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DESCRIPCION
Dispersion en agua concentrada de grafeno y método para la preparacion de la misma

La presente invencion se refiere a una dispersién en agua concentrada de grafeno y a un método para la preparacion
de la misma.

El grafeno es un material formado por una Unica capa atomica de atomos de carbono con hibridacion sp?. Estos se
disponen en estructuras de panal hexagonales muy compactas que forman los elementos estructurales fundamentales
del grafito, de los nanotubos de carbono y de los fullerenos.

El grafeno es un material con propiedades unicas: es un semiconductor de ancho de banda cero con movilidad de los
portadores de carga alta (hasta 200.000 cm?/Vs), resistencia mecanica muy alta (resistencia a la traccion -40 N/m,
Médulo de Young ~1,0 TPa), excepcion de conductividad térmica (~5000 W/Km) y capacidad de carga de corriente
eléctrica alta (~1,2 mA/um). Estas propiedades permiten que el grafeno se use para aplicaciones en segmentos de
mercado que requieren el uso de materiales avanzados. Por tanto, los materiales a base de grafeno se estudian desde
un punto de vista cientifico e industrial para aplicaciones en mercados tales como la electrénica, la fotovoltaica, las
baterias, los sensores, la optoelectrénica y los nanocompuestos. La bibliografia cientifica y de patentes describe
diversos métodos para la preparacion de grafeno, tales como la deposicién quimica mediante vapor, el crecimiento
epitaxial, la exfoliacion quimica y la reduccion quimica del 6xido de grafeno (OG) de forma oxidada.

El solicitante Directa Plus S.p.A. es titular de la Patente Europea EP 2 038 209 B1, que describe y reivindica, entre
otras cosas, un método para producir estructuras que comprenden capas de grafeno, obtenidas mediante intercalacion
y posterior expansién/exfoliacion de grafito.

El documento US 2011/0017585 A1 describe la produccién de nano plaquetas de grafeno (NPG) por medio de
tratamiento por ultrasonidos de grafito pristino disperso en un liquido sin tensioactivos. El liquido utilizado debe tener
una tension superficial baja, para garantizar la humectabilidad alta del grafeno. Mediante el estudio de la tension
superficial de muchos disolventes, se descubrié que el espesor de las nano plaquetas de grafeno obtenidas dependia
del angulo de contacto con el liquido, definido como "disolvente". Todos los disolventes utilizados fueron disolventes
organicos. Los disolventes utilizados en los ejemplos fueron n-heptano, glicerol y benceno. La descripcion indica la
posibilidad de obtener dispersiones que tengan una concentracion de material de partida (grafito) superior a 0,1 mg/ml,
generalmente superior a 1 mg/ml, mas frecuentemente superior a 10 mg/ml (1 % en peso). Los ejemplos se refieren a
dispersiones que tienen concentraciones del 0,5 % en peso.

El documento US 2008/0279756 A1 describe un método de produccién de grafito exfoliado, grafito flexible y nano
plaquetas de grafeno (NPG). El método comprende la dispersion de particulas de grafito o de 6xido de grafito en agua
seguida de un tratamiento por ultrasonidos a un nivel de energia suficiente para generar plaquetas de dimensién
nanométrica. La descripcion (parrafo [0042]) se refiere a particulas con tamanos laterales inferiores a 100 nm. El
Ejemplo 5 describe el tratamiento por ultrasonidos de una dispersion en agua de NPG al 2 % en peso, en presencia
de un tensioactivo, pero no indica las dimensiones de las NPG obtenidas. No se describen dispersiones con una
concentracion de grafeno superior al 2 %.

