasado, de la industria automovilistica asi como de la técnica de refrigeracion.

En particular pueden usarse los materiales compuestos descritos anteriormente la fabricacion de piezas,
componentes, estructuras, dispositivos o similares conductores o semiconductores, en particular para el sector de la
electrénica y electrotecnia, de la técnica e industria informatica, de semiconductores y de medicion, de la técnica
aeronautica y aeroespacial, de la industria de envasado, de la industria automovilistica asi como de la técnica de
refrigeracién.

La presente invencién, en particular el procedimiento de acuerdo con la invencion y los materiales compuestos
obtenidos de esta manera estan unidos con una multiplicidad de particularidades y propiedades ventajosas que
caracterizan la invencién con respecto al estado de la técnica.

En el contexto de la presente invencién pueden introducirse nanotubos de carbono (CNT) de manera y modo
eficaces y reproducidos en polimeros o plasticos organicos.

En el contexto de la invencidn resultan materiales compuestos a base de polimeros o plasticos organicos por un lado
y nanotubos de carbono (CNT) por otro lado con grados de relleno o concentraciones superiores de nanotubos de
carbono (CNT) y con homogeneidad mejorada, lo que conduce igualmente a una mejora de las propiedades
eléctricas como mecanicas. En particular, los materiales compuestos de acuerdo con la invencion presentan
resistencias superficial y volimica mejoradas asi como una estabilidad mecanica mejorada en comparacion con el
estado de la técnica.

En el contexto del procedimiento de acuerdo con la invencion pueden introducirse nanotubos de carbono (CNT) con
altas concentraciones, precisiones de dosificacion exactas, altos caudales y homogeneidades excelentes en los
polimeros o plasticos mencionados anteriormente.

En el contexto de la presente invencion pueden hacerse reaccionar también polimeros susceptibles frente a
disolventes y/o agua. Por ejemplo puede destacarse en el caso de poliamidas que éstas (aunque se trata de
polimeros susceptibles frente a agua, que en general en presencia de agua tienden durante la preparacién de
mezcla segun el estado de la técnica a la degradacion hidrolitica) en el contexto del procedimiento de acuerdo con la
invencion puede usarse o tratarse sin mas (incluso en presencia de agua), siendo posible incluso introducir una
suspension de CNT acuosa para fabricar un material compuesto correspondiente; a este respecto no tiene lugar por
tanto ninguna degradacién hidrolitica del polimero, en particular dado que tiene lugar una carga con agua
Unicamente muy breve (y esto a alta presion).

Generalmente se consigue de acuerdo con la invencién en los productos finales humedades residuales muy
pequenas o casi nada de humedad residual, lo que no habria de esperarse en caso de la preparacion de mezcla de
cantidades grandes de agua.

Otras configuraciones, modificaciones y variaciones de la presente invencion pueden distinguirse y realizarse sin
mas por el experto con la lectura de la descripcion, sin que éste abandone a este respecto el contexto de la presente
invencion.

La presente invencion se ilustra por medio de los siguientes ejemplos de realizacién, que sin embargo no deben
limitar la presente invencion.

EJEMPLOS DE REALIZACION:

Realizacién de ensayo general

Con el uso de un molino de bolas con agitador de Hosokawa Alpine AG, Augsburg, Alemania, se fabrican
dispersiones acuosas de nanotubos de carbono con concentraciones variables en presencia de aditivos de
dispersantes (agente dispersante o humectante asi como desespumante), que a continuacion se introduce por
medio de una bomba de dosificacion/alimentacion de ViscoTec Pumpen y Dosiertechnik GmbH, Tdéging/Inn,
Alemania, en un dispositivo de extrusion (Coperion GmbH, antes: Coperion Werner & Pfleiderer GmbH & Co. KG,
Stuttgart, Alemania) con polimero fundido con homogeneizacién o mezclado y con separacion de la fase continua
liquida (agua). Tras extruir y dejar enfriar la mezcla asi obtenida de polimero fundido y nanotubos de carbono (CNT)
hasta la solidificacién del polimero se obtienen materiales compuestos de acuerdo con la invencién a base de
polimero y nanotubos de carbono (CNT).
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Preparacién de los agentes dispersantes (dispersantes) que pueden usarse de acuerdo con la invencion

Ejemplo de preparacién 1 (ejemplo 3 de acuerdo con el documento EP 0 154 678 A1)

