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DESCRIPCION
Dispositivo protector absorbente de vapores organicos con pelicula indicadora y métodos para fabricar el dispositivo
Esta invencion se refiere a dispositivos protectores absorbentes de vapores organicos.
Antecedentes

Se han propuesto diferentes indicadores quimicos, Opticos o electronicos para advertir a los usuarios sobre
respiradores personales desechables, respiradores purificadores de aire eléctricos, trajes NBQ y otros dispositivos
protectores de la presencia de materiales indeseados. Por ejemplo, un indicador de fin de la vida util (“ESLI” por sus
siglas en inglés) puede advertir de que un elemento filtrante de dicho dispositivo esté cerca de la saturacién o puede
ser ineficaz contra una sustancia en forma de particulas. Las patentes y solicitudes relacionadas con la proteccion
personal o la proteccién respiratoria (y, en algunos casos con los sensores o indicadores en general y con los ESLI
en particular) incluyen las patentes US-1.537.519 (Yablick), US-3.966.440 (Roberts), US-4.146.887 (Magnante), US-
4.154.586 (Jones y col.), US-4.155.358 (McAllister y col.), US-4.326.514 (Eian), US-4.421.719 (Burleigh), US-
4.530.706 (Jones), US-4.597.942 (Meathrel), US-4.684.380 (Leichnitz), US-4.847.594 (Stetter), US-5.297.544 (May y
col.), US-5.323.774 (Fehlauer), US-5.376.554 (Vo-Dinh), US-5.512.882 (Stetter y col.), US-5.666.949 (Debe y col.
‘949), US-5.659.296 (Debe y col. ‘296), US-6.375.725 B1 (Bernard y col.), US-6.497.756 B1 (Curado y col.) y US-
6.701.864 B2 (Watson, Jr. y col.); Las publicaciones de solicitud de patente estadounidense con num. US-
2004/0135684 Al (Steinthal y col.), US-2004/0189982 Al (Galarneau y col.), US-2004/0223876 Al (Kirollos y col.) y
US-2005/0188749 A1 (Custer y col.); y la solicitud de patente publicada PCT n.° WO 2004/057314 A2.

Sumario de la invencion

Otras patentes y solicitudes de patentes relacionadas con sensores o indicadores que no son ESLI incluyen US-
5.611.998 (Aussenegg Yy col.), US-5.783.836 (Liu y col.), US-6.007.904 (Schwotzer y col.), US-6.130.748 (Kriiger y
col.) y US-6.248.539 (Ghadiri y col.); la publicacién de solicitud de patente estadounidense US-2004/0184948 Al
(Rakow y col.); y el registro n.° H1470 de la US Statutory Invention Registration (Ewing y col.).

Algunos de los sensores o indicadores anteriormente mencionados tienen inconvenientes como la necesidad de
instrumentacion electrénica y suministro eléctrico, un disefio demasiado complejo o caro, insuficiente sensibilidad
o0 sensibilidad solamente a una o unas pocas sustancias. También se han descrito algunos sensores o
indicadores como Utiles para detectar liquidos o vapores, pero no se han descrito como utiles para detectar la
extension de la sorcion mediante un sdélido.

La invencion proporciona, en un aspecto, un dispositivo protector que comprende un cerramiento que incluye una
entrada de gas, una salida de gas y un indicador multicapa en capa fina, en donde:

A) el cerramiento contiene medio sorbente que puede sorber un vapor de interés que fluye desde la
entrada hacia la salida;

B) el indicador multicapa en capa fina comprende:
i) una capa porosa detectora cuyo espesor Optico cambia en presencia del vapor, situada
entre
i) una capa semirreflectante visible desde el exterior del cerramiento y no permeable al
vapor, y
iiil) una capa reflectante permeable al vapor; y

C) la capa reflectante esta lo suficientemente cerca del medio de forma tal que en estado de equilibrio a la

concentracién de vapor aplicada entre al menos una parte del medio y el vapor, el vapor puede atravesar la capa
reflectante hacia la capa de deteccion y cambiar el espesor Optico de la capa de deteccion lo suficiente para
producir una cambio discernible visiblemente en el aspecto del indicador tal como se observa a través de la capa
semirreflectante.

La invencion proporciona, en otro aspecto, un proceso para fabricar un dispositivo protector, comprendiendo dicho
proceso:

A) proporcionar un cerramiento que incluye:

i) un espacio para contener medio sorbente que sorba un vapor de interés fluyendo a través del
cerramiento; y
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i) un indicador multicapa en capa fina que comprende:

a) una capa porosa detectora cuyo espesor Optico cambiara en presencia del
vapor, situada entre

b) una capa semirreflectante visible desde el exterior del cerramiento y no
permeable al vapor, y

c) una capa reflectante permeable al vapor;

B) colocar el medio en el cerramiento en proximidad suficiente a la capa reflectante de forma tal que en
estado de equilibrio a la concentracion de vapor aplicada entre al menos una parte del medio y el vapor, el vapor
puede atravesar la capa reflectante hacia la capa de deteccion y cambiar el espesor éptico de la capa de
deteccion lo suficiente para producir una cambio discernible visiblemente en el aspecto del indicador tal como se
observa a través de la capa semireflectante; y

C) precintar el cerramiento.

El indicador multicapa en capa fina descrito es permeable desde el lado de la capa reflectante y puede
proporcionar un cambio colorimétrico discernible en el lado de la capa semirreflectante. Esto permite la deteccion
de vapor disolvente mientras el indicador esté en contacto o cerca de medio sdlido sorbente como un medio de
carbono poroso frecuentemente utilizado en cartuchos desechables de respiradores personales. El indicador
puede proporcionar un cambio intenso discernible facilmente visible en el aspecto del indicador (p. €j., un cambio
colorimétrico) cuando el medio alcanza el equilibrio con el vapor, y sin necesitar una fuente de luz eléctrica,
detector 6ptico o analizador espectral. El indicador puede proporcionar ventajas incluidas de bajo coste, facilidad
de uso, solidez y una amplia gama de sensibilidades con respecto a una variedad de vapores de interés.

Estos y otros aspectos de la invencién seran evidentes a partir de la descripcion detallada siguiente. Sin embargo,
en ningun caso los sumarios anteriores se deben considerar como limitaciones del objeto reivindicado, dicho objeto
solamente esta definido en las reivindicaciones adjuntas, que se pueden enmendar durante el proceso de concesion.

Breve descripcion de los dibujos

La Fig. 1 es una vista en perspectiva de un respirador con cartuchos sorbentes sustituibles provistos de un
indicador multicapa en capa fina de final de vida en servicio.

La Fig. 2 es una vista lateral, parcialmente en seccion, de un cartucho sustituible relleno de carbono para su uso
en el respirador de la Fig. 1;

La Fig. 3 es una vista en perspectiva, parcialmente en seccion de un dispositivo respiratorio personal desechable
provisto de un indicador multicapa en capa fina de final de vida en servicio;

La Fig. 4 es una vista seccional esquematica de un indicador multicapa en capa fina;

La Fig. 5a y la Fig. 5b son vistas esquematicas, lateral y superior, respectivamente, de un precursor de un
indicador multicapa en capa fina revestido con un fotorresistor perforado.

La Fig. 6a y la Fig. 6b son vistas esquematicas, lateral y superior, respectivamente, del precursor de la Fig. 5a y Fig.
5b una vez que capa reflectante de aluminio se ha perforado mediante mordedura y se ha retirado el fotorresistor.

De la Fig. 7 a la Fig. 9 son vistas esquematicas en seccion lateral del indicador multicapa en capa fina descrito
montado cerca de varios medios sorbentes;

De la Fig. 10 a la Fig. 12 son representaciones graficas que muestran la respuesta de varios indicadores
multicapa en capa fina a un estimulo de tolueno;

La Fig. 13 es una fotomicrografia de orificios pasantes practicados con laser en una capa reflectante de aluminio
y una capa de deteccién polimérica;

De la Fig. 14 a la Fig. 17 son representaciones graficas que muestran la respuesta de indicadores multicapa en
capa fina adicionales a un estimulo de tolueno;

La Fig. 18 y la Fig. 19 son renderizaciones en blanco y negro de frentes de onda coloreados que se desplazan a
través de indicadores multicapa en capa fina; y
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La Fig. 20 es una representacién que muestra la respuesta de un indicador multicapa en capa fina a desafios
producidos por varios vapores.

Descripcion detallada
Los términos indicados a continuacion se definen de la siguiente forma:
“Vapor de interés” significa un vapor organico o inorganico cuya retirada del ambiente (p. €j., aire respiratorio) se desea.

“Analito” significa el vapor especifico de interés u otro componente que se esta detectando, p. €j., en un analisis
quimico o bioquimico.

“Opticamente sensible” cuando se utiliza con respecto a un articulo o capa de deteccién significa que el articulo o
capa de deteccion muestra una respuesta sensible a una propiedad 6ptica cuando esta presente el analito, tal
como una variacion en el espesor optico (viz., espesor fisico o indice de refraccion), reflectividad, desviaciéon de
fase, polarizacion, birrefringencia o transmisioén de la luz.

“Cerramiento” significa un cartucho, capsula, bolsa, contenedor, bastidor u otras estructuras en las que se pueden instalar
medios sorbentes, precintados en caso de necesidad para almacenamiento o envio, posteriormente desprecintados en
caso de necesidad para instalacion y uso, y posteriormente utilizados para sorber un vapor de interés.

“Reflectante” cuando se usa con respecto a una capa significa que la capa refleja luz visible.

“Capa semirreflectante” significa una primera capa reflectante, que en referencia a una segunda capa reflectante, tiene
menor reflectividad y una mayor transmision de la luz que la segunda capa reflectante y que puede, por ejemplo, utilizarse
en una relacién espacial con respecto a la segunda capa reflectante para proporcionar coloracion por interferencia.