El documento US 8.222.190 B2 describe un nano lubricante modificado con grafeno, que comprende nano plaquetas
de grafeno (NPG) dispersas en un fluido lubricante a base de aceite de petrdleo o aceite sintético a una concentracion
del 0,001 % al 75 % en peso, preferentemente del 0,001 % al 60 % en peso. El Ejemplo 1 describe la produccion de
laminas de grafeno ultradelgadas por medio de tratamiento por ultrasonidos de escamas de grafito dispersas en agua
a una concentracion del 0,5 % durante 2 horas y posterior secado por pulverizacion de la dispersion obteniendo NPG
secas con un espesor de 1-5 capas de grafeno. El Ejemplo 4 describe la produccion de diversas composiciones
lubricantes que comprenden NPG dispersas en a-olefina o poliolefina a la concentracion del 2,5 % en peso (muestra
1)y el 45 % en peso (muestra 5).

Guardia L et al; "High throughput production of pristine graphene in an aqueous dispersion assisted by non-ionic
surfactants", CARBON, Elsevier, Oxford, RU, vol. 4, N.° 5, 15 de diciembre de 2010, pags. 1653-1662, desvelan la
preparacion de dispersiones de grafeno acuosas mediante exfoliacion de grafito pristino en presencia de una amplia
gama de tensioactivos. La concentracion de grafeno en las dispersiones era de hasta 1 mg/ml, es decir, de
aproximadamente el 0,1 % en peso, en concreto, las dispersiones estaban bastante diluidas. Por tanto, se conocen
dispersiones de grafeno a concentracion baja o que comprenden disolventes organicos o incluso liquidos formados
por oligémeros de a-olefina. De hecho, la naturaleza hidréfoba del grafeno significa que se evita el uso de agua como
medio liquido de la dispersion. Esta naturaleza hidréfoba, en cambio, conduce al uso de disolventes organicos, que
son tanto costosos como probleméticos desde un punto de vista ambiental y de seguridad.

Sin embargo, la mayor parte de las aplicaciones industriales de grafeno mencionadas anteriormente dependen de la
disponibilidad de grafeno preferentemente en una forma que esté concentrada, facil de usar, relativamente econdémica
y segura desde el punto de vista sanitario y medioambiental.
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Por tanto, un objeto de la presente invencién es proporcionar una dispersion de grafeno en forma relativamente
concentrada, producida con un medio liquido que esté faciimente disponible, sea econédmica y muy segura desde una
perspectiva sanitaria y medioambiental.

Otro objeto de la presente invencién es proporcionar un proceso seguro Yy fiable para preparar una dispersion de
grafeno como se ha descrito anteriormente que permita obtener grafeno en una forma muy pura y con una cantidad
minima de producto oxidado.

Lo mencionado anteriormente y otros objetos y ventajas de la invencion se consiguen con una dispersion de
nanoparticulas de grafeno en agua en presencia de un tensioactivo, caracterizada por que:

- la concentracién de las nanoparticulas de grafeno en agua es del 5 % al 50 % en peso;

- larelacién C/O en dichas nanoparticulas de grafeno es 2 100:1;

- almenos el 90 % de dichas nanoparticulas de grafeno tiene un tamario lateral (x, y) de 10 a 10.000 nm y un espesor
(z) de 0,34 a 30 nm, siendo el tamario lateral siempre superior al espesor (x, y > z);

- el tensioactivo esta presente en una cantidad del 1 al 20 % en peso con respecto al peso de dicho grafeno y es un
tensioactivo aniénico o un tensioactivo no idbnico o una mezcla de estos; en donde:

- dicho tensioactivo aniénico comprende un grupo polar hidréfilo que es un anién seleccionado de sulfonato y
sulfato y carboxilato, y una parte no polar hidréfoba que es una estructura seleccionada de benceno, naftaleno
y pireno, o dicho tensioactivo anidnico comprende un anién de acido célico seleccionado de colato, desoxicolato
y taurodesoxicolato; y

- dicho tensioactivo no i6nico se selecciona entre alquil éteres de polioxietilenglicol, alquil éteres de
polioxipropilenglicol y polivinilpirrolidona.