Bajo atmosfera protectora se homogeneizan 7,7 partes de un poliisocianato a base de hexametilendiisocianato
alifatico del tipo biuret con un contenido en NCO libre del 22 % con 23 partes de acetato de etilglicol y 10,2 partes de
un metoxipolietilenglicol monohidroxi-funcional con un peso molecular promediado en niumero Mn de 750, disuelto
en 15 partes de acetato de etilglicol, se mezclan con 0,004 partes de dilaurato de dibutilestafio y se calienta hasta 50
2C. Tras la eliminacién por reaccion de un tercio de los grupos NCO se afaden 5,4 partes de polietilenglicol con un
peso molecular promediado en nimero Mn de 800, disuelto en 15 partes de acetato de etilglicol. Después de que
haya reaccionado el 66 % de los grupos NCO usados, se diluye con 23 partes de acetato de etilglicol y se afiaden
1,7 partes de 1-(2-aminoetil)piperazina. Se agita aun a 70 °C durante dos horas. El producto es amarillento y
ligeramente viscoso.

Ejemplo de preparacion 2 (ejemplo de acuerdo con el documento EP 1 640 389)

Ejemplo de un agente dispersante que puede usarse de acuerdo con la invencién a base de un copolimero
modificado con grupos poliéter de anhidridos de 1,2-acido insaturados: se dispone una mezcla de 80 g de &cido
graso de girasol conjugado, 37 g de anhidrido maleico y 42 g de polioxietilenalilmetil éter con un peso molecular
promedio de 450 y se calienta con agitacion hasta 137 °C. En el intervalo de 4 horas se afade gota a gota una
solucion de 4,4 g de perbenzoato de terc-butilo en 53 g de dipropilenglicoldimetil éter. Tras finalizar la adicion se
agita aun durante 0,5 horas a 137 °C. El producto obtenido tiene un cuerpo soélido del 75 %. Se mezclan 91 g de este
producto con 84 g de un alcoxilato de monoamino primario con una proporcion de EO/PO de 70/30 y un peso
molecular promedio de 2.000 y 0,2 g de acido para-toluensulfénico y se agitan durante 3 horas a 170 °C. A
continuacion se monta un separador de agua y se elimina por destilacion durante 3 horas a 170 °C el agua de
reaccion. El producto obtenido tiene un indice de amino de <1 mg de KOH/g y un indice de acidez de 46 mg de
KOH/g.

Preparacién de desespumantes que pueden usarse de acuerdo con la invencién

Como desespumantes pueden usarse de acuerdo con la invencion por ejemplo desespumantes de aceite mineral
(por ejemplo, el ejemplo 5 de acuerdo con el documento DE 32 45 482 A1) o sin embargo como alternativa
desespumantes de silicona (por ejemplo, el ejemplo 8 de acuerdo con el documento DE 199 17 186 C1).

Preparacién de dispersiones de CNT gue pueden usarse de acuerdo con la invencién

Materiales: agua, humectante o agente dispersante (de acuerdo con el ejemplo), desespumante (de acuerdo
con el ejemplo), MWCNT (Baytubes®C150P)

Aparatos: molino de bolas con agitador con perlas, bomba, recipiente de almacenamiento con agitador
(dispositivo agitador)

Férmulas de ejemplo:

Desespumante 0,01 %-10 %
Humectante o agente dispersante | 1 % - 20 %
MWCNT 3%-10%
Agua hasta el 100 %

Procedimiento de preparacién de 50 kg de una dispersion de CNT al 3 % en agua:

Se dosifican 45,8 kg de agua en un recipiente de almacenamiento y se hacen circular de manera constante con
fuerzas de cizallamiento bajas. A continuacion se dosifican con bajas fuerzas de cizallamiento 2,3 kg de humectante
0 agente dispersante y se mezclan aproximadamente durante otros 10 minutos. A esto se afiaden lentamente 0,5 kg
de desespumantes y se incorporan durante 5 minutos igualmente a bajas fuerzas de cizallamiento, hasta que el
medio se encuentre absolutamente homogéneo. Le sigue una dosificacion muy lenta de 1,5 kg de nanotubos de
carbono en el medio existente. Para garantizar la circulacién constante de la dispersion previa, es necesario con
contenido creciente en CNT eventualmente un aumento de las fuerzas de cizallamiento del dispositivo agitador. Si
se encuentran todos los componentes en el recipiente de almacenamiento, se deja agitar la dispersion previa
durante 30 minutos con fuerzas de cizallamiento medias, hasta que parezca homogénea. Ahora se realiza una
dispersion continua con mezclado con agitacion por medio del molino de bolas con agitador. Mediante un tubo
flexible de aspiracién en la valvula de salida del recipiente de almacenamiento se alimenta la dispersion a través de
una bomba al molino de bolas con agitador y en el espacio de molienda se dispersa mediante perlas de éxido de
zirconio. Un tubo flexible de salida colocado detras del espacio de molienda se suspende a través del recipiente de
almacenamiento, de modo que la parte dispersada fluye de nuevo hacia el interior del recipiente de almacenamiento
y se mezcla constantemente mediante la rotacién del dispositivo agitador con la otra parte de la dispersién. La
dispersion continua se realiza aproximadamente durante 5 horas o hasta que una salida de vidrio de la dispersién
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presenta una superficie lisa, brillante y libre de aglomerados.

