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por #0 afio

por "Un procedimiento pers obtener in materisl séiide sorbap-.
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& fevor de THE BRITISH FETROLEUM COMPANY LIMITED, de nzclone-
1ided briténics, domicillads enm: Britennic House, Moor lene,
IIO.NDON, B.Ceio (Gran Bret&ﬁa).
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MEMORIA DESCRIETIVA

Lg presente invencidén se veriere & combinsciones sorben-
tes seieouvas.

En los dWltimos efios he hebido un gren interds en 1los
normales muteriales sélidos que pueden sorber selectivemente
los componentes de una mezola liquide o geseosa, y de los
ouales el componente sorbido puede ser couveniaentements sapa-
rudo, y especialmenie en uquellus suStenclas gque membtlenen su
forma séiide despuéds de la separacidén de 1los componenies sor-
bidos. Reclentemente sorbentes potencislmente provechosos no-
-zeoliticos hen sido formsdos, y le produceién y uso de estos
meterieles es exeminadas en ias solicltudes de pefente britd-
nicss nimeres 38706/65, %8706/66 y 18887/66.



Los materisles exeminsdos en lug cltadas sollcitudes
de patente y referidos en ellss como “meterisles tipo BNTV
tienen un nfolso ciclotrifdsfaceno, e;s declr, tiemen une éa-

trucsure nuclear bésiocasd
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El materisl preferido es aquel sn el cual el grupo
= """°\
\" M .O/

esté& enluzado 8 ouda 4tomo de £ésforo de lu estructurs basi-

rt——

ca, es decir, el compuesto prererido es el tris-(o fenileno-
dioxi)-ciclotritosfaceno (EENT). .

Los meterisgles upo-’-;'?m'rezﬂeridos en las citadas soli-

10 ocitudes de pateante son sorbentes selactivos, el témins "sor-

" bentes" siendo definido pare incluir adsorbentss y sbsorben-

tes,. L:)s sorbentes salectivos pusden ser combinsdos gon otros

materia.les al 1in de sumentar la resistencia mecdnios de la

composicidn y la posibilided de aumenter su dree superiiciul

15 efective. EL otro muterial debe dessablemente ser intrinse-

ocamente no-sorbente, cataliticemente inexte y presente en une

menor centlided que la requeride pare dsr & la composicidn la

requaride resistencia. Debe también ser inerte térmica y qui-

micemente bejo lus condiciozes de uso de la compos icidn,

20 La sollcitante he comprobado gue el uso de clertsas re-
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sines temmoentablas como ligadoras pura los materiales tipo
PNP suministren ung composicidn de sleveda resistencis meocé-
nica y otras desesbles propledsies rfmloas, peroc con Poce O
sin reduceldn de wotividad en compsracidn & le suspuncle
suelta, y no indeseseble actividad catelitica.

Si se desea un materisl més satisfactorio puede ser usa-
do en unidn con la resina sintéticu.

La invencidn en consecusncia consiste en un procedimien~
to paré obtener un material cuya composicidn comprends un com-
puesto oapaz de Iormer une inclusidn complete més rdcilmente
con uno ¢ més oomponentes de unag mezcle que comprende compo-
nentes seleccionsdos de hidrocarburos elquenilaromdticos te-
nisndo 8 o 9 4tomos de carbono por molécula que con otros

componentes, y teniendo la estructura nuclear bésica;

N\
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y une o més resine termostable ourada teniendo una temperatu-
re de descomposicién no menor que le de dicho compuesto, ¥
slendo resistente & los compomentes de dicha mezcls a tempera-
turas superiores & este temperatura de descomposicidn.

La tempersiura de descomposicidn de la resineg o del ma~-
terial tipo-ENT es deiimide como siendo la temperaturs minime
& qus ocurre la degraiaclén sustencial.

Resinus termoestables conveniantes pueden ser seleccio-

nades de leg resinss epbxido, resinas poliesteres, resinas
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eminicas, resinag tendlicas y poliuretancs. lLe temperatura

de descomposioién del materisl tipo-PNT es un factor regule-
dor gue afectaz uwn procaso de reparaoidh ueéndolo, y claramen-
te Lz realsa usade depe ser capasz de resistir tempersaturas
guperiores 8 1o menos a esta temperaturs de descomposiclén.
Dete tambidén resistir cualguier accidn disolvente ejercida por
los ocompoxentes sorbidos o los componentes no Sorbidos en uso,
Yy @8 prefarido, para ¢ reune ambos requerimientos, que ls

temperatura de desocomposiclén de la resing no see memor ¢ue
2002 C.

7 Ia omposicidn de le invencidén pusde contener sobre el
50 % en peso del meterisl Tipo-PNT de lo resing cureds ¥ de
preferencia de b & 25 % en peso.