De acuerdo con la invencion, un proceso para producir una dispersion de nanoparticulas de grafeno en agua
comprende la expansién de escamas de grafito intercalado que tienen un tamaiio lateral de < 500 ym mediante
exposicion de las mismas a una temperatura de al menos 1300 °C durante un tiempo de menos de 1 segundo, y se
caracteriza por que:

a) el grafito expandido obtenido de este modo se dispersa en agua a una concentracion del 5 % al 50 % en peso,
en presencia de un tensioactivo en una cantidad del 1 al 20 % en peso con respecto al peso de dicho grafito, siendo
dicho tensioactivo un tensioactivo aniénico o un tensioactivo no idénico o una mezcla de estos; en donde:

- dicho tensioactivo aniénico comprende un grupo polar hidréfilo que es un anién seleccionado de sulfonato y
sulfato y carboxilato, y una parte no polar hidréfoba que es una estructura seleccionada de benceno, naftaleno
y pireno, o dicho tensioactivo anidnico comprende un anién de acido célico seleccionado de colato, desoxicolato
y taurodesoxicolato; y

- dicho tensioactivo no i6nico se selecciona entre alquil éteres de polioxietilenglicol, alquil éteres de
polioxipropilenglicol y polivinilpirrolidona.

b) la dispersion en agua obtenida de la etapa a) se trata con ultrasonidos a un nivel de energia de 100 a 2000 W
durante un periodo de 1 a 100 horas.

El proceso mencionado anteriormente permite obtener una dispersion de nanoparticulas de grafeno que tiene las
caracteristicas definidas anteriormente.

En la presente descripcion, el tamafio de las nanoparticulas de grafeno se define con referencia a un sistema de ejes
cartesianos x, y, z, entendiéndose que las particulas son plaquetas sustancialmente planas pero también pueden tener
una forma irregular. En cualquier caso, el tamafio lateral y el espesor proporcionados con referencia a las direcciones
X, Y y z deben considerarse los tamafios maximos en cada una de las direcciones mencionadas.

Los tamarios laterales (x, y) de las nanoparticulas de grafeno se determinan mediante medicion directa en el
microscopio electrénico de barrido (MEB), después de haber diluido la dispersion en una relacion de 1:1000 en agua
desionizada y de afiadirla gota a gota a un sustrato de 6xido de silicio colocado sobre una placa calentada a 100 °C.

El espesor (z) de las nanoparticulas de grafeno se determina con el microscopio de fuerza atémica (MFA), que es
esencialmente un perfilbmetro con resolucién subnanométrica, ampliamente utilizado para la caracterizacion
(principalmente morfolégica) de superficies y de nanomateriales. Este tipo de analisis se usa habitualmente (tanto con
fines académicos como en I+D industrial) para evaluar el espesor de las escamas de grafeno, producidas con cualquier
método y para detectar el nimero de capas que forman la escama (capa Unica = 0,34 nm).

Las particulas de la dispersion, depositadas como se describe para el analisis por MEB, se barren directamente con
una punta de MFA, donde la medicién proporciona una imagen topografica de las escamas de grafeno y su perfil con
respecto al sustrato, permitiendo una medicién precisa del espesor.
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En la dispersiéon de acuerdo con la invencién, al menos el 90 % de las nanoparticulas de grafeno tiene preferentemente
un tamanio lateral (x, y) de 50 a 5.000 nm, mas preferentemente de 100 a 2.000 nm.

En la dispersién de acuerdo con la invencion, las nanoparticulas de grafeno tienen preferentemente un espesor (z) de
0,34 a 20 nm, mas preferentemente de 0,34 a 15 nm.

En cualquier caso, el tamafio lateral siempre es superior al espesor (x, y > z).

En la dispersién de acuerdo con la invencién, la relacion C/O en dichas nanoparticulas de grafeno es = 100:1;
preferentemente de = 150:1. Esta relacion es importante ya que define la cantidad maxima de oxigeno unido al carbono
que forma el grafeno, es decir, de 6xido de grafeno. De hecho, se sabe que las mejores propiedades del grafeno se
obtienen cuando la cantidad de 6xido de grafeno es minima. Por otro lado, el caracter polar del 6xido de grafeno lo
hace mas hidrdfilo y, por tanto, adecuado para la formacién de dispersiones de agua. Por tanto, uno de los problemas
técnicos resueltos por la invencién es el de obtener dispersiones concentradas de grafeno en agua manteniendo al
mismo tiempo el contenido de 6xido de grafeno muy bajo, como se ha definido anteriormente.