Descripcién del molino de bolas con agitador:

Molino de bolas con agitador de Hosokawa Alpine AG del tipo 90 AHM y 132 AHM

Eleccion del equipo con los siguientes objetivos:

romper el granulado duro mediante bolas de molienda (al menos dimensién de 1,4 a 1,7 mmo de 2,0 a 2,5
mm)

reducir la presion mecanica (anchura del intersticio del patréon de tamizado > granulado de CNT, 1 mm;
diametro del tubo flexible grande)

optimizar el enfriamiento (enfriamiento del recipiente de molienda de doble pared, tubo de unidad enchufable
de SiC; enfriamiento del recipiente de circulacion de doble pared)

reducir la abrasién (uso de un rotor de PU)

buena circulacién en el recipiente de circulaciéon (uso de un disco de dispositivo agitador)

Descripcion del procedimiento de dispersién (cronoldgicamente):

introducir el liquido de vehiculo en el recipiente de circulacion
Afiadir el desespumante (por ejemplo Byk® 028, BYK-Chemie GmbH): homogeneizacion mediante agitacion
con disco de dispositivo agitador
anadir el aditivo dispersante (por ejemplo Byk® LP-N 6587, BYK-Chemie GmbH): homogeneizacion mediante
agitacion con disco de dispositivo agitador
conectar la instalacion: homogeneizacion de la solucién en el molino
anadir gradualmente CNT (no es ventajosa la adicién en una etapa debido a fuerte desarrollo de viscosidad)
para 132 AHM / 2,3 kg de CNT / dispersién con un 8 % de so6lido

un 5 % de CNT tras aproximadamente 50 minutos en dispersion

un 6 % CNT tras aproximadamente 110 minutos en dispersién

un 7 % CNT tras aproximadamente 240 minutos en dispersién

un 8 % CNT tras aproximadamente 370 minutos en dispersién
dispersar adicionalmente la dispersion hasta tiempo definido / aporte de energia definida / calidad de
dispersidn definida

Descripcidn de la instalacién:

La instalacién completa esta dividida en tres instalaciones parciales, concretamente la unidad de dispersion
(Hosokawa Alpine AG), bomba de alimentacion a alta presion (empresa ViscoTec) y prensa extrusora (empresa
Coperion). La unidad dispersion esta constituida (de manera técnica de procedimiento) por molino de bolas con
agitador 132 AHM (empresa Hosokawa Alpine), 2 bombas de manguera, 2 recipientes de 25 litros con agitador, 9
valvulas, conducciones de tubo flexible.

Propiedades especiales de la unidad de dispersion:

funcionamiento en distintos modos de conduccién posible (modo de conduccién de circulacion, modo de
conduccion de un pasaje, modo de conduccién pendular)

division de la instalacién para productos muy distintos posible

minimizacién del tiempo muerto (mezclado paralelo durante el funcionamiento de molienda por circulacion
posible)

los resultados obtenidos en los ensayos individuales con los respectivos polimeros estdn resumidos en las
siguientes tablas 1 a 4, usdndose como plasticos poliamida (PA) (tabla 1), polietileno (PE) (tabla 2), polipropileno
(PP) (tabla 3) o elastdomeros termoplasticos (TPE) (tabla 4).

Leyendas

Temperatura Temperatura en el blogue de calefaccién
Numero de revoluciones Numero de revoluciones del arbol
Caudal Determinado gravimétricamente por el control de
balanza

Vacio Vacio conectado si/no

Medio dosificado Nombre de dispersién

Medio de caudal Bomba de caudal

Aprovechamiento Calculado a partir de la potencia del motor

Presiéon de masa Salida de punta de tornillo sin fin en la masa fundida

Temperatura de masa Salida de punta de tornillo sin fin en la masa fundida
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Bomba

Tipo de bomba

Dosificacion

Dispositivo de dosificacion usado

Presion de dosificacion

Presién durante la dosificacion de la dispersién

Carga en la composicion

Concentracién deseada en la composicién

Contenido en humedad a 80 ¢C

medida

Densidad

medida (ISO 1183-1)