Lag resj.ﬁas termdestables pueden ser autocurables, por
ejemplb por aplicacién de calor, o pusden gexr curadsd Por &plie-
cecldén de un agente de carado o endnrecedor. Bste endurscedor
pucie obrar enire si con el material Tipo-ENT pare producir e-
tectos indesesbles tules como unu reducoidén de la resistencie
mecénics de lz composicién resine-PNT si una resina tal es ou-
ruda en presencie del materisl tipo;PNT, como 8 dessgble, ¥y
e8 por esto preferldo en wste cuso gque cuslguier separado o ex-
terno endurecedor usszdo no pusde obrar antre sf con el mate-
rigl tipo-ENT. En particunlar, és desegble que los endurecedored
tipo-emina, vl como iz bexsming, fio se usen, y 108 endurecedo-
res tipo- snhidrido, por ejemplo snhidrido mslelco, son preie-
ridos. les resinas antocurables son, no obstente, preferidas &
les vesinng oursdes por sgentes gquimicos externos.

Las resinas pueden ser liguidss o s8dlides en su estads no

curado (miradas como estando & temperaturs embiente), Unz re-

-
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sing 1iquide puede Ser de un modo inherente asl, o pusde mer
une solueidn o dispersién en un disolvente tal como metencl,
etanol o acetom. Es preferible user uns resing sélide.

Les composic iones resins~PNT tienen proplededes fisicas
considerablemente m jores compsredes al PNT suslto. En parti-
culexr el TPNT se ha comprobudo que tieme buenas propledudes
sorbedoras cuanio estéd compue 560 con une resina &8l como pro-
pledades fisioczs me jorndas ocomparaias con TENT suelto. BEsto esB
sorprendenite y& que el TPNT iorma, en unidén con el comporente
o componente 8 sorbidos, espaciemientos periddiceauente Tepi-
tiendo estrias o poros dentro los cuales los componentes 80r-
bldos se ajudtan, y es de creer que probablemente la resina
bloguea los poro8 y con égto causa le deteriorecidn de lag eri-
ciense separacidn.

De preterencis dursnie la preparacién de ia composicién
se debe asagursr que Lo oourra el bloqueo de los poros que
contiene el material. Es ademis deseable que el mesterisl poro-
80 se voletillice durente el curado de le resina, y& que esio
m Joxe la ericlemcie sorbedors de lu composiecidn finsl, Estd
postulado que este materiazl volatilizsble, ocon sbendono de los
poros del sorbente a travds la vesine dursunte la ourasoién, ex-
tiende los poros a la superiicle de la resing y de este modo
los hsce accesibles & los compongutes sorbibles, y& gque los
meterieles tipo-PNT referido, § el TENT en peartioulsr, sole-
mente forman estrias compla jag en mesénola de los componen-
tes sorbidos, el (ltimo conveniemtenms ute suministrs el materiel
volatilizable durente lu operzcidén de curado. Bste meterial
puede ser, por sjemplo, elegldo ded benceno, tolueno y los xi-

lsnos, 81 lu resina ein curer es8 disunelfa o disperssde en wn
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disclventes este puade conve nientemente, PaXo No moesariamen-
te, ser el mismo que el sorbeto.

S1 se deses el materisl tipo~-PNT mismo pusde ser dispsr-
gado en un liquido. Esto faclliterd la intermezele de l resi-
na y el sorbente, psro puede sfacter sdverssmente las propie-
dades ff{sicas de le composicidén fingl y en cuslquier evento
algo o todo de tal liquido deberd ser separsdo en glgunsg ete-
re durante lg preparacidén de lw composicién. No obstente, si
tal liquido es uswdo es preferible igualmute gue en 61 la re-
ging ses disuslta 0 disperseds y tembién cuzlquier componante
sorbido.

El procedimisnio de le invencidén consiste en prepersr
[vhat=2 oombosicidn que comprende un compuesto ocapez de rormer
une inclusién total més idcilmente con wio o més componentes
de wne mezcla que comprende comporentes ssleccionzdos, de hi-
drocurburos slquileromiiicos que tiensn 8 o 9 4tomos de oar-
bono por moldenla e hidrocusrbures algquenilaromiticos que tie-
nen 8 o 9 &tomo8 de cerhono por molécula que con los otros

componamtes, y Que tiene la estruectura nuclear bésica:
\ .~
r N
v/ \n

g
/\/'\

20 y una o més resinas sintdtiocas termoestables curedas taniende

unsa temperatura 66 descomposicién no menor que aqualls de di-
cho compuesic, Yy que son resistentes a 108 componsntes de di-

cha mezola s ftemperuaturas sobre esta temperatnra de desScompo-
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sioldn, al acual comprande el meXcledo de 1l& reSilk no oureds
con dicho compuesto y la curacidn de le mezcle a une tempe-
returs no meyor que 2202 C, hasta que sustancislmente no ocu-
rra ye pérdide de ;peso..