La relacién C/O en el grafeno de la dispersion de acuerdo con la invencion se determina mediante analisis elemental
realizado por espectrometria de masas de plasma acoplado inductivamente (EM-PAI), que proporciona el porcentaje
en peso de los diversos elementos. Normalizando los valores obtenidos con respecto al peso atémico de las especies
C y Oy encontrando su relacion, se obtiene la relacion C/O.

La expresion "dispersion concentrada de grafeno en agua" tiene por objeto ser una dispersion del 5 % al 50 % en peso
de nanoparticulas de grafeno, preferentemente del 7 % al 50 % en peso, mas preferentemente del 7 % al 40 % en
peso.

Las dispersiones que tienen estas concentraciones de grafeno son ventajosas para el uso de grafeno en numerosas
aplicaciones industriales, tales como:

- uso como aditivo o componente de composiciones elastoméricas para neumaticos, donde es ventajoso alcanzar
niveles de grafeno del 10-15 % en peso con el fin de conseguir las propiedades deseadas, tales como: i) un efecto
de barrera de gases mejorado, con el consiguiente aumento de la impermeabilidad, provocando que el neumatico
se desinfle mas lentamente; ii) mejora de las propiedades dinamicas mecanicas, en particular la resistencia a la
rodadura; iii) aumento de la conductividad térmica, Gtil para la disipacion de calor; iv) aumento de la conductividad
eléctrica, Util para la disipacion de energia electrostatica;

- uso como aditivo o componente de pinturas y composiciones de silicio, donde es ventajoso alcanzar niveles de
grafeno del 20-30 % en peso con el fin de conseguir las propiedades deseadas, tales como: i) aumento de la
conductividad térmica para la disipaciéon de calor, ii) aumento de la conductividad eléctrica, para alcanzar
compuestos conductores; iii) efecto barrera de gases y liquidos con el consiguiente aumento de la impermeabilidad,
para proporcionar propiedades anticorrosivas y antiincrustantes;

- uso como aditivo o componente en composiciones para el tratamiento de articulos tales como materiales textiles,
donde es ventajoso alcanzar niveles de grafeno de hasta el 40 % en peso con el fin de conseguir las propiedades
deseadas, tales como: i) buena conductividad eléctrica, para producir materiales textiles "inteligentes"; ii) buena
conductividad térmica; iii) efecto de barrera de liquidos; iv) propiedades retardantes de la llama; v) blindaje EM e
IR.

En algunas aplicaciones, por ejemplo, en el tratamiento de materiales textiles, es posible el uso directo de
suspensiones de grafeno en agua, ya que en cualquier caso se requiere la preparacion de una dispersion o suspension
para aplicar al material textil, de acuerdo con diversos procesos técnicos disponibles para los expertos en la materia.
En la dispersién de acuerdo con la invencion, el tensioactivo esta presente en una cantidad del 1 al 20 % en peso con
respecto al peso de dicho grafeno, preferentemente del 5 al 15 % en peso. Tiene la funcidn de dispersar el medio y
contribuye a la estabilidad de la dispersion en el tiempo. El tensioactivo se selecciona entre tensioactivos aniénicos o
tensioactivos no iénicos o mezclas de los mismos. Los tensioactivos anionicos preferidos son aquellos en los que el
anion que forma el grupo polar hidréfilo se selecciona entre sulfonato, sulfato y carboxilato, y la parte no polar hidréfoba
se selecciona entre estructuras que comprenden anillos aromaticos tales como benceno, naftaleno, pireno o
estructuras alifaticas ciclicas tales como derivados de acido célico. Son derivados adecuados de acido cdlico los
aniones desoxicolato (DOC) y taurodesoxicolato (TDOC). Un tensioactivo particularmente preferido es
bencenosulfonato de sodio. Son tensioactivos no idnicos las moléculas de cadena larga que tienen una cabeza polar
pero sin carga. Son tensioactivos no iénicos preferidos los alquil éteres de polioxietilenglicol, alquil éteres de
polioxipropilenglicol y polivinilpirrolidona. Un tensioactivo no iénico particularmente preferido es polivinilpirrolidona.