MVR 230 2C/2,16 kg

medida (ISO 1133)

Resistencia al choque, Charpy

Resistencia al choque en la probeta
entallada Charpy

(

(
medida (ISO 179-2)
medida (ISO 179-2)

Modulo de traccion

medido (ISO 527-1/-2)

Tension de fluencia

medida (ISO 527-1/-2)

Alargamiento por estirado medido
Alargamiento por rotura nom. medido
Resistencia eléctrica medida
Resistencia superficial medida

Indice de viscosidad

medido (ISO 307)
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Tabla 1 / parte 1
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°C r/min | kg/h ml/min % kPa | °C kPa Y% enpeso | % % g/cm®
240/255/230/ .
PA-1 250/250/240/240 600 10 si PAG6 pur - 60-65 | 1600 | 253 - - -
véase . Viscotec | Capilar
PA-2 anteriormente 600 10 si agua 35 66-73 | 2000 | 246 3RD12 3 mm 400
250/240/240/
PA-3 230/230/2307240 600 10 no PAB6 pur 66-70 | 1400 | 259 0,18
250/245/230/230/ . HA 52835-M Viscotec
PA-13 230/240/240 380 10 si Suspensién de CNT 10,1 83-88 | 2100 | 257 3RD12 6 mm dec 1300 0,5
M “ . HA 52835-M Viscotec
PA-14 420 si Suspension de CNT 20,2 86-92 | 2300 | 258 3RD12 6 mm | 1350-1450 1
“ “ . HA 52835-M Viscotec
PA-15 460 si Suspensién de CNT 30,5 86-94 | 2400 | 259 3RD12 6 mm | 1350-1520 1,5
" “ . HA 52835-M + L Viscotec
PA-16 490 si Suspensién de CNT 40,9 82-88 | 2400 | 259 3RD12 6 mm | 1350-1520 2 0,13 | 1,97 | 1,13
“ « . HA 52835-L Viscotec
PA-17 500 si Suspension de CNT 51,4 83-89 | 2300 | 259 3RD12 6 mm | 1350-1450 2,5
M “ . HA 52835-L Viscotec
PA-18 500 si Suspension de CNT 61,9 84-89 | 2300 | 257 3RD12 6 mm | 1150-1360 3
" . H.O + aditivo Viscotec
PA-19 490 10 si LPN 6587 30,6 77-81 | 2400 | 262 3RD12 6 mm 600-900 0 0,47 - 1,13
. 52835-L Viscotec
; « . ?
PA-20 300 6 si Suspensién de CNT 87 76-86 | 1300 | 247 3RD12 6 mm ? aprox. 6,8 | 0,37 | 9,45 | 1,16
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Tabla 2 /parte 1