El curado es de preierencie efsctueds @« una tempersturs
entre los 100% C. y 200t C.

ElL pré:ﬂe;rido prdcém de preperacidn de las composic iones
de 1s invencldén variard segin que la resina ussda Sea liquida
0 s6lide. En el primer czso la resins y el materisl tipo-PNT
son mezclados g Tondo en proporcioned tales que las :f.inalea'
composiciome 8 curades contlenen las proporcionss de resina in-
diocadns8 entes, junto con un volumen de disolvente tal que ung
Iina y consistente paste es iarmade y ningin endurecedor se
requiers. La pérdids de peso ocurrids en el ourado debe ser
tomeda en éuanta. El disolvente a8 lusge @separado de preteren-
ole por sopledo de je puste, extendide enm une rine cgpz, con
un gas iverte ssaco tal como nitrdgenoc. El material resultante
es celentado, de prererencia en une tinse o&pe, & una presidn
de 0 8 14 mumdsierus J & una temperaturs no msyor que 220% Q.
de modo de Secar el materisl en un poivo sualto libre minimi-
74030 8L miemo Tiempo le ountldsd de curado de la resine. Asf,
por ejemplo, 81 el TENT es el sorbente usado, el oalentamlen-
to dehe de preierendia ser efootuado & ung temparaturs de des-
de 20 a 2002 Q., y més preferemtems ute desde 80 & 150% 0. El
polvo asf obtenido es aglomerado (y preferiblemente g:éannla-
do & través de un temiz de malla 18 BSS ¥ luego eglomeredo).

Bl sglomeramiento es de preferencie de "I%" de pulgeda &

1 de pulgada de aldmetro de aglomexedo, y més preferiblemente

4

dssde_l de pulgada & _$ de pulgada de dlémetro de eglomerei—
16 16
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do. EL original o repatido aglomerados son usados por calen-
temienmto, de preferencis en una fine cups én uns stméstera
inerte a une presién de 1,36 stmésferas y a una temparaturs
no meyor que 2202 G, Si el srbente es TENP, el ocurado e& pre-
feriblemente efectusdo & 100-200% G., y més particnlarmente
desde 120 & 1702 C,, & une prasi&n prefarida de 1,36 stmésfe-
res, @e jreferencla de O & 0,68 stmésferas, duremte 0.25 e 24
hores, em ung gtmdésfera imrte,

81 se usz una resing sflida no cuwrsda es preferihlemen-
te en forms de un iino polvo euelte libre. ILa resina y el me-
terisl % ipo-PNT son mezcledos @ fondo en la proporeién indi-
cada entes témé,ndo en cuenta ls pérdida de paso ocurrilds du-
rante el ourado, y el materisl regultente es eglomerado y de
preferencia granulsdo a través de un tamiz de malls 18 BSS
antes de nweve aglomerado. Bl sglomeramisnto es de preferen~
cla efectuado pere producir eglomerados que tienen un dldme-

tro de desfie _1_ & 1 de pulgada, y més preferiblemente desde
i6- 4

A_a % de pulgade. Bstos eglomsrados son curados bajo las
16 16 .

condiciones cltmdes antea pare las composicionss prepersias
de resinas liquidss.

Aun cuendo se ha deserito el sglomerado, y este ea pre-
forido, lé composicidén puede est&;r Iormeda de cualgulexr iorma
conoclda. Puede, por ejemplo, slternativamente ser extrulde,

0 3er trateds formendo wn s6ilido granular y useda como tel.
Pusde ser desesble syuder le operascidén de formacién por eve-
poracién de perte de cnelguier disolvente presente entes de
tal formaclén y luwego seperacidn del resto del disolvemte des-

pués de la formaoidn o sustencislmente todo el disolvente pue-
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de ser ssperado untes de la formaclén y el muterigl seco 101~
nado e

Las composiclones de ls lnvenclién pweden ser usadss en
pwooesds pare le sepsracién de los componentes de mezcles
que comprenden comporenie s seleccionudos de hldrocarburos
alquenilsrométiicos y slquilerométicos ee ¥ Og, por ejemplo,
la sepuracién de m-y p-xilieno en Yase Lfguide o de vapor,
le Gltima siendo 1 pi'eferida. Talas procesos comprenden uns
ebape o absorcidn y une desadsorcién con una purgs interme-
dla facullative. De preferencis le temperaturs del proceso
no diebe exceder los 2002 ¢, en ningdn tiempo.