La dispersién de grafeno de acuerdo con la invencion se prepara con un proceso que implica varias etapas.

La primera etapa del proceso consiste en la preparacién de grafito expandido y/o exfoliado a partir de grafito
intercalado.

El grafito intercalado puede prepararse con métodos conocidos por los expertos en la materia o puede adquirirse en
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el mercado. La etapa de expansion del grafito intercalado se realiza exponiendo escamas de grafito intercalado
(compuestos de intercalacion de grafito, CIG) que tienen un tamafrio lateral < 500 ym a una temperatura de al menos
1300 °C durante un tiempo de menos de 1 segundo. Este tratamiento se realiza como se describe en el documento
EP 2 038 209 B1, es decir, generando calor dentro de los CIG, preferentemente usando un arco eléctrico, un horno
de microondas o de induccion a alta frecuencia o mediante formacion de plasma. Este ultimo tratamiento se prefiere
particularmente ya que es posible alcanzar la temperatura requerida asociada a una turbulencia alta.

La segunda etapa del proceso comprende la dispersién en agua del grafito expandido obtenido en la primera etapa.
La dispersion se obtiene mediante agitacion ligera. La dispersion se realiza en presencia de un tensioactivo en una
cantidad del 1 al 20 % en peso con respecto al peso del grafito, preferentemente del 5 al 15 % en peso. El tensioactivo
es un tensioactivo anidnico o no idnico, preferentemente un tensioactivo aniénico en el que el anién que forma el grupo
polar hidréfilo se selecciona entre sulfonato, sulfato, y carboxilato, y la parte no polar hidréfoba se selecciona entre
estructuras que comprenden anillos aromaticos tales como benceno, naftaleno, pireno o estructuras alifaticas ciclicas
tales como derivados de acido célico. Un tensioactivo particularmente preferido es bencenosulfonato de sodio.

El grafito expandido se dispersa en agua a una concentracion del 5 % al 50 % en peso, preferentemente del 7 % al
50 % en peso, mas preferentemente del 7 % al 40 % en peso.

La tercera etapa del proceso comprende el tratamiento de la dispersién en agua obtenida en la etapa anterior con
ultrasonidos a un nivel de energia de 100 a 2000 W durante un periodo de 1 a 100 horas. Preferentemente, el
tratamiento de la dispersion en agua de grafito expandido con ultrasonidos se realiza a un nivel de energia de 200 a
1000 W durante un periodo de 2 a 80 horas.

El tratamiento con ultrasonidos se realiza usando un aparato tal como aparatos de ultrasonidos comerciales para el
tratamiento de liquidos, donde la energia acustica se transmite al sistema mediante cavitacion (formacién e implosion
de burbujas) usando un sonotrodo sumergido en el liquido, con una frecuencia de onda de aproximadamente 24 kHz
y con la potencia como se ha definido anteriormente.

La combinacién del tratamiento de expansion del grafito intercalado a temperatura alta y del tratamiento por
ultrasonidos posterior en un medio acuoso permite realizar tanto una exfoliacion del grafito como una reduccion del
tamafo del mismo, obteniendo nanoparticulas de grafeno directamente dispersas en agua, en tiempos relativamente
rapidos.

Por otra parte, el proceso descrito anteriormente permite obtener dispersiones de grafeno en agua que tienen
concentraciones mas altas que las obtenidas con procesos de la técnica anterior.

La disponibilidad de dispersiones concentradas que tienen hasta un 50 % en peso de nanoparticulas de grafeno de
tamafio muy pequefio representa una mejora sustancial en comparacion con la técnica anterior, tanto desde el punto
de vista del rendimiento de la dispersion como de su procesabilidad.