% c
[ © N
2 o —= e © E =
o S 3 S 5 2 3 g
& g = 2 3 £ E g c =
@ = 3 i) © < o) 2 0 o)
& o o _ 8 3 5 | 2 g S S
® S o 8 o o o g S 8 38 2 S
Z ; £ 5 8 8 8 5| 8 ; £ | 2 8
z A b &) > = S < o A i) a a
°«C r/min kg/h ml/min % kPa °«C kPa
200/190/180/ . Viscotec | Capilar
PE-1 180/190/190/200 580 10 si H20 26 78-85 | 4400 213 3RD12 | 6mm 1700-2600
véase , H20 + Byk ) Viscotec | Capilar )
PE.p | anteriormente 750 10 St LPN6587 81 46-50 | 4300 207 3RD12 | 6mm | 9001400
véase véase véase véase véase véase Viscotec | Capilar
anteriormente 400 anteriormente | anteriormente | anteriormente | anteriormente 75-80 | 4900 anteriormente | 3RD12 6 mm 1800-2100
véase . Viscotec | Capilar
PE-3 anteriormente 400 10 si 52835-F 46 75-80 | 3900 205 3RD12 | 6mm 2200-3000
) véase ; i i Viscotec | Capilar .
PE-4 anteriormente 500 10 si 52835-F 46 54-60 | 2300 202 3RD12 | 6mm 2300-2400
) véase ; i i Viscotec | Capilar .
PE-5 anteriormente 380 10 si 52835-E 34 84-90 | 4800 207 3RD12 | 6mm 1900-2800
200/190/180/ . Viscotec
PE-6 180/190/190/200 500 10 si - - 79-88 | 4400 214 3RD12 - -
200/205/180/180/ . Viscotec
PE-7 190/190/200 550 9,8 si polvo de CNT 80-88 | 4500 215 3RD12 - -
PE-7 “ o 600 9,5 sf polvo de CNT 80-86 | 4600 217 /mwo%wmo - -
190/190/180/ . Viscotec | Capilar
PE-9 180/190/190/200 450 10 si 52835-1 68 70-75 | 1900 197 3RD12 | 6mm 2400-2700
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Tabla 2 /parte 3
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°C r/min | kg/h ml/min % kPa °C kPa
« . Viscotec "
PE-10 450 | 10 | si 52835-| 91 | 76-83 1900 | 199 | 220 2600-3000
199 Viscotec
PE-11 . 450 | 10 | si 52835-1 94 | 74-83 1900 3RD12 « 2600-3000
PE-12 “ 480 | 10 | si | 52835-H 34 |8086| 4600 | 211 /mwc%“mmo ‘ 2300-2600
PE-13 “ 450 | 10 | si | 52835-H 69 | 74-82 1900 199 /mwc%“mmo ‘ 2500-2900
190/190/180/ . Viscotec | Capilar
PE-14 | L or100190/200 | 800 | 10 | si | 090224-255 | 34 | 80-85 | 4000-4500 | 217 | G2 | “APAT | 17002100
PE-15 “ 600 | 10 | si | 090224-255 17 | 79-83 | 3900-4400 | 218 /M%WO ‘ 1600-2000
PE-16 « 600 | 10 | si | 090224-255 | 25 | 79-85 | 3900-4300 | 218 /mwc%“mmo ‘ 1900-2200
PE-17 “ 600 | 10 | si | 090224-255 | 8,5 | 81-86 | 4000-4400 | 219 /mwo%wo “ 1700-2200
PE-18 “ 600 | 10 | si | 090224-255 | 42,5 | 79-84 | 3800-4300 | 219 /M%WO ‘ 1600-2200
190/190/180/190/ ) H20+ Viscotec
PE-19 | > 00/160/200 400 | 10 | si | »i bnesgy | 306 | 7582 | 5000 | 208 | G20 | 6mm | 1100-1700
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Tabla 3 / parte 1
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°C r/min | kg/h ml/min % kPa °C kPa % en peso % % | g/em®
Sustancia bruta
PP como referencia
(valores de hoja de datos)
Sustancia bruta
PP-0 como referencia 0
(valores de mediciéon Bada)
180/210/190/190/
PP-1 200/190/190 200 | 5 | 1x 50-60 | 1900 0,01
180/200/190/190/ . Viscotec
PP-2 200/190/190 200 | 5 | 1x H,O 6,6 | 50-61 | 2000 Viscotec | ‘gooio 1000 0
200/200/190/200/210/ - Viscotec
PP-55 210/250 220 | 10 | si | HA52935-L | 10,1 | 77-86 | 1900 | 229 1,3 3RDio | 1300-1600 0,5
PP-56 220 | 10 HA 52935-L | 20,2 | 76-84 | 1900 | 228 26 ,mm%wo 1400-1700 1
PP-57 280 | 10 HA 52935-L | 30,5 | 63-70 | 1800 | 227 4 ,mmo%ﬁwo 1600-2000 1,5
PP-58 280 | 10 HA 52935-L | 40,9 | 64-74 | 2000 | 226 5,2 ,m_mﬂ%“mmo 1900-2100 2 0,141 0,91
PP-59 280 | 10 HA 52935-L | 51,4 | 69-79 | 2000 | 225 6,4 ,mmﬂ%“wo 2000-2300 2,5
PP-60 300 | 10 HA 52935-K | 61,9 | 66-71 | 2100 | 220 7,5 ,mm%wo 2100-2300 3
H20 + Ad. Viscotec
PP-61 220 | 10 ' Po58y 30,6 | 70-76 | 1700 | 225 4 3RDio | 10501280 0,12 0,90
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Tabla 4
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> 5 S| 3% 8 8 | 3 8|5 2 2 8 |s| 5| 2 |5|%8|8|5|s
=z A =z S |32 s = < x st x a x a a s al o T |z | =
3
°C r/min | kg/h mimin | % | kPa | °C | Etapa kPa % | glem® AMﬁJ A |MPa|MPa| % | %
190/190/190/190/ -
TPEO | " 00190/200 250 | 10 | si 47-50 | 1400 | 208 0| 1,10 | 77 |89 975|964 | 651|694
TPE-1 250 | 10 HA 52935-K | 10,1 | 49-51 | 1400 | 207 ,m_wo%mo 6 mm | 9800-1080 | 0,5
TPE-2 250 | 10 HA 52935-K | 20,2 | 49-51 | 1400 | 207 ,m_wo%ﬁmmo 1040-1100 | 1
TPE-3 250 | 10 HA 52935-K | 30,5 | 55-59 | 1500 | 206 ,mmm%mmo 1050-1150 | 1,5
TPE-4 250 | 10 HA 52935-K | 40,9 | 50-53 | 1500 | 205 ,mmmO%Wo 1040-1280 | 2 | 1,11 | 82 |89 | 888 | 954 | 619 | 742
TPE-5 250 | 10 HA 52935-K | 51,4 | 50-54 | 1500 | 203 ,m_wo%mo 1300-1500 | 2,5
TPE-6 250 | 10 HA 52935-K | 61,9 | 53-56 | 1600 | 201 ,m_wo%ﬁmmo 1440-1500 | 3
TPE-7 250 | 10 H20 + Ad. | 556 | 4446 | 1300 | 204 | ViSCOtec 800-900 | 0 | 110 | 122 |90 | 9,65 | 9,32 | 642 | 653
LP-6587 , 3RD12 , ; , ;
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Otros resultados de ensayo estan representados en la siguiente tabla 5:

Tabla 5:
Niumero de Observacién Placas para Temp. de Conductividad Voltaje TEM
ensayo prensar prensado Q/cuadrado de medicién

Vv

PE-3 X 220 °C 2,53E+04 9
PE-5 X 220 °C 9,17E+03 9
PE-9 X 220 °C 2,78E+02 9
PE-10 X 220 °C 1,13E+02 9
PE-11 X 220 °C 1,32E+02 9
PE-12 X 220 °C > 1,00E+11 9
PE-13 X 220 °C 2,43E+03 9
PE-14 X 220 °C > 1,00E+11 100
PE-15 X 220 °C > 1,00E+11 100
PE-16 X 220 °C 9,75E+10 100
PE-17 X 220 °C > 1,00E+11 100
PE-18 X 220 °C > 1,00E+11 100
PE-19 Sin CNT - 220 °C 2,43E+03 9
PE-20 X 220 °C > 1,00E+11 100
PE-21 X 220 °C 4,00E+10 100
PE-22 X 220 °C 2,48E+07 100
PE-23 X 220 °C 5,18E+04 9 x
PE-24 X 220 °C 2,24E+03 9
PE-25 X 220 °C 4,59E+02 9
PE-26 X 220 °C > 1,00E+11 100
PE-27 X 220 °C 5,51E+10 100
PE-28 X 220 °C 1,37E+07 9
PE-29 X 220 °C 3,77E+04 9
PE-30 X 220 °C 8,60E+02 9
PE-31 X 220 °C 3,72E+02 9
PP-55 X 200 °C > 1,00E+11 100
PP-56 X 200 °C 8,26E+10 100
PP-57 X 200 °C 1,48E+09 100
PP-58 X 200 °C 4,27E+04 9 x
PP-59-1 X 200 °C 1,17E+03 9
PP-59-2 X 200 °C 7,12E+03 9
PP-61 Sin CNT - 200 °C
PA-13 X 280 °C > 1,00E+11 100
PA-14 X 280 °C 1,94E+10 100
PA-15 X 280 °C 6,42E+04 9
PA-16 X 280 °C 1,35E+03 9 x
PA-17 X 280 °C 9,68E+02 9
PA-18 X 280 °C 9,72E+02 9
PA-19 Sin CNT - 280 °C
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacion de un material compuesto a base de al menos un polimero por un lado y
nanotubos de carbono (CNT) por otro lado, en el que el procedimiento comprende las siguientes etapas de
procedimiento:
(a) proporcionar una dispersion o una solucién de nanotubos de carbono (CNT) en una fase liquida continua
mediante dispersion o solubilizaciéon de nanotubos de carbono (CNT) en un medio de dispersién o disolvente,
en el que la preparacion de la dispersién o de la solucién se realiza en la etapa de procedimiento (a)
mediante mezclado en la fase continua con introduccién de presion y/o introduccion de ultrasonidos y en el
que los nanotubos de carbono (CNT) se usan en una concentracion del 0,001 % al 30 % en peso, con
respecto a la dispersién o la solucién resultantes; a continuacion
(b) introducir la dispersién o la solucién de nanotubos de carbono (CNT) preparada en la etapa de
procedimiento (a) en la masa fundida al menos de un polimero con homogeneizacién y con separacion de la
fase continua,
en el que la introduccion de la dispersion o la solucién de nanotubos de carbono (CNT) preparada en la etapa
de procedimiento (a) en la masa fundida del polimero se realiza por medio de una bomba de alimentacién y/o
de dosificacién con solicitacion con presion y con velocidad de dosificacién constante y/o precision de
dosificacion constante,
en el que la etapa de procedimiento (b) se realiza en un dispositivo de extrusién, en el que el dispositivo de
extrusion presenta dispositivos de mezcla para la homogeneizacion de la dispersion o de la solucién de
nanotubos de carbono (CNT) proporcionada en la etapa de procedimiento (a) con la masa fundida del
polimero y un dispositivo de desgasificacion para separar la fase continua, y
en el que se ajusta un contenido residual en fase continua de como méaximo el 1 % en peso, con respecto al
producto final; entonces
(c) dejar enfriar la mezcla de polimero fundido y nanotubos de carbono (CNT) obtenida en la etapa de
procedimiento (b) hasta la solidificacion del polimero y la obtencion posterior de un material compuesto, que
comprende al menos un polimero y nanotubos de carbono (CNT).