La invencién es iius‘crada por Loa siguientes ejemplos,
de los cuales el ejemplo 3 es de comparacién.

EJEMPLO 1

19 gremos de une resine epéxido lfquida denominsda por
los iubricaunte s "Araldite AY 18", y lu apropisds cemiidad de
endurecedor ( denominudo “HZ 18“3 fueron usados como one S0-
luoién en b milflitros de toJ.u;n.o.

El endurecedor ery uns solucién de 4,4'-Gleminedifenil-
metano. la resina soles tenfe uns gravedsd espeociflcs de L.18,
une viscoslded de 200-400 poises & 20% ¢, y un equivalenfe
epéxido de 5.0 - 542 grumos por ki.l.og:.;a'mo de resing.

Lg colucidn rué udicionude a une dispersién de 85 gre-
moe de tolueno couteniendo TENT en 20 mil{iitros ae Tolueno,
Lg mezola zné muy egitedas y el tolusno lentamente eveporedo &
une tempersture de <02 Q, huste obteuer unw puste rirme. Este

pusta fud exvtruida & travwds de un orificio de 3 de pulgadag
16



10

15

&0

- 10 =

y el extrufdo cur.ado por calentemiento durente 3 horws &
1508 C. & nus presidn de 200 milimetros de mergurio.

) Bn un segunde métedo le preperscidn rué repeuids pere
lu eveporacién del tolueno bajo 1us condiciones de tempers-
ture indicedas sntes rud continuude despuds de le etapa de
tormacidn de la pasta he Sty obterer un polvo seco, Una por-
clén de este polve Iué eglomereds pars rormar sglomerados
de 1L de pulgeda y otra poreién pure formar sglomersdos de
__:g_._;_ Brie pulgada, los cuales rueron curados bajo lus mismas con-
dlit:ziones come le extrusién enterior,

La cupacldad de sorbieidn del oitado extruido y uglome-
rado pere el p-xileno rué investigedo en una comperscién de
sorbicién. Bete mide la ocmpacided de sorbieidn y ls praporcidn
de sorbieidn y desorbicién durente uno o mé&s ciclos de sorbi-
cién y desorbicién en téiminos del peso de la composicién. La
tdenice consisilé en la puesta en contacto de la composicibén
con nitrégene conteniendo el g—xileno durynte la etaps de Sox-
bicidn y desorbicidn con nitrdégeno solo. Les condiciones de

sorbicidén y desorbicidn fueron las siguientes:

Temper &t ures 1602 C.
Presidn atmosférice

Cicloisorbi-
_aidén nitrégeno (25 mililitros/minuto)
+ p-xileno (0.03 gremos/minuto)

\ (presidn purciel del p-xileno 150-180
. - - I «
desorbicldn nitrégeno (25 milf{litros/minuto)

Los resuliados obtenidos fusron los siguientes,

A -
Sg/s y Da /5 fueron los tiempos tomado® para obtener dos-ter
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clos uel valor ce equilibric en 1o sorbicidn y desorbicién
respect ivemente, La activided raé definide como la relacidn
de lu contvided de E-xﬂ.eno gorbida por el TENT presente &

la centided méxime de E-xi.lenn sorbible por aguelle cantidad

de TPNT a le misme temperatura y presidn de wapor.

TABLA L

........... | ME5 o por Tenta por > S B Y
| Netwraleze cien en peso| oien de ao- | &/3 |“R/3
3 1o muestre [-dezesina | tivided (mins)| (mins)
: Ciclos res- | :
Curado peciivos Ciclos reg-
pectivos
T g 7 Wl IEviv
' ll d et 1.8. ] 1800
16, aéf.m =e 18-3 3;-2 L.g 10.5
8ok ) i1
extrufdo 25 86 15 | 1t
 Aglomerado &
méquins ,
( 5.7 %88 1 5 1342
5 n dlémetro { 1045 O 13.0
16 (| 15.6 90 1.0 | 29
“iv didmetro | 1546 100 0.8 12
| 3 uS., 1842 62 0.7 [>30
16, diémetro |

En trabajo aa.‘..cional fusron examinadas 608 mue stras en
un reactor de lecho zijo de 200 mililiitros. Le primere muesira
(mue stra L) ers une composicién que contenia 18.2 % en peso de

resina despuds de cureda y tué zormade en extruidos de ¥ pul-

16
10 geades de difmetro. El segundo ejanplo (ejemplo Z) contenfs

13.6 % en peso de resife después de cursda y Tué rormuda en a-

glomefudoa de 1 de pulguda de diémeiro por 1 de pulgeda de lar-—
8 :4

g0. La resine ers aquella descrita untes y la preperacidn de



- 12 -

lo8 aglomerados y extruidos fud también como 12 deBarite an-
tes. Lag condiciones del proceso fueron les siguientes, una
.etapa- de purge interpussta entre las etapas de sorbicidén y
desorbicién pare separzr insorbidos y componsntes de la sSu-
periicie de sorbicidn.