Desde el punto de vista del rendimiento, se descubrié que las particulas finas de grafeno de tamafio muy pequefio
interactian de manera 6ptima con la matriz hospedadora a la que se aplica la dispersion, sea la que sea. La cantidad
relativamente limitada de tensioactivo interfiere de manera insignificante con las propiedades fisicas del grafeno.

Desde el punto de vista de la procesabilidad, se descubrié que la concentracién alta permite reducir los volumenes de
suspensioén tratados con las mismas cantidades de grafeno que han de aplicarse a un sustrato dado, haciendo que el
proceso de aplicacién del grafeno al sustrato o matriz implicado sea mas manejable y menos costoso.

La invencion se describira ahora por medio de algunas realizaciones proporcionadas solamente a modo de ejemplo.
EJEMPLO 1

Se expandieron 75 g de grafito intercalado de grado ES 250 F5 disponible en el mercado (en adelante GI),
comercializado por Graphit Kropfmih1 AG, que tiene un tamafio lateral de aproximadamente 300 ym, mediante
insercion en un plasma de induccion con las siguientes caracteristicas:

Tipo de gas para alimentacion de Plasma/Auxiliar/Portador: Argén
Velocidad de alimentacion (Gl): 5 g/min

Caudal de gas de plasma: 15 I/min

Caudal de gas auxiliar: 1,5 I/min

Caudal de gas portador: 1 I/min

RF: 40 MHz

Potencia: ~1400 W

La temperatura de expansion fue de 1300 °C y el tiempo de transito fue de aproximadamente 0,2 segundos. El grafito
expandido (GE) resultante tenia una densidad aparente de - 2,5 g/l y una relacién C/O de aproximadamente 150:1.
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Después, el grafito expandido se dispers6 en 1000 ml de agua desionizada que contenia sulfonato de naftaleno como
agente dispersante en una cantidad del 10 % en peso con respecto a la cantidad de grafito expandido, hasta obtener
una suspension. El agente dispersante estaba compuesto por un grupo no polar aromatico (naftaleno), que tenia una
afinidad alta por el grafito y un grupo polar (sulfonato) que promovia la afinidad por el grafito/agua.

Para el tratamiento con ultrasonidos, que produce exfoliacion y reduccion del tamano del grafito expandido, se usé un
nivel de energia de 400 W (UIP400S, Hielscher) durante 15 horas.

La dispersion final tenia una concentracion de grafeno del 7,5 % en peso. Esta dispersion se diluyé 1:1000 en agua
desionizada y se afiadio gota a gota a un sustrato de 6xido de silicio colocado sobre una placa calentada a 100 °C. El
sustrato se analizé con el microscopio electronico de barrido (MEB). Se descubrid que las nano plaquetas de grafeno
tenian un tamano lateral en el intervalo de 500-3000 nm y un espesor en el intervalo de 0,34-15 nm.

EJEMPLO 2
El procedimiento del ejemplo 1 se repitié con las siguientes variaciones.

Se expandieron 100 g del mismo Gl comercial a un nivel de energia de ultrasonidos de 400 W (UIP400S, Hielscher)
obteniendo exfoliacién y reduccion de tamafio durante un periodo de 30 horas. La dispersion final tenia una
concentracion de grafeno del 10 % en peso.

La dispersioén final se diluyé 1:1000 en agua desionizada y se afiadié gota a gota a un sustrato de 6xido de silicio
colocado sobre una placa calentada a 100 °C. El sustrato se analizé con el microscopio electronico de barrido (MEB).
Se descubrié que las nano plaquetas de grafeno tenian un tamario lateral en el intervalo de 200-2000 nm y un espesor
en el intervalo de 0,34-10 nm.

EJEMPLO 3
El procedimiento del ejemplo 1 se repitié con las siguientes variaciones.