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que como polimero se usa un polimero termoplastico,
seleccionado del grupo de poliamidas, poliacetatos, policetonas, poliolefinas, policarbonatos, poliestirenos,
poliésteres, poliéteres, polisulfonas, polifluoropolimeros, poliuretanos, poliamidimidas, poliarilatos, poliarilsulfonas,
poliétersulfonas, poliarilsulfuros, poli(cloruros de vinilo), poliéterimidas, politetrafluoroetilenos, poliétercetonas,
polilactatos asi como sus mezclas y copolimeros; y/o

por que el polimero usado se selecciona de polimeros termoplasticos del grupo de poliamidas; poliolefinas;
poli(tereftalatos de etileno) (PET) y poli(tereftalatos de butileno) (PBT); elastémeros termoplasticos (TPE),
elastdmeros termoplasticos a base de olefina (TPE-O o TPO), elastémeros termoplasticos reticulados a base de
olefina (TPE-V o TPV), elastomeros termoplasticos a base de uretano (TPE-U o TPU), copoliésteres termoplasticos
(TPE-E o TPC), copolimeros en bloque de estireno termoplasticos (TPE-S o TPS), copoliamidas termoplasticas
(TPE-A o TPA); acrilonitrilo/butadieno/estireno termoplastico (ABS); polilactatos (PLA); poli((met)acrilatos de metilo)
(PMA o PMMA); poli(sulfuros de fenileno) (PPS); asi como sus mezclas y copolimeros.

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que la dispersién o la
solubilizacién realizadas en la etapa de procedimiento (a) de los nanotubos de carbono (CNT) se realiza en un
molino de bolas con agitador y/o con la introduccién de ultrasonidos y/o por que la dispersion o la solubilizacion
realizadas en la etapa de procedimiento (a) de los nanotubos de carbono (CNT) se realiza por medio de dispersion
por cizallamiento de alta presion; y/o por que los nanotubos de carbono (CNT) se usan en una concentracién del
0,01 % al 20 % en peso, con respecto a la dispersién o la solucion resultantes; y/o por que la preparacion de la
dispersion o de la solucién en la etapa de procedimiento (a) se realiza mediante adicién gradual o discontinua de los
nanotubos de carbono (CNT) en la fase liquida continua.

4. Procedimiento segun una de las etapas de procedimiento anteriores, caracterizado por que la etapa de
procedimiento (a) se realiza en presencia al menos de un agente dispersante (dispersante), en el que el agente
dispersante (dispersante) se usa en cantidades del 10 % al 300 % en peso, con respecto a los nanotubos de
carbono (CNT), y/o en el que el agente dispersante (dispersante) se selecciona del grupo de humectantes y
tensioactivos y/o en el que el agente dispersante (dispersante) presenta una masa molecular promediada en nimero
de al menos 1.000 g/mol; y/o por que la etapa de procedimiento (a) se realiza en presencia al menos de un
desespumante, seleccionado del grupo de desespumantes a base de aceite mineral o a base de silicona y/o en
cantidades del 0,1 % al 300 % en peso, con respecto a los nanotubos de carbono (CNT), y/o en cantidades del 0,01
% al 20 % en peso, con respecto a la dispersion o la solucion.

5. Procedimiento segun una de las etapas de procedimiento anteriores, caracterizado por que como fase liquida
continua se usa un disolvente o un medio de dispersiéon acuosos, organicos 0 acuoso-organicos y/o por que como
fase liquida continua se usa un disolvente o un medio de dispersiéon que se encuentran en condiciones de dispersién
o de solubilizacién en el estado agregado liquido; y/o por que la fase continua presenta a presién atmosférica
(101,325 kPa) un punto de ebullicién en el intervalo de temperatura de 20 °C a 300 °C; y/o por que la introduccion de
la dispersion o de la solucion de nanotubos de carbono (CNT) preparadas en la etapa de procedimiento (a) se
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realiza con una presién de elevacion de 200 kPa a 10.000 kPa.