“Permeable a vapor”, cuando se usa con respecto a una capa reflectante uno de cuyos lados esta en
comunicacion de fluidos con una capa de deteccién porosa significa que si el otro lado de la capa reflectante se
expone a una corriente de aire que contiene 1000 ppm de vapor de mondmero de estireno fluyendo a 20 litros/min
durante 15 minutos pasara suficiente cantidad de monémero de estireno a través de la capa reflectante para que
tenga lugar un cambio épticamente sensible en la capa de deteccion.

“Poroso” cuando se usa con respecto a un material significa que el material contiene una red conectada de poros
(que, por ejemplo, pueden ser aberturas, espacios intersticiales u otros canales) a través de su volumen.

“Tamafo” cuando se usa con respecto a un poro significa el diametro de poro para un poro que tenga una
seccion transversal circular, o la longitud del mayor radio transversal que se pueda trazar a través de un poro que
tenga una seccion transversal no circular.

“Microporoso” cuando se usa con respecto a un material significa que el material es poroso con un tamafo de
poro promedio de aproximadamente 0,3 a 100 nanémetros.

“Continuo” cuando se usa con respecto a una capa de un material significa que la capa es no porosa y no
permeable a vapores.

“Semicontinuo” cuando se usa con respecto a una capa de un material significa que la capa es porosa y
permeable a vapores.

“Discontinuo” cuando se usa con respecto a una capa de material significa que la capa tiene al menos dos islas separadas
y diferenciadas de material en un plano dado, con un espacio vacio entre ambas, o0 al menos dos espacios vacios
separados y diferenciados (lagos) en un plano dado con el material entre ambos, y que esta capa es permeable a vapores.

Los dispositivos descritos se pueden usar para detectar una variedad de vapores de interés. Los vapores de
interés representativos incluyen vapor de agua, gases, y compuestos organicos volatiles. Los compuestos
quimicos organicos representativos incluyen compuestos de carbono sustituidos o no sustituidos incluidos
alcanos, cicloalcanos, compuestos aromaticos, alcoholes, éteres, ésteres, cetonas, halocarbonos, aminas, acidos
organicos, cianatos, nitratos, y nitrilos, por ejemplo n-octano, ciclohexano, metilo etilo cetona, acetona, acetato de
etilo, disulfuro de carbono, tetracloruro de carbono, benceno, estireno, tolueno, xilenos, metil cloroformo,
tetrahidrofurano, metanol, etanol, alcohol de isopropilo, alcohol de n-butilo, alcohol de t-butilo, 2-etoxietanol, acido
acético, 2-aminopiridina, éter monometilico de etilenglicol, tolueno-2,4-diisocianato, nitrometano, y acetonitrilo.

En referencia a la Fig. 1, un respirador personal 1 incluye una mascara facial 2 en la que se han instalado un par de
cartuchos 3 del respirador purificador de aire. Cada uno de los cartuchos 3 sirve como cerramiento de un material
sorbente (p. ej., carbon activado) no mostrado en la Fig. 1. La cubierta 4 frontal de cada cartucho 3 incluye una
pluralidad de aberturas 5 que sirven como entradas de gas, permitiendo que el aire del ambiente exterior fluya al interior
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del cartucho 3, a través del material sorbente y por tanto a través de un paso (no marcado en la Fig. 1) que sirve como
salida de gases del cartucho 3 y como entrada hacia la mascara facial 2. La pared lateral 6 de cada cartucho 3 incluye
una abertura 7 de visualizacion transparente a través del cual el portador de la mascara facial 2 puede ver el indicador 8
multicapa de pelicula fina. Cada indicador 8 puede estar envuelto alrededor de una o mas regiones curvadas del
cartucho 3 para permitir una visibilidad mejorada desde una variedad de angulos de visién y permitir que los cartuchos
3 se monten en cualquiera de los lados del respirador 1. El indicador 8 es dpticamente sensible, experimentando un
cambio colorimétrico visualmente discernible cuando el material sorbente llega a un estado de equilibrio con el vapor en
las condiciones de exposicion, ayudando de esta forma al portador a reconocer que ha llegado el momento de sustituir
el cartucho o cartuchos 3. El aire exhalado sale del respirador 1 a través de la valvula 9 de exhalacion. El indicador se
puede usar en una variedad de dispositivos de proteccion respiratoria. Por ejemplo, el indicador también se puede
instalar en un cartucho respirador simple o en un respirador purificador de aire eléctrico.

La Fig. 2 es una vista lateral, parcialmente en seccién de un cartucho 3 de un respirador. Si se desea, las aberturas 5 se
pueden precintar hasta su uso usando por ejemplo una cubierta desmontable (no mostrada en la Fig. 1 y Fig. 2) que se
retiraria antes del uso. Un lecho de material sorbente 21 absorbe o adsorbe los vapores de interés que pasan por las
aberturas 5 hacia la salida 23. La valvula 25 de inhalacidon de una sola via montada en el polo 27 evita que el aire exhalado
se introduzca en el cartucho 3. Un conector o conectores 29 roscados o preferiblemente en forma de bayoneta se
puede(n) usar para acoplar de forma separable el cartucho 3 a la mascara 2. La pared lateral 6 incluye una abertura 7 de
visualizacion transparente sobre el indicador 8 multicapa de pelicula fina. La abertura 7 permite que la luz ambiental pase
al indicador 8 a través de una capa semirreflectante (no sefialada en la Fig. 2) del indicador 8 situada adyacente a la
abertura 7 de visualizacion. Si se desea, una pantalla extraible o sustituible u otro tipo de cubierta (no mostrada en la Fig.
2) se puede usar opcionalmente para proteger la abertura 7 de la pulverizaciéon con pintura o espuma, polvo, u otro
elemento de oscurecimiento. La abertura 7 para la luz ambiente entrante y el indicador 8 se vuelven, a través de la
abertura 7 de visualizacion mediante una capa reflectante permeable a vapores (no sefialada en la Fig. 2) en el indicador
8 situado adyacente al material sorbente 21. Los cartuchos 3 se extraeran y se sustituiran por cartuchos 3 nuevos cuando
un cambio visualmente discernible en el aspecto del indicador 8 (p. €j., un cambio de color como de verde a rojo, una
aparicion o desaparicion de un color como de blanco o negro a coloreado o como de coloreado a blanco o negro, o un
cambio de blanco a negro o de negro a blanco) indique que el material sorbente 21 bajo el indicador 8 ha alcanzado el
equilibrio con el vapor en las condiciones de exposicion. Al configurar el indicador 8 de forma que cubra la longitud
completa del paso de flujo de vapor, un “frente” de cambio de aspecto (p. €j., un cambio de color) avanzaria con el flujo de
vapor a través del material sorbente 21 y del indicador 8. El frente de avance de cambio de aspecto indicaria la vida util
remanente del cartucho 3 (como un indicador de presidon o un medidor de combustible) hasta el momento de finalizar la
vida util, especialmente si se disefia cuidadosamente el cartucho 3 para que la vida util remanente sea directamente
proporcional a la penetracion espacial del frente de vapor que atraviesa el indicador 8. De forma alternativa, el indicador 8
se podria situar hacia el final del paso de flujo solamente para advertir del porcentaje remanente deseado de vida dtil. El
indicador 8 o abertura 7 de visualizacion puede incluir si se desea un disefio o color de referencia para ayudar a discernir
visualmente los cambios en el aspecto del indicador 8. Como se ha indicado, los cambios de aspecto del indicador 8 se
pueden controlar visiblemente bajo iluminacion ambiental. De forma alternativa, el indicador 8 se podria iluminar usando
una fuente de luz exterior como un diodo emisor de luz (LED) y evaluarse con un fotodetector montado en la periferia del
cartucho 3 para proporcionar una sefial optoelectrénica. Cuando se visualiza con luz ambiental o usando una fuente de luz
exterior y un fotodetector, la amplitud de la deteccion quimica se puede aumentar, si se desea, de diferentes formar. Por
ejemplo, se podria emplear una pequefia matriz de indicadores que atraviesan el paso de flujo de vapor. Cada indicador
podria contener materiales diferentes de la capa de deteccion porosa (p. €j. una capa de deteccion de silice, una capa de
deteccion aplicada mediante deposicion de vapor activada por plasma (“PCVD”), y una capa de deteccion realizada con
polimeros que tengan una microporosidad intrinseca (“PIM”) todos ellos descritos mas adelante. También, una serie de
indicadores podria contener el mismo material de capa de deteccion (p. €j., silice) tratado con una serie de tratamientos
quimicos diferentes para proporcionar una gama de propiedades de sorcion. La silice porosa puede, por ejemplo, tratarse
con varios alquil silanos para transmitir un caracter mas hidréfobo a los poros.

La Fig. 3 muestra un respirador 30 personal desechable en seccién transversal parcial. El dispositivo 30 puede
ser por ejemplo una mascara desechable como la mostrada en la US-6.234.171 B1 (Springett y col.), modificada
para incluir un ESLI en capa fina. El dispositivo 30 tiene por lo general una envoltura en forma de copa o cuerpo
31 del respirador fabricado de un material no tejido 32 de cubierta exterior, particulas 33 sorbentes y un material
no tejido 34 de cubierta interior. Un borde soldado 35 sujeta estas capas entre si y proporciona una regién de
junta facial para evitar los escapes a través del borde del dispositivo 30. Los escapes se reducen adicionalmente
mediante un material no tejido 36 nasal de metal blando ajustable de un metal tal como aluminio. El dispositivo 30
incluye una abertura 37 de visualizacion transparente y un indicador 38 multicapa de pelicula fina adyacente a las
particulas 33 sorbentes. El dispositivo 30 también incluye tiras 39 que se pueden ajustar a la cabeza y el cuello
unidas al dispositivo 30 mediante las orejetas 40, y una valvula 41 de exhalacién. Otros detalles relativos a la
construccién de este tipo de respirador seran conocidos del experto en la técnica.