Se expandieron 200 g del mismo Gl comercial a un nivel de energia de ultrasonidos de 400 W (UIP400S, Hielscher)
obteniendo exfoliacion y reduccion de tamafo durante un periodo de 60 horas. La dispersion final tenia una
concentracion de grafeno del 20 % en peso.

La dispersion final se diluyé 1:1000 en agua desionizada y se afiadi6é gota a gota a un sustrato de 6xido de silicio
colocado sobre una placa calentada a 100 °C. El sustrato se analizé con el microscopio electronico de barrido (MEB).
Se descubrié que las nano plaquetas de grafeno tenian un tamafo lateral en el intervalo de 100-1000 nm y un espesor
en el intervalo de 0,34-6 nm.

EJEMPLO 4

Se expandieron 200 g de escamas de grafito intercalado (Gl) comerciales, adquiridas en GK (grado ES 250 F5), que
tenian un tamario lateral de aproximadamente 300 um, alimentando el Gl a través de un plasma de gas argoén
(velocidad de alimentacién 5 g/min, flujo de Ar: Plasma = 15 I/min, Auxiliar = 1,5 I/min, Portador = 1 I/min, RF =40 MHz,
P ~ 1400 W). El plasma se generé con un EEO-PAI de Agilent (Serie 710), donde se elimind la etapa del espectrémetro.
La temperatura de expansion fue de al menos 1300 °C y el tiempo de transito de aproximadamente 0,2 segundos. El
grafito expandido (GE) resultante tenia una densidad aparente de ~2,5 g/l y una relacién C/O de aproximadamente
20:1. Después, el GE se dispersé en 1.000 ml de agua desionizada, que contenia el 10 % en peso de GE del
tensioactivo anidnico colato de sodio, para obtener una suspension. El tensioactivo no iénico comprende un grupo
aromatico apolar, con afinidad alta por la red de grafito y un grupo polar que promueve la afinidad por el grafito/agua.
Se us6 un nivel de energia ultrasénica de 400 W (UIP400S, Hielscher) para la exfoliacion y la reduccion del tamario
de particula durante un periodo de 60 horas.

Puesto que habia una tendencia a la formacién de espuma, se afiadi6 fosfato de tributoxietilo como agente desaireador
a la dispersion en la misma cantidad (es decir, el 10 % en peso de GE) que el tensioactivo no i6nico. Tanto el colato
de sodio como el fosfato de tributoxietilo se obtuvieron en Sigma Aldrich.

La dispersion final se diluyé 1:1.000 en agua desionizada y se vertié sobre un sustrato de didxido de silicio, se coloco
encima de una placa caliente a 100 °C. El sustrato se analizé mediante microscopia electrénica de barrido (MEB), que
mostré un tamafio lateral de nano laminas de grafeno promedio en el intervalo de 500-10.000 nm y un espesor en el
intervalo de 0,5-15 nm.

EJEMPLO 5

Se repitio el procedimiento del Ejemplo 4 con los siguientes parametros.
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Se expandieron 200 g del mismo Gl comercial. Después, el GE se dispersé en 1.000 ml de agua desionizada, que
contenia el 10 % en peso de GE del agente tensioactivo no idnico polivinilpirrolidona como agente dispersante, para
obtener una suspensién. Se us6 un nivel de energia ultrasénica de 400 W (UIP400S, Hielscher) para la exfoliacion y
la reduccién del tamafo de particula durante un periodo de 60 horas. La dispersion final se diluyé 1:1000 en agua
desionizada y se vertio sobre un sustrato de didxido de silicio, se colocé encima de una placa caliente a 100 °C. El
sustrato se analizé6 mediante microscopia electrénica de barrido (MEB), mostrando un tamafio lateral de nano laminas
de grafeno promedio en el intervalo de 500-5.000 nm y un espesor en el intervalo de 0,5-10 nm.
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REIVINDICACIONES
1. Dispersién de nanoparticulas de grafeno en agua en presencia de un tensioactivo, caracterizada por que:

- la concentracién de dichas nanoparticulas de grafeno en agua es del 5 % al 50 % en peso;