6. Procedimiento segin una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el dispositivo de extrusion
esta configurado como prensa extrusora de tornillo sin fin; y/o por que el dispositivo de extrusién esta subdividido en
varias secciones, que comprenden una primera seccion para la introduccién del al menos un polimero, seguida de
una seccion de fusion para la fusion del polimero, a su vez seguida de una seccién de introduccion para la
introduccion de la dispersién o de la solucién de los nanotubos de carbono (CNT), a su vez seguida de una seccion
de homogeneizacién y desgasificacion, a la que se conecta a su vez una seccion de descarga.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que los nanotubos de carbono
(CNT) se incorporan en cantidades del 0,001 % al 20 % en peso, con respecto al material compuesto de polimero y
nanotubos de carbono (CNT).

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado

* por que los nanotubos de carbono (CNT) usados se seleccionan de nanotubos de carbono de una pared
(SWCNT o SWNT) o nanotubos de carbono de multiples paredes (MWCNT o MWNT) y/o

* por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan diametros internos promedio de 0,4 a 50 nm
y/o

* por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan diametros externos promedio de 1 a 60 nm y/o
* por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan longitudes promedio de 0,01 a 1.000 um y/o

* por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan una resistencia a la traccion por nanotubo de
carbono de al menos 1 GPa y/o

» por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan un mdédulo de elasticidad por nanotubo de
carbono de al menos 0,1 TPa y/o

* por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan una conductividad térmica de al menos 500
W/mK y/o

« por que los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan una conductividad eléctrica de al menos 10°
S/cm y/o

* por qug los nanotubos de carbono (CNT) usados presentan una densidad aparente en el intervalo de 0,01 a
0,3 g/cm®.

9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que los nanotubos de carbono
usados estan configurados del tipo cilindro, tipo rollo o del tipo con estructura a modo de cebolla y/o de una pared o
de multiples paredes y/o por que los nanotubos de carbono usados (CNT) presentan una proporcion de longitud con
respecto al diametro externo de = 5 y/o por que los nanotubos de carbono (CNT) se usan en forma de aglomerados,
en donde los aglomerados presentan un diametro promedio en el intervalo de 0,05 a 5 mm, y/o por que los
nanotubos de carbono usados (CNT) presentan un diametro promedio de 3 a 100 nm y/o por que los nanotubos de
carbono (CNT) se seleccionan del tipo rollo con varias capas de grafeno, que se encuentran agrupadas o enrolladas
para formar un apilamiento.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el procedimiento se realiza
de manera continua o semicontinua, en el que se realizan la etapa de procedimiento (a) de manera discontinua y/o
las siguientes etapas de procedimiento (b) y (¢) de manera continua.

11. Material compuesto, que comprende al menos un polimero por un lado y nanotubos de carbono (CNT) por otro
lado, que puede obtenerse mediante un procedimiento segin una de las reivindicaciones anteriores.

12. Material compuesto segun la reivindicacion 11, que comprende al menos un polimero por un lado y nanotubos
de carbono (CNT) por otro lado, en el que el material compuesto presenta un contenido en nanotubos de carbono
(CNT) del 0,001 % al 20 % en peso, con respecto al material compuesto; y/o que comprende al menos un agente
dispersante (dispersante) en cantidades del 0,01 % al 300 % en peso con respecto a los nanotubos de carbono
(CNT).

13. Material compuesto segun una de las reivindicaciones anteriores, que comprende al menos un desespumante en
cantidades del 0,01 % al 200 % en peso, con respecto a los nanotubos de carbono (CNT); y/o

caracterizado por una resistencia superficial inferior a 10® Ohm; y/o

caracterizado por una resistencia volimica (resistencia de volumen) inferior a 10’ Ohm - cm.

14. Uso del material compuesto segun una de las reivindicaciones anteriores en el sector de la electronica y
electrotecnia, de la técnica e industria informatica, de semiconductores y de medicion, de la técnica aerondutica y
aeroespacial, de la industria de envasado, de la industria automovilistica asi como de la técnica de refrigeracion.

15. Uso de un material compuesto segin una de las reivindicaciones anteriores para la fabricacién de piezas,

componentes, estructuras o dispositivos conductores o semiconductores para el sector de la electrénica y
electrotecnia, de la técnica e industria informatica, de semiconductores y de medicién, de la técnica aeronautica y
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aeroespacial, de la industria de envasado, de la industria automovilistica asi como de la técnica de refrigeracion.
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Fig. 4
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