La Fig. 4 muestra una vista esquematica de un indicador 42 multicapa en capa fina adyacente a un sustrato 43
transparente y un medio 48 sorbente. El indicador 42 incluye la capa semirreflectante 44, la capa 45 de deteccion
porosa y la capa 46 reflectante permeable a vapores. Cuando se produce el equilibrio, o poco después, a la
concentracion de vapor aplicada entre al menos una parte del medio 48 y un vapor de interés, el vapor puede
atravesar los poros 47 hacia la capa 45 de deteccion. La capa 45 de deteccion esta hecha de un material adecuado
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o0 hecha de una estructura adecuada de forma que el espesor 6ptico de la capa varia (p. €j., aumenta) tras su
exposiciéon al vapor de interés. EL cambio resultante en el espesor Optico consigue un cambio en el aspecto
perceptible de forma visible en el indicador 42. El cambio se puede observar mirando el indicador 42 desde el
exterior, es decir, a través del sustrato 43. Una parte de la luz ambiental representada por el rayo 49a atraviesa el
sustrato 43, se refleja en la capa semirreflectante 44 como el rayo 49b de luz, vuelve a atravesar el sustrato 43, y
después pasa al exterior del sustrato 43. Otra parte del rayo 49a de luz ambiental atraviesa el sustrato 43, la capa
semirreflectante 44 y la capa 45 de deteccion y se refleja en la capa reflectante 46 como el rayo 49c¢ de luz. El rayo
49c¢ de luz vuelve a atravesar la capa 45 de deteccion, la capa semirreflectante 44 y el sustrato 43, y después pasa
al exterior del sustrato 43. Si se ha seleccionado un espesor inicial 0 cambiado apropiado para la capa 45 de
deteccion, y siempre que las capas 44 y 46 sean lo suficientemente planas, se creara o destruira una coloracion de
interferencia en el interior del indicador 42 y los rayos de luz como los rayos 49b y 49c¢, y se apreciara un cambio
visiblemente discernible en el aspecto del indicador 42 cuando se observe a través de la capa semirreflectante 44.
Asi, no seria necesario un equipo externo como una fuente de luz eléctrica, detector optico o analisis espectral para
evaluar el estado del indicador 42, aunque dicho equipo externo se puede utilizar si se desea.

Los dispositivos descritos pueden utilizar una variedad de medios sorbentes. Los medios sorbentes podran sorber vapores
de interés que se espera estén presentes en las condiciones de uso previstas. Los medios sorbentes, de forma deseable,
son lo suficientemente porosos para permitir que el aire o el resto de gases fluyan faciimente a su través, y pueden tener
forma de un sdlido finamente dividido (p. €j., polvo, perlas, escamas, granulos o aglomerados) o sdlido poroso (p. €j., una
espuma de celdilla abierta). Los medios materiales sorbentes preferidos incluyen carbén activado; alumina y otros oxidos
metalicos que puedan eliminar un vapor de interés mediante adsorcién; arcilla y otros minerales tratados con soluciones
acidas como acido acético o soluciones alcalinas como hidroxido sédico acuoso; tamices moleculares y otras zeolitas;
otros sorbentes inorganicos como silice; y sorbentes organicos incluyendo sistemas hiperreticulados, como los polimeros
estirénicos muy reticulados conocidos como “Styrosorbs” (como se describe por ejemplo en V. A. Davankov y P.
Tsyurupa, Pure and Appl. Chem., vol. 61, pags. 1881-89 (1989) y en L. D. Belyakova, T. . Schevchenko, V. A. Davankov y
M.P. Tsyurupa, Adv. in Colloid and Interface Sci. vol. 25, pags. 249-66, (1986)). El carbén activado y la alimina son medios
sorbentes especialmente preferidos. Se pueden emplear mezclas de medios sorbentes, p. €]., para absorber mezclas de
vapores de interés. En forma finamente dividida, el tamafio de particulas del sorbente puede variar en gran medida, y
usualmente se seleccionara basandose en parte en las condiciones de servicio previstas. Como regla general, las
particulas de medio sorbente finamente dividido pueden variar en su tamafio de aproximadamente 4 a aproximadamente
3000 micrémetros de diametro promedio, p. €j., de aproximadamente 30 a aproximadamente 1500 micrémetros de
diametro promedio. También se pueden utilizar mezclas de particulas de medios sorbentes que tengan diferentes gamas
de tamafios (p. €j. en una mezcla de particulas de medio sorbente de tipo bimodal o en una disposicion multicapa que
utiliza particulas de sorbente grandes en una capa superior y particulas de sorbente mas pequefias en una capa inferior).
También se pueden utilizar medios sorbentes combinados con un aglutinante adecuado (p. €j., carbono unido) o capturado
sobre o en un soporte adecuado como se describe en las patentes US-3.971.373 (Braun y col.), US-4.208.194 (Nelson) y
US-4.948.639 (Brooker y col.) y en la publicacién de solicitud numero US-2006/0096911 Al (Brey y col.).

El indicador puede ser rigido o flexible. Los indicadores flexibles son los que flexan lo suficiente sin fracturarse de forma
que se pueden fabricar con una o0 mas etapas de procesamiento mediante laminado, y si es preciso pueden flexar durante
el uso p. gj., alrededor de la esquina de un cerramiento de medio sorbente como se muestra en la Fig. 1. El indicador
puede estar unido a la caja de un filtro u otro soporte usando una variedad de técnicas, incluidos los adhesivos peliculares
0 voluminosos, inserciones mecanicas, consolidacion por calor, soldadura ultrasénica y combinaciones de los mismos.

El sustrato es opcional, pero cuando esta presente, se puede fabricar de una variedad de materiales que pueden
proporcionar un soporte transparente adecuado al indicador de pelicula fina. El sustrato puede ser rigido (p. €j.,
vidrio) o flexible (p. €j., un pelicula plastica que se puede manejar en una o mas etapas de procesamiento por
laminacién. Si esta hecho de un material flexible como un plastico transparente adecuado, el sustrato tiene de
forma deseable una permeabilidad a vapor lo suficientemente baja para que el vapor o vapores de interés no se
transmitan al interior o salgan de la capa de deteccion a través de la capa semirreflectante. Si se omite el
sustrato, entonces la capa semirreflectante debera ser suficientemente impermeable para estorbar o impedir
dicha transmisién de vapor. Si se desea, se puede colocar un sustrato poroso entre la capa reflectante y el medio
sorbente. Por ejemplo, se puede permitir que los vapores de interés atraviesen el medio sorbente hacia el
sustrato permeable y la capa reflectante y de este modo al interior de la capa de deteccion.

Cada una de las capas semirreflectante y reflectante puede estar hecha de una variedad de materiales que proporcionan
una reflexion de la luz difusa o preferiblemente especular y que pueden actuar conjuntamente cuando estan
adecuadamente separadas entre si para proporcionar un cambio en el aspecto del indicador facilmente perceptible a
simple vista. Los materiales adecuados para la capa semirreflectante y la capa reflectante incluyen metales tales como
aluminio, cromo, oro, niquel, silicio, plata, paladio, platino, titanio y aleaciones que contengan dichos metales; oxidos
metalicos como 6xido de cromo, oxido de titanio y 6xido de aluminio; y peliculas épticas multicapa (incluidas las peliculas
opticas multicapa birrefringentes) descritas en las patentes US-5.699.188 (Gilbert y col.), US-5.882.774 (Jonza y col.) y US-
6.049.419 (Wheatley y col.), y en la solicitud publicada PCT numero WO 97/01778 (Ouderkirk y col.). Las capas
semirreflectante y reflectante pueden ser iguales o diferentes. Los revestimientos de nanoparticulas metalicas (p. gj., tintas
de nanoparticulas metalicas) también se pueden emplear para formar la capa reflectante, como se describe en la solicitud
de patente US-11/530.619 de titularidad compartida titulada PERMEABLE NANOPARTICLE REFLECTOR.
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La capa semirreflectante es menos reflectante que la capa reflectante y transmite parte de la luz incidente. La
capa semirreflectante, por ejemplo, puede tener un espesor fisico de aproximadamente 2% a aproximadamente
50 nm, transmisién de la luz a 500 nm de aproximadamente 20% a aproximadamente 80%, y reflectancia a
500 nm de aproximadamente 80% a aproximadamente 20%. La capa semirreflectante puede ser por si misma
impermeable a vapores (y si es asi deseablemente es continuo) y opcionalmente esta revestida sobre o bien es
adyacente de cualquier otra forma a su sustrato adecuado. La capa semirreflectante también puede ser
permeable a vapores, y si es asi, por ejemplo, ser discontinua o semicontinua) y esta revestida sobre o bien es
adyacente a un sustrato impermeable a vapores adecuado. La cara de la capa semirreflectante adyacente a la
capa de deteccion es deseablemente plana en aproximadamente £ 10 nm.

La capa reflectante puede tener, por ejemplo, un espesor fisico de aproximadamente 1 a aproximadamente 500 nm,
transmisién de la luz a 500 nm de aproximadamente 0 a aproximadamente 80%, y reflectancia a 500 nm de
aproximadamente 100% a aproximadamente 20%. La capa reflectante preferiblemente es porosa, provista de disefio,
discontinua, semicontinua o bien de manera suficiente permeable de forma que el vapor pueda pasar del medio
sorbente a través de la capa reflectante en direccion a la capa de deteccién. Los poros o discontinuidades deseadas se
pueden conseguir mediante técnicas de deposicién adecuadas o mediante un procesamiento adecuado posterior a la
deposicion tal como una mordedura selectiva, mordedura de iones reactivos, o ablacion con laser segun un disefio. La
capa reflectante también se puede formar depositando una capa de nanoparticulas metélicas permeable a vapores tal
como se ha descrito en la solicitud de patente US-11/530.619 en tramite anteriormente mencionada para formar una
capa permeable a vapores de nanoparticulas empaquetadas, donde los poros se proporcionan mediante los intersticios
creados entre las nanoparticulas. Si se desea, se pueden formar las discontinuidades en la capa reflectante con el
disefio de una forma, letra, simbolo o mensaje. Esto puede hacer que un modelo discernible surja o desaparezca tras
su exposicion a vapor(es) de interés, Un observador puede encontrar mas facil discernir el color contrastado de dicho
modelo que discernir un cambio colorimétrico en la pelicula indicadora total.