- la relacion C/O en dichas nanoparticulas de grafeno es = 100:1;

- al menos el 90 % de dichas nanoparticulas de grafeno tiene un tamafio lateral (x, y) de 10 a 10.000 nm y un
espesor (z) de 0,34 a 30 nm, siendo el tamafio lateral siempre superior al espesor (x, y > z);

- dicho tensioactivo esta presente en una cantidad del 1 al 20 % en peso con respecto al peso de dicho grafeno y
es un tensioactivo anidénico o un tensioactivo no iénico o una mezcla de estos; en donde:

- dicho tensioactivo aniénico comprende un grupo polar hidréfilo que es un anién seleccionado de sulfonato y
sulfato y carboxilato, y una parte no polar hidréfoba que es una estructura seleccionada de benceno, naftaleno
y pireno, o dicho tensioactivo anidnico comprende un anién de acido célico seleccionado de colato, desoxicolato
y taurodesoxicolato; y

- dicho tensioactivo no iénico se selecciona entre alquil éteres de polioxietilenglicol, alquil éteres de
polioxipropilenglicol y polivinilpirrolidona.

2. Dispersion de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizada por que la concentracion de dichas nanoparticulas de
grafeno es del 7 % al 50 % en peso, mas preferentemente del 7 % al 40 % en peso.

3. Dispersion de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizada por que dichas nanoparticulas de grafeno tienen un
tamanio lateral (x, y) de 50 a 5.000 nm, preferentemente de 100 a 2000 nm.

4. Dispersion de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizada por que dichas nanoparticulas de grafeno tienen un
espesor (z) de 0,34 a 20 nm, preferentemente de 0,34 a 15 nm.

5. Dispersion de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizada por que dicha relacién C/O en dichas nanoparticulas
de grafeno es = 150:1.

6. Dispersidon de acuerdo con la reivindicaciéon 1, caracterizada por que dicho tensioactivo esta presente en una
cantidad del 5 al 15 % en peso con respecto al peso de dicho grafeno.

7. Dispersién de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizada por que dicho tensioactivo es un tensioactivo aniénico.

8. Proceso para producir una dispersién de nanoparticulas de grafeno en agua, que comprende la expansion de
escamas de grafito intercalado que tienen un tamafio lateral de < 500 um mediante exposicion a una temperatura de
al menos 1300 °C durante un tiempo de menos de 1 segundo, caracterizado por que:

a) el grafito expandido obtenido de este modo se dispersa en agua a una concentracion del 5 % al 50 % en peso,
en presencia de un tensioactivo en una cantidad del 1 al 20 % en peso con respecto al peso de dicho grafito, siendo
dicho tensioactivo un tensioactivo aniénico o un tensioactivo no idénico o una mezcla de estos, en donde:

- dicho tensioactivo aniénico comprende un grupo polar hidréfilo que es un anion seleccionado de sulfonato y
sulfato y carboxilato, y una parte no polar hidréfoba que es una estructura seleccionada de benceno, naftaleno
y pireno, o dicho tensioactivo anidnico comprende un anién de acido célico seleccionado de colato, desoxicolato
y taurodesoxicolato; y

- dicho tensioactivo no iénico se selecciona entre alquil éteres de polioxietilenglicol, alquil éteres de
polioxipropilenglicol y polivinilpirrolidona.

b) la dispersion en agua obtenida de la etapa a) se trata con ultrasonidos a un nivel de energia de 100 a 2000 W
durante un periodo de 1 a 100 horas.

9. Proceso de acuerdo con la reivindicacion 8, caracterizado por que dicho tratamiento con ultrasonidos de dicha etapa
b) se realiza a un nivel de energia de 200 a 1000 W durante un periodo de 2 a 80 horas.

10. Uso de la dispersion de nanoparticulas de grafeno de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1-7 para el
tratamiento de articulos de fabricacion.

11. Uso de la dispersion de nanoparticulas de grafeno de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1-7 como
aditivo o componente de composiciones elastoméricas o de pinturas o de articulos textiles.
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