Bl materiel de carga fud un 50150 % en pemo de mezela
de m- ¥ p-xilenos en nitxégeno y le purge y ges de desorbi-
oilén fué nitrégenoc.

‘Dempersture | 166% C.
Presién atmostér ioa
Ciclo:
Sorbicién 0.8 LHSV muterisl de carge + nitrégeno
purge nitrégeno (190 GHW; . (7 GHSV)
desorbicidén nitrégeno (190 GHSV )
Tlempos del )
cliaclo
sorbicién 5 minutos
purge 1 % minutos
desorbicién 12 minutos sproximodamente

..........................

‘Huestre 1l | Muestre 2°

. de reactor 0.44 gre 0.56 gr.
Tento por ocien de TPNT motive] 70 % 100 %
?roporcién de sorbicién ienty més répids que 1

Proporeidn de desorbicién lante més répida que 1
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TABLA &

.......................

Muestra L| Muestre 2

Pureze del p-xileng de i&
desorbicidn despuds de

1 % minutos 60 65
4 % ninutos ‘ 85 7
13 minutos 86 87

(incluyendo 1 _i., minusos -

-

de purga)

EJEMPLO R
Las composiciores fueron prepurudas de TENT y la resins
expdsié.o liquide del ejemplo 1. La preparacién zud como la
descrite en aquel sjemplo eXcepto que une composicidén (A) ou-
rada contenia 13 % en peso dei TENT de resins y 1z otra (B)

& oconteniu 12,5 % en peso de resine. En ambos 0es0s el meterial
no curudo i formede en eglomerados de J de pulgada por 1 de
pulgeda y Luego curado. o ®

Las propledades de iS5 composiciores aglomeradas rueion
ilusg siéu.ientes: ‘

10 (a) volumen del poro (por inyeccién e mercurio y to-

-~

7mwa en unx e Stz combinsadw de
Ay B); 85,18 %
(b) distribucién cel temafio del pore (en ume muestre

combinede de A ¥ B;)
L6 principalmeh‘ce entre l.4 micrones

¥ 042 micrones
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{c) resistencie al desgaste; equivalente a 65 % resi-
‘ ‘ 6_.11&.!. a un tamiz é.é malla
12 BSS, despuds de una prushs eiec-

tnede como sigue:

(o]

20 gramos de sglomArudos y bolaes de goers de % X $ pul-
gadag de difmetro de eje Iueron puestos en rotuciln en gn freg-
co de 6 cm. de alémetro por 9 de luzrgo. El frasco puesic en ro-
teclén sobre su eje en un pluno horizontel durente 48 hores &

L2 B0 revolucionss por minuto. Su resistencie sl desgaste fud es-
wle wda 10 tablacide pura ser el por cien el peso retercino en el temisz
' despuds de 1z prusba.
(d) duwezs; como la determinade por le pruebe ASTM
) " E.LL0 en une pistola con mengo Pfizer de
prusbgs de dureza (presién requeride pera
producir uns primera sefiel de desintegra-

eidén del aglomersdo)

15 A; 1.976 etmésferes
B; Ll.772 atmdsieras

(e) xespectives tamuiios de particuls

Ai £0-30 micrones
B; Li-3 mnicromes

(£) proporciones de sorbicidén y wetvivided parae p-xileno

20 '
e g ol
&; 100 % b4 segunios  10.9 minutos
B; 83 % 1.l minutos  1deH minutos

EJRIPLO 3

Bste es un ojemplo en e L oual algunss de lus propiededes

del TPND suelvo son expucstas,
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Se¢ prepararon eglomerados de &  de pulgade por _$ de
16 16
pulgada de TENT teniendo un temafio medio de particula de 50-70

miorones, usendo 2 % de estearsto de aluminio como lubricante.
La dureza de egtos églomeraﬁos, egtablecids como se ha desori-
%o en el ejemplo 2, era de 1.158 atmésiaras.

Una investigacién comparative de sorbicidn ifué efectuna-
da en e stos aglomrados usendo p-xileno. Ia carge tud detini-
de como peso de p-xileno sorbido como un porcentaje del peso
de TENT (“pemo més ajustado®™).