La mezcla de la capa de deteccion puede ser homogénea o heterogénea y puede, por ejemplo prepararse a partir de
una mezcla de componentes inorganicos, una mezcla de componentes organicos, o0 una mezcla de componentes
organicos e inorganicos. Las capas de deteccion fabricadas a partir de una mezcla de componentes pueden
proporcionar una deteccion mejorada de grupos de analitos. La capa de deteccion tiene de forma deseable un
intervalo de tamafios de poro o una superficie especifica seleccionado para proporcionar propiedades de sorcion de
vapor similares a los del medio sorbente. La porosidad adecuada se puede obtener usando materiales porosos tales
como las espumas fabricadas a partir de emulsiones de elevada fase interna como las descritas en US-6.573.305 B1
(Thunhorst y col.). La porosidad también se puede obtener mediante espumacion con didxido de carbono para crear
un material microporoso (véase “Macromolecules”, 2001, vol. 34, pags. 8792-8801), o mediante separacion de
nanofase de mezclas poliméricas (véase “Science”, 1999, vol. 283, pag. 520). En general, los diametros de poro
preferiblemente son menores que la longitud de onda maxima de la coloracion deseada del indicador. Los poros de
tamafo nanométrico preferido, p. €j., con tamafios promedio de poro de aproximadamente 0,5 a aproximadamente
20 nm, 0,5 a aproximadamente 10 nm, o 0,5 a aproximadamente 5 nm.

Los materiales inorganicos representativos para las capas de deteccion incluyen silice porosa, 6xidos metalicos, nitruros
metalicos, oxinitruros metalicos y otros materiales inorganicos que se pueden conformar en capas transparentes y porosas
de espesores adecuados para producir un cambio de color o colorimétrico mediante interferencia dptica. Por ejemplo, los
materiales inorganicos de la capa de deteccion puede ser 6xidos de silicio, nitruros de silicio, oxinitruros de silicio, 6xidos
de aluminio, éxidos de titanio, nitruro de titanio, oxinitruro de titanio, 6xidos de estano, éxidos de circonio, zeolitas o
combinaciones de los mismos. El silice poroso es un material inorganico especialmente deseable para la capa de
deteccion debido a su solidez y compatibilidad con los tratamientos de mordedura por via himeda.

Los silices porosos se pueden preparar, por ejemplo usando una ruta de procesamiento sol-gel y fabricacién con o sin una
plantilla organica. Las plantillas organicas ilustrativas incluyen tensioactivos, p. €j., tensioactivos anidnicos o no iénicos
tales como las sales de alquiltrimetilamonio, copolimeros en bloque de poli(éxido de etileno-co-6xido de propileno) y otros
tensioactivos o polimeros que seran evidentes para los expertos en la técnica. La mezcla sol-gel se puede convertir en un
silicato y la plantilla organica se puede retirar para dejar una red de microporos en el interior de la silice. Los materiales de
silice porosos representativos se describen en Ogawa y col., Chem. Commun. pags. 1149-1150 (1996), en Kresge y col.,
Nature, Vol. 359, pags. 710-712 (1992), en Jia y col., Chemistry Letters, Vol. 33(2), pags. 202-203 (2004) y en la US-
5.858.457 (Brinker y col.). Una variedad de moléculas organicas también se puede utilizar como plantillas organicas. Por
ejemplo, los azucares como la glucosa y la manosa se pueden usar como plantillas organicas para generar silicatos
porosos, véase Wei et al, Adv. Mater.1998, Vol. 10, pag. 313 (1998). Los siloxanos organosustituidos o los organo-bis-
siloxanos se pueden incluir en la composicion de sol-gel para volver los microporos mas hidréfobos y limitar la sorcion de
vapor de agua. La deposicion de vapor de plasma quimico también se puede utilizar para generar materiales inorganicos
porosos para deteccion. Esta metodologia implica por lo general la formacion de una capa de deteccién de analito
mediante la formacién de un plasma a partir de precursores gaseosos, depositar el plasma sobre un sustrato para formar
una capa amorfa en forma de red covalente, y a continuacion calentar la capa amorfa en forma de red covalente para
formar una capa amorfa en forma de red covalente aleatoria microporosa. Los ejemplos de dichos materiales se han
descrito en US-6.312.793 (Girill y col.) y en la patente con numero de serie US-11/275.277 presentada el 21 de diciembre
de 2005 y titulada PLASMA DEPOSITED MICROPOROUS ANALYTE DETECTION LAYER.
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Los materiales representativos organicos de la capa de deteccion incluyen polimeros, copolimeros (incluidos copolimeros
en bloque) y mezclas de los mismos preparadas, o que se pueden preparar a partir de monémeros que incluyen acrilatos y
metacrilatos hidréfobos, mondmeros difuncionales, monémeros de vinilo, mondmeros de hidrocarburo (olefinas),
mondmeros de silano, mondémeros fluorados, mondémeros hidroxilados, acrilamidas, anhidridos, mondémeros
functionalizados con aldehido, amina, o sales de amina, mondmeros funcionalizados con acido, mondémeros
funcionalizados con epdxido y mezclas o combinaciones de los mismos. La publicacién de solicitud de patente US-
2004/0184948 Al ya mencionada contiene una extensa lista de este tipo de mondémeros y se hace referencia a la misma
para obtener detalles adicionales. Los polimeros anteriormente mencionados que tienen microporosidad intrinseca (PIM)
proporcionan capas de deteccion especialmente deseable. Los PIM son de forma tipica polimeros no reticulares que
forman sdlidos microporosos. Dadas sus estructuras moleculares habitualmente de alta rigidez y tortuosas, los PIM no
pueden rellenar el espacio de forma eficaz, proporcionando de esta forma la estructura microporosa descrita. Los PIM
adecuados incluyen, aunque no de forma limitativa, los polimeros descritos en “Polymers of intrinsic microporosity (PIM):
robust, solution-processable, organic microporous materials,” Budd y col., Chem. Commun., 2004, pags. 230-231. Otros
PIM se describen en Budd y col., J. Mater. Chem., 2005, 15, pags. 1977-1986, en McKeown y col., Chem. Eur. J. 2005, 11,
N.° 9, 2610-2620 y en la solicitud PCT publicada n.© WO 2005/012397 A2 (McKeown y col.).

Uno o mas polimeros en el interior de una capa de deteccidn organica puede estar reticulado al menos parcialmente.
La reticulacion puede ser deseable en algunas realizaciones porque puede aumentar la estabilidad mecanica y la
sensibilidad para determinados analitos. La reticulacion se puede lograr incorporando uno 0 mas monomeros
funcionalizados en la capa de deteccidn, sometiendo la capa de deteccién a, p. €j., tratamiento mediante haz de
electrones o rayos gamma, por adicion o formaciéon de compuestos de coordinacién o compuesto iénicos en la capa
de deteccidén, o mediante formacion de enlaces de hidrogeno en la capa de deteccion. En una realizacion ilustrativa,
la reticulacion se lleva a cabo en presencia de un porogeno que posteriormente se puede extraer del sistema
reticulado para obtener una capa de deteccion porosa. Los pordégenos adecuados incluyen, aunque no de forma
limitativa, moléculas organicas inertes, tales como alcanos normales (p. €j., decano) o aromaticos (p. €j., benceno o
tolueno). Otros polimeros reticulados incluyen los polimeros estirénicos muy reticulados anteriormente mencionados.

Si se desea, el material de la capa de deteccidn se puede tratar para modificar sus propiedades superficiales o sus
caracteristicas de adsorciéon. Se puede emplear una variedad de estos tratamientos, por ej. mediante exposicion de
los microporos de una capa de deteccion inorganica a un compuesto de organosilano adecuado. La capa de
deteccion también puede ser, o bien en su lugar, se puede tratar con un material adecuado promotor de la adhesion
(p- €j., una capa de adhesivo de coextrusion hecha de titanio u otro material adecuado) para estimular la adhesién
entre la capa semirreflectante o la capa reflectante y la capa de deteccion. Dichos tratamientos también se pueden
aplicar a la capa semirreflectante o reflectante para estimular la adhesion a la capa de deteccion.

Para muchas aplicaciones, la capa de deteccién es hidréfoba, de forma deseable. Esto reducira la posibilidad de
que el vapor de agua (o agua liquida) cause un cambio en la deteccion del espesor 6ptico de la capa de deteccién
e interfiera con la deteccidn de un analito, por ejemplo, la deteccidn de vapores de disolventes organicos.

La capa de deteccién puede estar hecha de una monocapa o de dos o0 mas subcapas. Las subcapas pueden tener
diferentes configuraciones. Por ejemplo, pueden estar apiladas o dispuestas una junto a otra. Las subcapas también
pueden estar hechas de diferentes materiales seleccionados para absorber diferentes vapores de interés. Una capa
0 una serie de subcapas puede ser discontinua o tener un disefio. El disefio puede crear o eliminar una imagen
coloreada, palabra o mensaje tras su exposicién a un analito, proporcionando de esta forma una advertencia
facilmente identificable por el usuario. Los disefios de la capa o subcapas también pueden formarse proporcionando
una 0 mas porciones que son reactivas para un analito particular y una o mas porciones que no sean reactivas para
el mismo analito. También se puede depositar un disefio de material reactivo sobre una subcapa no reactiva, por €;.
haciendo que la capa disefiada sea lo suficientemente fina para que no sea evidente ninguna diferencia en el
espesor optico hasta que se absorba el analito. El espesor de la capa de deteccion también puede tener un disefio,
p. €., como se describe en US-6.010.751 (Shaw y col.). Esto puede permitir un modelo para desaparecer (por
ejemplo, cuando una porcion mas delgada se hincha hasta el mismo espesor que una parte mas gruesa) o aparecer
(por ejemplo, cuando una parte se encoge hasta un espesor inferior que el de una porcion adyacente).

Los dispositivos descritos pueden incluir capas o elementos adicionales si se desea. Por ejemplo, una capa porosa
de material compuesto cargado sobre sorbente (p. €j., un material no tejido de particulas de carbon activado
incluidas en una matriz de PTFE fibrilado tal como se describe en la US-4.208.194 anteriormente mencionada) se
puede colocar entre la capa reflectante y el medio sorbente, para homogeneizar vapores que permean al interior del
indicador o bien moderan por otra parte la respuesta del indicador a las condiciones del medio sorbente.

Los dispositivos descritos se pueden usar para una variedad de aplicaciones incluidos los respiradores de
vapores organicos, respiradores purificadores de aire (PAPR) eléctricos, trajes quimicos, filtros de proteccion
colectiva y otras aplicaciones con las que estan familizarizados los expertos en la técnica.
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La invencion se ilustra adicionalmente en los siguientes ejemplos ilustrativos, en los que todas las piezas y
porcentajes son en peso salvo que se indique lo contrario. Las abreviaturas mostradas a continuacion en la Tabla
1 se emplearon en algunos de los ejemplos:

Tabla 1
ABREVIATURA DESCRIPCION
bis-catecol; 5,5',6,6'-tetrahidroxi-3,3,3',3'-tetrametil-
BC , o T
1,1'- espirobisindiano
FA areno fluorado; tetrafluorotereftalonitrilo
DMF N,N-dimetilformamida
THF Tetrahidrofurano
Ejemplo 1

Se prepard de la siguiente forma un indicador de pelicula multicapa que contiene una capa semirreflectante impermeable,
una capa de deteccién de silice poroso y una capa reflectante permeable a vapores. En primer lugar, portas de vidrio se
revistieron mediante pulverizacion catédica usando un equipo de pulverizacion catédica Denton Vacuum Desk Il provisto
de una diana AuPd (relacién 60:40 de Au/Pd en masa) para proporcionar una capa semirreflectante con un espesor de
aproximadamente 5nm. La potencia y la duracion del revestimiento mediante pulverizacion catédica fueron de
35 miliamperios y 20 segundos, respectivamente, bajo un vacio de 13 Pa (100 militorr). Se depositdé una pelicula porosa de
silice sobre la capa semirreflectante mediante revestimiento por inmersion sol-gel. La solucion de silice se preparé usando
un procedimiento de hidrélisis en dos etapas. En la etapa 1, 231,6 partes de tetraetoxisilano, 195,2 partes de etanol
absoluto, 17,28 partes de agua desionizada y 0,715 partes de HCI 0,07 N se combinaron en un recipiente y se agitaron
con calentamiento a 60 °C durante 90 min para formar un sol de silice. En la etapa 2, 122,97 partes del sol de silice de la
etapa 1, 17,50 partes de HCI 0,07 y 5,75 partes de agua desionizada se combinaron en un recipiente y se agitaron durante
15 min. sin calentamiento externo. La solucion resultante sol-gel se agité durante 15 min. mas con calentamiento a 50 °C,
y a continuaciéon se diluyeron con 263,32 partes de etanol absoluto. Se prepard una solucion de revestimiento que
incorporaba etil celulosa combinando 25,25 partes de la solucién sol-gel de la etapa 2, 25,00 partes de alcohol de
isopropilo y 1,71 partes de etilcelulosa ETHOCEL™ Standard 20 Premium (de Dow Chemical Company) y se mantuvo en
agitacion durante la noche (durante 16 horas) en un recipiente cubierto para disolver completamente la etilcelulosa.

El porta de vidrio revestido con AuPd se revistid por inmersion en la solucidon de revestimiento usando una
velocidad de retirada de 10 cm/min, en un cerramiento mantenido a una humedad relativa de <30% para evitar la
condensacion de humedad durante el proceso de revestimiento. Esto aplicd el revestimiento sol-gel a ambos
lados del porta. Puesto que el revestimiento era transparente, se le dejé permanecer sobre ambos lados,
usandose el revestimiento de un cara para preparar una capa de deteccion porosa, y el revestimiento del otro
lado dejandolo para una eventual superficie de observacion. La muestra recubierta se dej6 secar en el
cerramiento de humedad controlada durante 2 min. El porta revestido se calenté a continuacién en un horno de
campana a 400 °C usando un ciclo de calentamiento de 30 minutos que implica un periodo de calentamiento de
11 min, un periodo de mantenimiento de 8 min a 400 °C, y un periodo de enfriamiento de 11 min. Para garantizar
la deshidratacién e hidrdlisis completa de las sustancias organicas, el porta se recalentd en una atmadsfera de aire
en el interior de un horno de caja usando un ciclo de calentamiento de 13 h que implica un periodo de
calentamiento de 2 h a 400 °C, un periodo de mantenimiento de 1 h a 400 °C, y un periodo de enfriamiento de
10 h para volver a la temperatura ambiente. La capa de silice en un lado del porta se recubri6 a continuacion con
una capa de adhesivo de coextrusion de 10 nm de espesor de Ti y una capa reflectora de 100 nm de espesor de
aluminio usando un equipo de recubrimiento evaporativo CHA Industries Mark-50 que funcionaba a una presion
base de 1,3 x 103 Pa (1 X 10° torr) y granulos n.° T-2003 con una pureza de 99,995% para deposicién a vacio
de 6 mm X 6 mm (de Cerac, Inc.) para la capa de titanio y granulos n.° A-2049 con una pureza de 99,99% para
deposicién a vacio de 6 mm X 6 mm (también de Cerac, Inc.) para la capa de aluminio.

Se utilizé un proceso fotolitografico de mordedura quimica por via humeda para preparar la capa reflectante de aluminio
permeable a vapores. Un promotor de la adhesion de hexametildisilazano (de J. T. Baker) re recubrié por giro sobre la
capa de aluminio a 2500 rpm, seguido por una capa recubierta por giro de PR 1813 fotorresistente positivo (de Shipley,
LLC) aplicada a 4000 rpm para proporcionar una pelicula de 1,3 micrometros de espesor. El material fotorresistente se
horneé a 96 °C durante 30 min. y después se expuso a luz UV durante 9 segundos, a una intensidad UV de 14 Pm/cm?,
a través de una fotomascara sobre dos secciones del porta. La primera seccion empled una fotomascara de bajo
mordiente con una matriz reguladora de orificios de 3 micrometros de diametro y separados con una inclinacion de
10 micrémetros. La segunda seccion empleé una fotomascara de alto mordiente con una matriz reguladora de orificios
de 3 micrometros de diametro y separados con una inclinacion de 5 micrémetros. Tras exposicion a la luz, el porta se
sumergio en un revelador MF319 (también de Shipley, LLC) durante 45 segundos, y a continuacién se endurecio por
horneado a 120 °C durante 30 min. El revelador elimind el material fotorresistente positivo en las regiones de orificios
irradiados para proporcionar un articulo 50 como el que se muestra en la Fig. 5a y la Fig. 5b, en donde 52 designa el
posible indicador multicapa de pelicula fina, 53 designa el sustrato de vidrio a través del que se observa el indicador 52,
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54 designa la capa semirreflectante de Au/Pd, 55 designa la capa de deteccion de silice porosa, 56 designa la capa
reflectante de aluminio, y 57 designa los orificios del material fotorresistente 58.

La mordedura por via humeda de la capa 56 de aluminio se realizé6 durante 90 segundos a 32 °C usando una
solucion de mordedura acida preparada combinando 500 mililitros de HsPO4 concentrado, 19,4 mililitros de HNO3
concentrado, 96,8 mililitros de acido acético concentrado, 32,2 mililitros de H>O y 0,6 mililitros de etilenglicol.
Después de la mordedura, la pelicula se aclar6é inmediatamente en agua desionizada. A continuacion, la capa de
Ti se sometié a mordedura usando una solucion de mordedura basica preparada combinando 100 ml de EDTA
0,1 M, 8 mililitros de NH4OH concentrado y 20 mililitros de H>O» al 30%. Después de la mordedura la pelicula se
volvié a aclarar inmediatamente en agua desionizada. Finalmente, el resto de material fotorresistente 58 se
despeg6 de la capa 56 de aluminio usando un despegador 1165 (también de Shipley, LLC) para proporcionar un
indicador 60 multicapa de pelicula fina como el que se muestra en la Fig. 6a y la Fig. 6b., en la que 66 designa la
capa reflectante permeable a vapores de aluminio y 67 designa los orificios de la capa 66 de aluminio.

Ejemplo 2

El indicador 60 de pelicula fina del Ejemplo 1 se evalu6 usando tres caminos de vapor diferentes. El primer camino de
vapor se muestra en la Fig. 7. Una corriente 72 de aire que contiene vapores organicos fluyé a través del indicador 60 por
encima del sustrato 53 de vidrio. Un trocito de papel 74 de carbon tejido colocado contra la capa 66 de aluminio reflectante
permeable a vapores permitid un camino de los vapores organicos de la corriente 72 de aire para alcanzar la capa 55 de
deteccion de silice porosa. Los rayos de luz incidente como el rayo 76 de la fuente de luz 77 fueron reflejados por la capa
semirreflectante 54 como el primer rayo 78a reflejado y mediante la capa 66 de aluminio como el segundo rayo 78b
reflejado. El segundo camino de vapor se muestra en la Fig. 8. La Fig. 8 es parecida a la Fig. 7 pero la corriente 72 de
aire que contiene vapores organicos alcanzo la capa 55 de deteccion de silice porosa a través de una pieza de lana de
vidrio 84 colocada contra la capa 66 de aluminio reflectante permeable a vapores. El tercer camino de vapor se muestra en
la Fig. 9. La Fig. 9 es parecida a la Fig. 7 y la Fig. 8 pero la corriente 72 de aire que contiene vapores organicos alcanzo
la capa 55 de deteccién de silice porosa a través de una pieza de material no tejido 94 microporosa de material no tejido
flexible cargada con carbono. el material no tejido 94 contenia aproximadamente 500 g/m2 (correspondiente a una
densidad eficaz de carbono de aproximadamente 0,22 g/cc) de granulos de carbon activado de malla 40 X 140 derivada
de cascara de coco (de Pacific Activated Carbon Co.), completamente dispersado en un material no tejido elastica fibrosa
fabricada con poliuretano termoplastico IROGRAN™ PS 440-200 (de Huntsman International LLC), preparada como se
describe en la publicacién de la solicitud US-2006/0096911 Al (Brey y col.). Se controlo el espectro de la muestra usando
una fuente de luz blanca, una sonda de reflexion de fibra éptica y un espectémetro. La Fig. 10 muestra una representacion
del desplazamiento de la longitud de onda frente a las ppm de estimulo de tolueno para cada camino de vapor, donde las
curvas A, By C corresponden respectivamente a los caminos del vapor mostrados en las Fig. 7, Fig. 8 y Fig. 9. Tal como
se muestra en la Fig. 10, los tres caminos del vapor tuvieron desplazamientos de longitud de onda similares para un nivel
dado de estimulo de tolueno. La curva C también muestra que el indicador 60 mantuvo su comportamiento incluso cuando
estaba en competicion de sorcidon con un material no tejido microporosa cargada de carbén activo.