'Los resultsdos rueron:

carge; " L% de peso més ajustado
eotivided; 10 %

A /3; 4 minutos

2/3; 16 minutos

Se feotud tembidn una gplicacidn 8l reamctor con aglome~

rados de TPNT susltos de i de pulgada por 1 de pulgaeda como
s 8 8

siguel
‘A 200 milflitros de volumen de reactor contenienio 120
gramos de TPNT se usaron y el meterial de curge al reactor

Hud equivoiijmén p- ¥y m-xilenos. Las condiciones usades tusron:

Temperature 1552 ¢

Preaién atmosiérice

Clolos

sorbleidn 0.5 LHSV material de carge
purga 190 GHRY nitrdégeno, tiempo

del clclo 1 1 minutos

4
desorbicién 190 GHSV nitxrdgeno, tiempo
del clclo 6 minutos

.........................
...............

En la sorbicién. le ca:csa tué 6 % de peso més ajuatadn
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degpuds de 4b minutos. En ls purge y en la desorbicién, le
pureze méxima del g-xileno tud 856 % despuds de 30 minutos de
desorbleidén. "

Le carge fud més elevada que en la investigecién compe-
ra‘civah de sorbloidén enterior, & causa de que el materisl de
carga estuvo en contacto con los sglomerzdos durante un perio-
do mis largo qus en la aplicacién el reactor de trebajo.

Loe sglomerados fuexon desmenuzables despuds de someti-
d08 a ololacién repesida bejo les condlciomes cltedes durenta
6 horag. le actividad fud baje y las proporciomas de sorbioidm
y desorbioidn fueron tembién bajas. La carge tué baje, pero
el valor dado no rud obtenido por eqﬁilibrio.

EJRMPLO 4

La resina usada fué una resina 1liquida fenoltformaldehido
denomineds por los iabricentes "Lowe U.640", dlsuelta en mete-
nol sin la edicidn de wn enduregedor para der una solucién
que tlens una concentracién de 40 gramos/100 milflitros.

40 gramos de oristalesde TPNT en particulas de temafio
menoxr qtie 50 micrones rucron mezcledos Iintimemente con 5 gra-
mos de le resing junto ocon 10 milflitros de scetons pare dar
une tinz pasta consistente. La pasta rué secade por soplaedo
con nitrégeno seco hasta que todo el disolvente se evapord. BL
polvo 'glutinoso' resultante iué cazlentado durente 5 minutos
en we fina oapa."en un horno & 1202 G. para obitener un polvo
fliido libre.

El polvo fué lLuszo sgiomerado en una mégquine de eglomera-
dos Menesty después de lo cual los sglomerados resultentes

fueron granulados & través de un tamiz de mella 18 BSY entes
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de volver & Iormaﬁ: otxros aglomerados de 1 pulgades de didme-
8
tro por 1 pulgadaes de lurgo tenlendo unw densidad de unién

de L.ib gramoa por milflitro.

Los aglomerzdos iueron carados8 por calentamiento a 160% C.
darante 456 minutos bajo nitrdgeno en un horno al vacio e 250”
mm. Hg. absolutos para dar una composicién que contiene 8 %
en paso del TPNT en resins. Los sgiomerados fimales tenfen
1as sigulentes propiedades:

(a) proporcidn de sorbicién para p-xileno 3323 13 -

' = 0.40 minutos
D> e
= 1l.6 minutos
> /3 y Dg /5 fueron los tiempos tomados pars slcen-
zer dog tercios de tome méxima de p-xileno y para
lg desorbicién de dos terclos del méximo tomaddo res-

pectivamente b jo las comiiciones siguientes;

- . PR R e e :‘
Temperatura 1602 C,
Prasién utmostdTi oo
Ciclo:
sorbicidn p-xileno & %20 mm Hg parcial
desorbicidn presién en nitrégenc
desorbicién niteégeno de srrastre a proporcidén

ae :zflu}o de nitrdégense de 0 mili-

livros/minuto & través de wi reci-

piente de l.d cm. de difmetro con-

teniendo en suspensidn unm 'bucket!

%;N%.ao nilfgramos de agiomerados .
[ ]

(b) dureza: L.09 stmdészeras

tenido en an tumiz de

mzlla, 1% BSS.
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Le resina ussia tué una resins sélida fenolformsldehido
conteniendo eproximademente 8 % de hexemine como endurecedor
denomineda "Thor TEM* por los fabricemtes.

20 gr;rhos de oristales ae TENT de pertfculas de temefio
menor que 50 micrones fueron mezcledos con b gremos de resima
pere formar un consistente polvo tinc. EL polvo fué aglome-
redo en wns méquina sglomeradora Menssty y luego regranulado
a travéds de un tamiz de malle 18 BSS y vwelto a eglomerar pe-

re former sglomerados de 1 pulgades de diémetro por 1 pulge-
: 8 - 8

dag de longitud teniendo unn densided de 1,15 gr/ml.