Si se desea, el indicador 60 de pelicula fina se podria iluminar usando una fuente de luz externa usando un diodo
emisor de luz (LED) y evaluarse con un fotodetector. La Fig. 11 muestra un espectro adquirido de la muestra
realizada midiendo la respuesta inicial (Curva A) del indicador 60 de pelicula fina a vapor de tolueno a 50 ppm
(Curva B) y 2000 ppm (Curva C) de tolueno en funcion de la longitud de onda. La Fig. 12 muestra una simulacion
obtenida multiplicando el espectro de la muestra adquirido en la Fig. 11 por una aproximacion gaussiana del
espectro del LED, y calculando el cambio en la intensidad de la luz (en unidades arbitrarias) medido usando un
fotodetector adecuado. La sefal que recibiria un detector (p. €j., un detector PN, PIN o fotodiodo de cascada con
una respuesta espectral para emparejarse con la longitud de onda LED) se determinaria mediante integracion del
espectro LED/muestra. Como la sefal inicial (Curva A de la Fig. 11 y Fig. 12) esta normalizada a 512 cuentas
para un LED de color verde, la sefial detectada para un LED azul se aumentaria en 21 unidades arbitrarias para
una exposicion a 50 ppm de tolueno (Curva B de la Fig. 11 y Fig. 12), lo que indica que se obtendria una relacion
aproximadamente 5:1 de sefal a ruido (S/N) usando componentes convencionales. La relacién S/N se podria
mejorar adicionalmente incorporando una capa de silice mas gruesa en el indicador para estrechar el espectro de
la muestra inicial. También se pueden realizar cambios en el espesor global del indicador de pelicula fina para
optimizar el desplazamiento de la posicién del maximo con respecto a la salida espectral del LED. La Curva C de
la Fig. 11 y la Fig. 12 muestra la respuesta prevista para tolueno a 2000 ppm.

En los ejemplos siguientes, se utilizaron una fuente de luz y un espectréometro para medir el cambio en las
propiedades del sensor. Se apreciara, sin embargo, que los indicadores descritos se podrian visualizar facilmente
con iluminaciéon ambiental.

Ejemplo 3

Se preparo un indicador de pelicula fina usando polimeros de microporosidad intrinseca (PIM) como la capa de
deteccion, y un laser para practicar los orificios en las capas reflectantes y de deteccion.
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Preparacién del polimero PIM. El polimero PIM fue preparado a partir de monémeros BC y FA de forma general
segun el procedimiento notificado por Budd y col. en Advanced Materials, 2004, Vol. 16, n.° 5, pags. 456-459.
9,0 gramos de BC se combinaron con 5,28 g de FA, 18,0 g de carbonato de potasio, y 120 mililitros de DMF y la
mezcla se hizo reaccionar a 70 °C durante 24 horas. El polimero resultante se disolvié en THF, se precipito tres
veces en metanol, y a continuacién se secé al vacio a temperatura ambiente. Se obtuvo un producto sélido de
color amarillo que tenia un peso molecular (Pm) de 61.800.

Muestras de PIM con orificios procesados mediante Iaser. Un porta de vidrio se revistio mediante pulverizacion
catddica con una capa de 5 nm de espesor de Au/Pd usando un equipo de pulverizacion catédica Denton Vacuum
Desk Il provisto de una diana AuPd (relacion 60:40 de Au/Pd en masa). La potencia y la duracion del revestimiento
mediante pulverizacion catodica fueron de 35 miliamperios y 20 segundos, respectivamente, bajo un vacio de 13 Pa
(100 militorr). El polimero PIM se revistié a continuacién mediante giro sobre la capa de Au/Pd usando una solucién
de 4% del polimero PIM anteriormente descrito en clorobenceno revestido sobre la capa de Au/Pd a 3000 rpm. A
continuacion se deposité una capa de aluminio de 100 nm de espesor sobre el polimero PIM, usando un revestidor
por evaporacion Mark-50 de CHA Industries que funcionaba a una presién base de 1,3 x 103 Pa (1 X 10° torr), y
dianas metalicas formadas con microgranulos de 6 X 6 mm obtenidas de Cerac Inc. A continuacién, la muestra se
sometié a ablacion mediante laser usando un proceso de mecanizado de femtosegundos para crear una matriz de
orificios conicos a través de las capas de aluminio y de polimero PIM. Los diametros de los orificios cercanos a la
capa de aluminio tenian aproximadamente 13 micrometros, y se estrechaban hasta aproximadamente 5 micrometros
cerca de la capa de Au/Pd. Se muestra en la Fig. 13. una fotomicrografia de los orificios practicados con laser
(resaltados para que los datos medidos se vean mas facilmente).

Para evaluar la capacidad del indicador de pelicula fina resultante para competir con carbono microporoso en la
adsorcién de vapores organicos, el indicador se colocé bajo un trocito de la banda microporosa cargada con carbono
del Ejemplo 2, con la capa reflectante permeable a vapores de aluminio en contacto con la banda y su carbono
microporoso. La banda de BMF cargado con carbono contenia granulos de carbén activado de malla 40 X 140
derivados de cascara de coco (de Pacific Activated Carbon Co.), completamente dispersado en una banda elastica
fibrosa fabricada con poliuretano termoplastico IROGRAN™ PS 440-200 (de Huntsman International LLC), preparada
como se describe en la publicacién de la solicitud US-2006/0096911 Al (Brey y col.). La banda fibrosa tenia un diametro
de fibra eficaz de 17 micrébmetros y un nivel de carga de carbono de 500 g/m2, correspondiente a una densidad de
carbono de aproximadamente 0,22 g/cm3. Cuando alcanzo el equilibrio con 1000 ppm de ciclohexano fluyendo a
32 litros/min, el carbono de esta capa de material no tejido adsorbe aproximadamente 0,21 g de ciclohexano por g de
carbono. El indicador se ilumind y se observé a través del sustrato de vidrio usando un espectometro y una sonda de
reflexion de fibra optica mientras vapor de tolueno pasaba a través de la capa cargada con carbono y después del
indicador. Como se muestra en la Fig. 14, donde la Curva A y la Curva B representan respectivamente la sefial inicial y
la sefial a 50 ppm de tolueno, se observd un desplazamiento de la longitud de onda del maximo de aproximadamente
27 nm (de aproximadamente 606 nm a aproximadamente 633 nm). Esto indicé que la capa de deteccién de polimero
PIM mantuvo su funcionalidad de sorcién cuando se puso en competicion termodinamica con carbono microporoso.

Ejemplo 4

Se prepard un indicador de pelicula fina usando polimeros de microporosidad intrinseca (PIM) como la capa de
deteccion, una capa semirreflectante de Au/Pd, y una capa reflectante de nanoparticulas de plata. Usando el método
del Ejemplo 3, portas de vidrio se revistieron mediante pulverizacion catédica con una capa de 5 nm de espesor de
Au/Pd seguido por un revestimiento por giro (a 750 rpm) de una capa del polimero PIM sobre la capa de Au/Pd. A
continuacion, se prepararon dos indicadores diferentes usando una suspension de nanoparticulas de plata con la
capa de polimero. El indicador A se preparé usando la suspension de nanoparticulas de plata NPS-J (60% en
tetradecano) de Harima Corporation. El analisis mediante microscopia electronica de transmision (TEM) de las
particulas revel6 una distribucion de tamafos de aproximadamente 2 a 10 nm de diametro. Una cantidad de 0,08 g
de la suspension de nanoparticulas tal como fue recibida se mezclé con 2 mililitros de heptano para proporcionar
una suspension diluida que contenia aproximadamente 3,3% de plata. La suspension diluida se revistio mediante
giro sobre la pelicula de PIM a 500 rpm para proporcionar una capa reflectante permeable a vapores que tenga una
reflectividad de aproximadamente 62% a 500 nm comparada con una capa de referencia de aluminio de 100 nm de
espesor. El indicador B se prepard usando una suspension de nanoparticulas de plata SVE 102 (30% en etanol,
30 nm de diametro de particula medio) de Nippon Paint (America) Corporation. Una cantidad de 0,7 g de esta
suspension tal como fue recibida se mezclé con 2 mililitros de etanol para proporcionar una suspension diluida que
contenia aproximadamente 9,1% de plata. La suspension diluida se revistio mediante giro sobre la pelicula de PIM a
1000 rpm para proporcionar una capa reflectante permeable a vapores que tenga una reflectividad de
aproximadamente 70% a 500 nm comparada con una capa de referencia de aluminio de 100 nm de espesor.

Los indicadores se evaluaron con el método del Ejemplo 3 para evaluar su capacidad para competir con el carbono
microporoso para adsorcion de vapores organicos. En la Fig. 15, la Curva A y la Curva B respectivamente representan la
sefial inicial y la sefial a 50 ppm de tolueno para el indicador A. Analogamente, en la Fig. 16, la Curva Ay la Curva B
respectivamente representan la sefal inicial y la sefial a 50 ppm de tolueno para el indicador B. El indicador A presenté un
desplazamiento de longitud de onda de la sefial maxima de aproximadamente 20 nm (de aproximadamente 564 nm a
aproximadamente 584 nm) cuando se estimuld con 50 ppm de tolueno. El indicador B presentd un desplazamiento de
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longitud de onda de la sefial maxima de aproximadamente 17 nm (de aproximadamente 544 nm a aproximadamente
561 nm) cuando se estimul6é con 50 ppm de tolueno. Ambos indicadores A y B mantuvieron su funcionalidad de sorcién
cuando se pusieron en competicion termodinamica con carbono microporoso.

Ejemplo 5

Usando el método del Ejemplo 3, se prepard el polimero PIM a partir de los mondmeros BC y FA. Usando el
método del Ejemplo 3, portas de vidrio de 1 mm de espesor se revistieron mediante pulverizacion catédica con
una capa de 5 nm de espesor de Au/Pd seguido por un revestimiento por giro (a 1500 rpm) de una capa del
polimero PIM sobre la capa de Au/Pd. Usando el método del Ejemplo 4 (Indicador B), una suspensién diluida de
nanoparticulas de plata SVE 102 se revistié mediante giro sobre la pelicula de PIM para proporcionar una capa
reflectante de nanoparticulas permeable a vapores. El indicador de pelicula fina resultante tenia un aspecto
verdoso amarillento cuando se observé visualmente a través del porta de vidrio. Se utilizé el adhesivo de
endurecimiento optico mediante DYMAX™ n.° OP-4-20641A UV comercializado por Dymax Corporation para
adherir el indicador a la pared lateral interior de un cartucho de filtracion preparado a partir de resina de
policarbonato transparente, con la capa reflectante de nanoparticulas permeable a vapores orientada hacia el
interior del cartucho. El cartucho se llené con 45,7 g de sorbente de carbdn activado. Se perforaron orificios
pequeiios en la cubierta del cartucho inmediatamente por encima y arriba del indicador para garantizar un flujo de
vapor adecuado en la interfase del indicador/lecho sorbente. El cartucho se estimulé usando 50 ppm de tolueno
en aire seco (<HR 3%) fluyendo a 64 litros/min. El indicador se controlé a través del cuerpo del cartucho de
policarbonato a una profundidad del lecho de 50-60% usando una sonda de reflexion de fibra dptica que tenia un
diametro de punto de iluminacién de <1 mm y un espectrofotometro Ocean Optics. Entre 6 y 16 horas después del
inicio del estimulo de tolueno, el indicador mostré un desplazamiento gradual hacia el rojo que representé un total
de 14 nm. Teniendo en cuenta la posicién del indicador en el cartucho, el calendario y la magnitud de la respuesta
del indicador fueron consistentes con los datos de concentracion obtenidos por separado usando un detector de
fotoionizacion MULTIRAE™ IR de RAE Systems Inc. colocado a la salida del cartucho. Los datos del indicador y
los datos del detector de fotoionizacion IR se representan graficamente en la Fig. 17.

Se montd un segundo cartucho de la misma forma que se estimulé con 500 ppm de estireno en aire seco (<HR
3%) fluyendo a 64 litros/min. Se ajustd angularmente un microscopio informatizado QX5™ de Digital Blue
Corporation de forma que el indicador aparecio6 inicialmente verde al observador, y se utilizd para registrar el
aspecto del indicador ante un estimulo con vapor de estireno. A medida que progresa el estimulo, la coloracion
inicial verde del indicador cambié a naranja junto con un frente de cambio de color que se desplazé desde la
entrada del cartucho hasta su salida. Un histograma RGB de la coloracion verde inicial devolvi6 valores promedio
de r=145, g=191, y b=121. Una vez el indicador respondio al vapor de estireno cambiando de verde a naranja, los
valores del histograma fueron r=208, g=179, y b=127. La Fig. 18 muestra una renderizacion en blanco y negro de
la coloracion del indicador en una parte intermedia del experimento e ilustra la progresion y el aspecto del frente
de onda de vapor. Las partes visibles de color verde y naranja se han identificado con las letras G y O, el frente
de onda se ha identificado con la letra W, y la direccion del flujo de estireno se ha identificado con la letra S.

Ejemplo 6

Usando el método del Ejemplo 3, se preparé el polimero PIM a partir de los monémeros BC y FA. Usando un
evaporador Mark-50 de CHA Industries que funcionaba a una presion base de 1,3 x 103 Pa (Ix10'5 torr) y granulos
n.° T-2003 de titanio (pureza de 99,995%, 6X6 mm, de Cerac Inc.), portas de vidrio limpios se metalizaron con una
capa semirreflectante de 10 nm de espesor. Una solucion al 4% del polimero PIM en clorobenceno se revistid
mediante giro sobre la capa de Ti a 1000 rpm. Usando el método del Ejemplo 4 (Indicador B), una suspensién diluida
de nanoparticulas de plata SVE 102 se revisti6 mediante giro sobre la pelicula de PIM para proporcionar una capa
reflectante de permeable a vapores. Después de la deposicion de la plata, la muestra de pelicula se calenté a
150 °C en aire durante 1 hora. El indicador de pelicula fina resultante tenia un aspecto verdoso cuando se observo
visualmente a través del porta de vidrio. Se utilizo el adhesivo de endurecimiento 6ptico mediante DYMAX™ n.° OP-
4-20641A UV para adherir el indicador a una capa de porta de vidrio adicional. La pila de portas de vidrio resultante
se adhiri6 a la pared lateral interior de un cartucho de filtracion fabricado en plastico de policarbonato transparente. A
continuacion, usando un método como el descrito en la US-4.153.661 (Ree y col.) y en el Ejemplo 1 de la US-
4.208.194, se form6 una masa combinando una dispersion acuosa de particulas de politetrafluoroetileno (“PTFE”)
con particulas de carbon activado finamente molidas. La masa se molturé y se seco, pero no se sometié a
calandrado para proporcionar una banda de material compuesto de particulas de carbon activado incluidas en una
matriz de PTFE en forma de fibrillas. Una capa de la banda de material compuesto de carbono se uni6 al borde
superior de la pila de portas de vidrio y se plegd hacia abajo para cubrir la capa reflectante de nanoparticulas
nanoporosas. El volumen restante del cartucho de filtracion se llend a continuacion con 45,8 g de sorbente de
carbon activado. Se perforaron orificios pequefios en la cubierta del cartucho inmediatamente por encima y arriba del
indicador para garantizar un flujo de vapor adecuado en la interfase del indicador/lecho sorbente. El cartucho se
estimuld con 200 ppm de estireno en aire seco (<HR 3%) a un caudal de 32 litros/minuto. Usando iluminacion
ambiental, una camara inaldambrica TRENDnet™ Modelo TV-IP201W (de TRENDnet Company) se ajustd
angularmente de forma que el indicador apareciera de color verde a la observacion, y se utilizd para registrar el
aspecto del indicador cuando se estimulé con vapor de estireno. A medida que avanzo el experimento, el color del
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indicador cambid del color verde inicial a rojo intenso, y el cambio de color aparecié en primer lugar cerca de la
entrada del cartucho de filtracién y desplazandose en direccion a la salida del cartucho. Cuando se detuvo el flujo de
vapor, el frente de onda se enturbid ligeramente pero no se acercé ni se alejo de la salida del cartucho. Un
histograma RGB del color verde inicial devolvié valores promedio de r=30, g=99, y b=51. Una vez el indicador
respondio al vapor de estireno cambiando de verde a rojo, los valores del histograma fueron r=97, g=56, y b=66. La
Fig. 19 muestra una renderizacion en blanco y negro de la coloraciéon del indicador en una parte intermedia del
experimento e ilustra la progresion y el aspecto del frente de onda de vapor. El sorbente de carbono se ha
identificado con la letra C, las partes visibles del indicador de color verde y rojo se han identificado con las letras G y
R, el frente de onda se ha identificado con la letra W y la direccién del flujo de estireno se ha identificado con la letra
S. El frente de onda era notablemente mas uniforme que el frente de onda de la Fig. 18, que implicd un cartucho de
filtracién que no incluia una banda de material compuesto de carbono entre el indicador y el medio sorbente.

Ejemplo 7

Usando el método del Ejemplo 6, se revistié de forma evaporativa una capa semirreflectante de titanio de 10 nm
de espesor sobre un porta de vidrio limpio. El porta de vidrio revestido con Ti se monté a continuacion sobre un
electrodo plano. A su vez, el electrodo se montd en una camara de vacio de aluminio provista de una bomba
turbomolecular en serie con una soplante Roots y una bomba mecanica seca. La camara se cerré y se hizo el
vacio mediante la bomba hasta una presion base de 4 N (0,0005 Ton). Una mezcla de tetrametilsilano, oxigeno y
butadieno en estado gaseoso se introdujo en la camara a los caudales respectivos de 100 centimetros cubicos
estandar por minuto (sccm), 100 sccm y 160 sccm. Se formd un plasma alimentando el electrodo plano con una
fuente eléctrica de radiofrecuencia modelo RF50S (de RF Power Products) que funcionaba a través de una red de
emparejamiento de impedancia Modelo AMN3000 de PlasmaTherm Inc.). Mientras el plasma estaba en
funcionamiento, la potencia administrada se mantuvo a 75w y la presion de la camara se mantuvo a 4,9 Pa
(37 mTorr). La deposicion se llevo a cabo durante 14 minutos para obtener una pelicula organica fina depositada
en el plasma que tiene un espesor de 0,768 micrometros. La pelicula fina depositada en el plasma se recocié en
un horno de vacio a una temperatura 450 °C durante 1 hora para proporcionar una capa de deteccién de pelicula
fina microporoso en la parte superior de la capa semirreflectante de titanio. Una cantidad de 0,0475g de
suspension de nanoparticulas de plata SILVER NANOINK™ en metanol (Lote S Ag 031027W, de Advanced Nano
Products Co., Ltd, Corea) se diluyé con 2 mililitros mas de metanol para proporcionar una suspension diluida que
se revistio por giro sobre la capa de deteccion de pelicula fina a 1500 rpm. La capa de nanoparticulas de plata
revestida por giro resultante se dejo secar, proporcionando una capa reflectante de nanoparticulas de plata de
pelicula fina permeable a vapores en la parte superior de la capa de deteccion de pelicula fina.