Los sglomsrados resuliente s rfusron curados s 160% C. en
un horno de vaofo bajo nitrdgeno, a una presién de 250 mm.
Hg. durante 46 minutos pere der we composicidn combeniendo
20 % en peso de la resins de TENT. Los aglomerados tenfsn les
sigxiientes proplsdsde s, .

(2) proporcidn de Gorbicién para p-xileno 82 /5 ®

2 0445 minutos

Dg/s -

= 40.6 minutoas
siendo las condlciores las mismas que lag del ejemplo enterior.

.......................

(b) aureza 1.09 stmbésieras

.....

miz de malls L2 BSS.
Lag proporelones de sorblcidn y resultados de la pruedbe
para aélomaradna TPNT no soportedos bajo las miasmas condicio-

nes usedag enel ajezﬁplo & y este ejemplo, fueron:
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- i 0O¢4 nminutos
/3
DB i 19.0 ninutos
2/3'
Durezg = 0.681 stmésieras
Resistencla al desgaste = 47.5 % residusl en un tamiz

. de meila 12 BSS.
NOTA

Por lu patente de invenoldn a que se reiiere la presen-
te memoria descriptive Sse REIVINDICA la propiedad y la explo-
tecidn exclusiws de: B

l.- Un. procedimiento pars la obtencién de wa meterial
86lido sorbente selsctivo, caructerizedo por el hecho qua con-
giste en preparar un compuesto cepaz de rormar unw inclusidn
totul mis rdcil oon uno o mas compomentes de unw mezola que
comprende componentes seleccionudos de Log hidrocarburos al-
quilarémuiicos que viswen 8 o Y 4tomos de carbono por moldcu-
lu ¢ hidrocerburos alguenilerométicos que tienen 8 o 9 dtomos
de ozrbomo por molécula que con lo8 otros componemtes, y que
tiene la estructursa nuclesxr basica.

N -

N/ “"\N
1L
- \y \

y une o més resinas sintétioss termoestables que tieren una
temperatura de descomposicidn no memor que aquelie de dicho

compueata ¥y que son resistentes s io8 componemtes de dlcha
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mezcle o Ju vemperature de desoomposi cldn de ésios, ocuya pre-
purtcidn comprende el mezclaedo de le resins no curada oon di-
cho compuesto y el curado de la mezela & uns temparaturs no
mgyor gue 2202 C, hagta que no ocurre pérdide sustencial de
Pes0. )

Z.,- Un procedimiento tal como el especificudo en 1, ca-
racterizado por el hecho gque el curajo es eiegtuado & uns tem-
persture entre 100 y 2002 C.

Se= Un procedimien‘f:o tal como el espsciiliondo en 1L o &,
ceracterizado por ek hecho que dicho compuesto es el tris -
- (o~fanilenocdioxi) ciclotrifosiacenc. '

" 4e-Un procedimiento tal como el especiricedo en una
cuglquiersa de las reivindiocuciones de 1 a 3, ceracterizade
por el hacho gue lg resina @8 Seleccionuds de aquellas resi-
nus epéxido, resinas poliester, resines amino, resines fené-
licas y poliuretanos gque tienen une temperatura de de scompo-
gicidén no menor gue 2002 C.

5.- Un procedimieﬁno tal como el especificudo en uns
cugrquiersa de lus reivindiomclones de L & 4, caracterizade
por el hecho gue diche resina es de auto—-curado.

6.~ Un procedimiento tul como el especlificado en unz
cuelquiers de lag reivinuicuciomes de L a 4 curecterizedo por
el hecho gue la resine es curude por medlio de un sgente endu-
recedor anhidrido.

7.- Un procedimiento tul como el especiiicado en 6, ca-
racterizudo por e .l hecho gque el agente enduracedor e el enhi-
deido malaica.

8- Un procedimiento tal como el especificado en lus

reivindicuciones de L & 7, curacterizado por el hecho gue la
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repiny e8 86lloa eu SU €Studo de¢ N0 curads.

9.~ Un procedimiento tal como el espacificado en une
cuglquiera de lesg reivinaicaclones de L a 8, curacterizado
por el hecho que ia resing es curads en presencia de aicho
compus 80 .

L0.~ Un procedimieuso tul como el egpecidicado en unae
ousiquiere de iu§ reivindicuciones de L & 9, curacterizado
por el hecho que dicho compuesto conviens muterial velatili-~
Zahle durente el curudo de lu réesina.