Para evaluar la capacidad del indicador resultante para competir con el carbono microporoso por la adsorciéon de
vapores organicos, el indicador se coloc bajo un trocito de la banda de material compuesto de carbono utilizada en el
Ejemplo 6, con la capa reflectante permeable en contacto con la banda de material compuesto de carbono. Se observo
el aspecto del indicador a través del sustrato de vidrio con un espectometro y una sonda de reflexion de fibra optica
para evaluar la coloracion del sensor. El sensor se expuso a corrientes de vapor de tolueno, metil etil cetona y
etilbenceno que atraviesan la banda de material compuesto de carbono. Las corrientes de tolueno y metil etil cetona se
mantuvieron a una humedad relativa menor de 5% y la corriente de etilbenceno se mantuvo a una humedad relativa de
82%. Los resultados se muestran en la Fig. 20, donde las Curvas A, C y D respectivamente muestran la concentracion
de vapor de metil etil cetona, tolueno y etilbenceno frente al desplazamiento de la longitud de onda observado, y donde
la Curva B muestra la concentracion de vapor de tolueno frente al desplazamiento de la longitud de onda cuando no se
utilizé la banda de material compuesto de carbono. Los resultados de la Fig. 20 muestran que el indicador descrito
presenté desplazamientos de la longitud de onda de aproximadamente 6 a 16 nm a una concentracion de vapor de
200 ppm, y desplazamientos de la longitud de onda de aproximadamente 12 a 21 nm a una concentracion de vapor de
2000 ppm. Las Curvas B y C también muestran que la capa de deteccién porosa del indicador descrito mantuvo su
capacidad de sorcion aun cuando se puso en competicion termodinamica con carbono microporoso.

Ejemplo 8

Usando el método del Ejemplo 3, se preparé el polimero PIM a partir de los monémeros BC y FA. Usando un
evaporador Mark-50 de CHA Industries que funcionaba a una presion base de 1,3 x 1073 Pa (1x10™ torr) y
granulos n.° T-2003 de titanio, portas de vidrio limpios se metalizaron con una capa semirreflectante de 10 nm de
espesor. Una solucion al 4% del polimero PIM en clorobenceno se revisti6 mediante giro sobre la capa de Ti a
2000 rpm. Usando el método del Ejemplo 4 (Indicador B), una suspension diluida de nanoparticulas de plata SVE
102 se revisti6 mediante giro sobre la pelicula de PIM y se secé al vacio a temperatura ambiente durante
12 horas para proporcionar un indicador multicapa de pelicula fina con una capa de deteccion PIM situada entre
una capa semirreflectante de titanio y una capa reflectante de particulas permeable a vapores. El indicador tenia
un aspecto verdoso cuando se observo visualmente a través del porta de vidrio y la capa semirreflectante.

Para evaluar la capacidad del indicador para competir con carbono microporoso por la adsorcion de vapores organicos,
el indicador se colocd bajo un trocito de la banda 94 de material no tejido cargada con carbono usada en el Ejemplo 2.
En el equilibrio con 1000 ppm de ciclohexano fluyendo a 32 litros/min, el carbono de la capa adsorbe 0,21 g de
ciclohexano por g de carbono. El aspecto del indicador se observo a través del sustrato de vidrio con un espectometro y

13



10

15

20

25

30

ES 2 548 760 T3

una sonda de reflexion de fibra Optica, y se midié en aire seco (<3% HR) a una humedad relativa de 85%. El indicador
presentd solamente un desplazamiento espectral de 3 nm a una humedad relativa de 85% comparado con los
resultados en aire seco, demostrando de esta forma que el indicador fue por lo general insensible a condiciones con
alto contenido en humedad. A continuacién, manteniendo una atmaésfera con una humedad relativa de 85%, la banda
de material no tejido cargada con carbono se expuso a vapor de estireno a 20 ppm. El indicador presentd un
desplazamiento espectral de 23 nm, demostrando que el indicador mantuvo su funcionalidad de sorcion cuando se
puso en competicion termodinamica con carbono microporoso expuesto a una corriente de analito humedo.

Ejemplo 9

Usando el método del Ejemplo 6, se revistié de forma evaporativa una capa semirreflectante de titanio de 10 nm de
espesor sobre dos portas de vidrio limpios. Se preparé un polimero PIM con un peso molecular promedio en peso (Pm) de
62.900 usando el método del Ejemplo 3 y los mondémeros BC y FA. Una solucion del polimero PIM al 3,2% en una mezcla
60/40 de clorobenceno/tetrahidropirano se revistio por giro sobre las capas de Ti sobre los portas de vidrio revestidos a
1000 rpm. Una cantidad de 1,0 g de nanoparticulas de plata SILVERJET™ DGP 40LT-25C (43,25% en metanol, de
Advanced Nano Products Co., Ltd., Corea) se afadio a 2 mililitros de metanol para obtener una suspension diluida que
contenia 16,8% de solidos. La suspension diluida se revistid por giro a 600 rpm sobre la capa de PIM de cada porta
revestido. Un porta se sec6 a continuacion al aire y se identifico6 como el indicador A. El otro porta se calenté a 150 °C
durante 1 hora para sinterizar parcialmente las particulas de plata y se identifico como el indicador B. El indicador B mostro
una reflectividad de aproximadamente 39% a 500 nm para una capa de referencia de aluminio de 100 nm de espesor.

Para evaluar las capacidades de ambos indicadores para competir con carbono microporoso por la adsorcion de
vapores organicos, la cara revestida de cada porta se coloco contra un trocito de la banda 94 cargada con carbono
usada en el Ejemplo 2, con el reflector de nanoparticulas permeable en contacto con la banda cargada de carbono. Los
indicadores se observaron a través del sustrato de vidrio y la capa semirreflectante usando un espectémetro y una
sonda de reflexion de fibra éptica. Los indicadores se expusieron a una corriente de vapor de tolueno de 50 ppm que
atravesaba la banda cargada con carbono. El maximo espectral del Indicador A se desplazé de 532 nm a 558 nm, y el
minimo espectral del Indicador B se desplazé de 609 nm a 629 nm, demostrando que, en cada caso, el indicador
mantuvo la funcionalidad de sorcion cuando se puso en competicién termodinamica con carbono microporoso.
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REIVINDICACIONES

1. Un dispositivo protector que comprende un cerramiento que incluye una entrada de gas, una salida de
gas y un indicador multicapa en capa fina, en donde:

A) el cerramiento contiene medio sorbente que puede sorber un vapor de interés que fluye
desde la entrada hacia la salida;

B) el indicador multicapa en capa fina comprende:

i) una capa porosa detectora cuyo espesor Optico cambia en la presencia del vapor,
situada entre

ii) una capa semirreflectante que se puede ver desde el exterior del cerramiento y
iii) una capa reflectante permeable al vapor; y

C) la capa reflectante esta lo suficientemente cerca del medio de forma tal que en estado de
equilibrio a la concentracion de vapor aplicada entre al menos una parte del medio y el vapor, el
vapor puede pasar del medio por la capa reflectante y hacia la capa de deteccion y cambiar el
espesor optico de la capa de deteccion lo suficiente para producir un cambio discernible
visiblemente en el aspecto del indicador tal como se observa a través de la capa
semireflectante.

2. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en donde la coloracion de interferencia se crea o se destruye
dentro del indicador cuando esta en presencia del vapor.

3. Un dispositivo segun la reivindicacion 2, en donde el indicador proporciona un cambio colorimétrico en el
aspecto sin necesitar una fuente de luz eléctrica, detector 6ptico o analizador espectral.

4. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en donde el indicador se ilumina usando una fuente de luz

externa y se evalua usando un fotodetector.

5. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en donde un frente de cambio de color avanza junto con el flujo
de vapor a través del medio mas alla del indicador.

6. Un proceso para fabricar un dispositivo de proteccion, comprendiendo dicho proceso:
A) proporcionar un cerramiento que incluye:

i) un espacio para contener medio sorbente que sorba un vapor de interés fluyendo a través
del cerramiento; y

ii) un indicador multicapa en capa fina que comprende:

a) una capa porosa detectora cuyo espesor Optico cambiara en la presencia del
vapor, situada entre

b) una capa semirreflectante que se puede ver desde el exterior del cerramiento
y

¢) una capa reflectante permeable al vapor;
B) colocar el medio en el cerramiento en proximidad suficiente de la capa reflectante de tal forma que en
saturacion de al menos una parte del medio con el vapor, el vapor puede atravesar la capa reflectante
hacia la capa de deteccion y cambiar el espesor 6ptico de la capa de deteccion lo suficiente para
producir una cambio discernible visiblemente en el aspecto del indicador tal como se observa a través
de la capa semireflectante. y
C) precintar el cerramiento.

7. Un proceso segun la reivindicacion 6, en donde el dispositivo comprende un cartucho del respirador
purificador de aire.

8. Un proceso segun la reivindicacion 6, en donde el indicador es flexible y se puede doblar sin fracturarse.
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Un proceso segun la reivindicacién 6, en donde el cerramiento comprende una abertura de visualizacion
transparente sobre el indicador.

Un proceso segun la reivindicacion 6, en donde el medio comprende una solido finamente dividido.

Un dispositivo segun la reivindicacién 1 o un proceso segun la reivindicacion 6, en donde la capa
reflectante contiene nanoparticulas de metal.
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