1i.~ Un procedimiento tul como el ¢ specificado en 10,
geract erizaaQ por ek hecho que el muteriel wlesilizZabie ef
gelecclonsdo del henceno, toivano y los xiienos,

lie« Un procedimiento tal como vl esgpecificédo en wle
cuslgquiersa o lus reivindlouciones de L a 7 y de 9 & 11, cé-
racterizado por el hecho gue lao resinu no cursde es dlsuelta
0 dispersade en un disolvente.

lo.~ Un procedimiento tal como el egpsciricado en li,
curaotvrizuds por el hecho que el disoiventve es ldéntico que
dicho meteriel volatiiizabie duwrunte el curado de la resina,

l4.~ Un procedimicuso tul como el especiiiocwdo en unu
cualquiers de Jlus reivinaiosciones de L a 7 y de 9 a 13, ca-
ractexrizado por el hecho que le reslnu es liquida en sm esta-
do de no curada y es mezclads con dicho compus 8to junto con
cuelguler endurecedor requeridec y un volumen de disolvente tal
como pere rormar uwne fine pasta consistente, el dlsolvente es
separado por sopledo con wn gas inexte seco, el material re-
sultante es oculentado & una presidn de 0 a 14 atmdsferas y a
ung tempsratura no meyor ¢gue 2202 0, de munera de former un

polve fldldo libre, el polvo es gglomerado, y -los eglomera-
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dos son curadoS por oslentamiento de uneg rine mape en ung at-
nésiera insrte a una presidén aproximeds de l.%6 atmésferas y
a ung temperaturs no mayor que 2202 Q.

15.~ Un procedimisnt o tal eon.lo el especifiondo en 14,
caraglerizado por el hecho que dicho compuesto es tris-
- (o-fenilenodioxi) ciclotrifostacens, el meteriel obtenido
de é;i)ué g de separado el disolvente es cslentado a una tempers-
tura de 20 & 2002 G., el polvo asi obtenldo es mglomerado,

granulado & través de un tamiz de malls 18 BSS, sglomerade

otra vez en sglomerados de L1 de pulgade & 1 de pulgeda de
16 4
didmetro, y e8t08 aglomerados curados por ouientamisnto de

100 a 200% C. y una presidn de O e 0.68 atmfsferss durante
0.25 & 2 hores.

l6.- Un pmoedimiento tel como el especizicudo en LY,
caracterizado por el hecho que el meterizl obtenido después
de sepearedo el disolwente es calentsdo & uns temparatursa de
80 & 1502 0., el polvo asi obtenido es aglomeredo, grammle-

do & través de wnatamlz de melle 18 BSS, aglomerado otre vesz

en sglomerados de _1_ de pulgede a _3  de pulgada de dismetro

y estos aglomema.o: iurados por calelz"g:amiento de 120 a 170¢ Q.

17.- Un progocedimisnto tal como el especificado sn unét
cuslquiera de les reiviniicacionss de L & 11, caracterizedo
por el hecho que la resinu es 86lidz en an estado ds no cura-
de y en formz Qe rino polvo fldide libre, y es mezeleda con
dicho compue sto, el meterial resultents es sglomeredo y los
aglomerados son curedos por aulsntemiento en une atmésiersa
inerte & wne presidn eproximeds das L.36 simésferes y s wns
tempsratura no msyor gqus 220 g,

18+~ Un procedimiento tal como el especiticzado en 16, ca-
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racterizado por el hecho que dicho compuesto es tris-

- (g-ienuenodioxi.) ciclotritosiacens, la msina:i dicho COmMpuUR g
to méon mezcladoa, el material resultunte es aglomerado, ios
“glomerados son granuludos & través de un temiz de mells

18 B3IS y uglomerados otra vez en wglomerados de _L de pul-
16-
gada a L de pulgede de difmetro y estos aglomerados curadics
4
por culentamlento de 100 g #00% C. y a une presién de 0 a

068 atmésteras durante 0.25 a 24 horas,
19.~ Un procedimiento tali como el especiilicado en 18,
garacterizudo por el hecho que el segundo uglomeramianto ee

efectuudo de modo que se produzosn aglomersdos de 1 de pule-
16
gade & _3 de pulgada de dlfmetro y est08 aglomercdos Son cu-
16-
Tados por culentamisnto de L20 a 1702 C.

40,~ Un procedimiento tal como'el especiticado en una
ouslquiers de ies reivinilomciones ae L & 14, ouracterlizado
por el hecho que las' compoaiclones obtenldas son extrufdas o ma-~
nipuledes pery former un granuledo séilido.

Zi.- Un procedimiento para obbtemer un msterisl sdélildo
BSorbiente sslectivo.

Consba lu presente memorias ceseoriptiva de veintitres
hojas tolizdas, escrifus por una sola oere.

Barcelona, 16 de Diclembre de 1967.

rp: LAV REYNALDO
. B.
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