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por nPROCEDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO DE PELICULASt, a favor
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tria Mineraria e Chimica, domiciliada en MILAN (Italia), Via F,.

Turati, num. 18.

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente‘invencién trete de un método de mejorar
la impermeabilidad al agua y precintaje térmico de peliculas
formadas de poliésteres, celulosa regenerada y vinil copolf-
meros. Tales peliculas son de utilidad especial para fines de
embalaje.

Se sabe que las pelfculas de poliésteres, por ejemple
de polietilenotereftalato tienen dos desventajas principales.
La primera es la dificultad experimentada en efectuar el pre-
cintaje térmica y la segunda consiste en que la impermeabili-

dad al agua es en general muy lnferior a aquélla de otros ma-
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teriales que podr{en ser empleados en el campo del eﬁbalaje.

La invencidén provee un método de tratamiento para pe-
l{culas, que consiste de la aplicacidén a una superficie por
lo menos de la pelicula, de una solucidén de polipropileno
amorfo o parcialmente cristalino, cuya viscosidad intrinseca
es inferior a 1, y la evaporacidn subsiguiente del disolvente,

Se sabe que el polipropileno preparado con la ayuda de
catal{ticos esterecespec{ficos contiene, ademis de polimer
igotactic, otras fracciones compuestas de polimer amorfo y gue
son de grado cristalino bajo. Las caracteristicae de estas
fracciones comparadas con las del polipropilenoc isotactic reve-
lan entre otras diferencias, una temperatura de fusion més ba-
jo y una solubilidad en los disolventes més alta para las frac-
ciones. Este hecho ultimo hace estas fracciones particularmente
adecuadas como recubrimientos,

Hay varias clases de disolventes gue pueden ser emplea-
dos para la extraccidén, por ejemplo: hidrocarburos alifaticos
tales como el fentano, hexano y heptano; hidrocarburos alifa-
ticos élorados como el cloroformo, tricloroetileno, percloroe-
tileno, y tetracloruro de carbono y eter étilo.

Las fracciones obtenidas de la extraccidn polipropile-
no con disolventes como éstos pﬁeden ser empleados directamen-
te en el proceso de la invencidn presente. De todas maneras,
hablando en general, es preferible someter el producto extraf-
do a una extraccion con la acetona para quitar los polimeros
de peso molecular extremadamente bajo, que pueden causar pega-
josidad considerable al revestimiento. De acuerdo con un carac-
ter distintivo de la invencidn, se somete él polipropilenoc a
la cloracidn antes de su aplicacidén a la pelicula de sostén,

La cloracidén del polipropilenoc esta efectuada preferencialmen-
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te en solucidn en un disolvente tal como tetracloruro. La solu-
cién de polimer clorado puede ser empleada inmediatamente des-
pués de haber eliminado el cloro en exceso, y después de un
filtrado cuidadoso; no obstente, a vecés es preferible precipi-
tar el polimer clorado con metanol, por ejemplo, y despuéds del
secado disolverlo en disolventes adecuados tal como el cloro-
formo, tricloroetileno, percloroetileno o tolueno, Para obtener
un buen revestimiento, la concentracidén de las soluciones no
deben ser menos que el 10 hasta el 15 por ciento por peso.

El polipropileno clorado forma un revestimiento trans-
parente y flexible que se adhiere perfectamente a la pelicula
bésica. Estas caracteri{sticas dependen del grado de cloraciénm,
visto que con un altc contenido de cloro, se obtiene revesti-
mientos extremadamente fragiles y muy poco adhesivos. Se ob-
tiene loa mejores resultados empleando polipropilenc clorado
que contiene desde el 10 hasta 50% de cloro.

Se puede aplicar el revestimiento sumergiendo la peli-
cula bédsica en una solucidén pol{mero.,

Para las peliculas polietilenotereftalatas, ée puede
emplear también una dispersiga dv 2013j§'$tgqggiglgr;io acue-
sa, en cuyo caso la cloracién del polimef éété efectuado en
una solucién de tetracloruro de carbonoc, entonces se emulsifi-
ca la solucidn con agua que contiene un agente de dispersidn,
se elimine el disolvente por la calor y se lo recupera mis
tarde. La dispersién sirve de bafio de revestimiento para las
peliculas polietilenotereftalatas. las peliculas estin sumer-
glidas en el bano'cuya temperatura estd entre 90 y 100%%¢.

La impermeabilidad al agua fue determinada como sigue:

Se coloca la pelfcula revestida sobre un recipiente de

aluminio que contiene una cantidad de agua dada. Se pesa el
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conjunto a precisién y se coloca dentro de un horno con circula-
cién por tiro forzado de aire y mantenido a 40%. se averigua
la variacidn en el peso cada hora, debido a la evaporacidn, has-
ta que el peso parece ser constante. Bntonces se convierte el
peso perdido en gramos de agua perdido por mm de grueso de pelf-
culas por 100 metros cuadrados de superficie y a una diferencia
de presién de 1 cm. Hg.

El precintaje té:micoiostﬁ determinado por el pegado de
dos extremos de tiras dé peliculas revestidas, 8 cm de largo
por 3 cm de ancho. Se mide la resistencia de la unidén colocando
los dos extremos en un dlnamometro y separando las grapas a una
velocidad constante. 8e determine la carga en kg por cm y en
grams por pulgada necesarios para separar las dos tiras, que
expresara la medida del precintaje, y naturalmente este prueba
indica también el grado de adhesidén del material de revestimien-
to a la pelfcula misma,

Los siguientes ejemplos sirven para demostrar la inven-

cién.

EJENMPLEOC 1.

Se sxtrae con heptano un polimer propileno obtenido
con un catalitico estereocespeci{fico as{ que se separan estereo-
block polimers de propileno. Se disuelve el polimer block a
70°C en tetracloruro de carbono y se lo somete durante 4 horas
a la accidn de gas de cloro. Se precipita la solucidén con me-
tanol y se encuentra que el polimer (de una viscosidad intrin-
seca de 0,71) después del secado contiene 33,6% de Cloro. Se
disuelven 20 partes de este polimer en 60 partes de una mezcla
compuesta de 70 partes de cloroformo y 30 partes de tolueno.
Una pelicula de polietileno-tereftalato de 50/1000 mm de grueso

es pasado por un bafio de esta solucidn a temperatura de ambien-
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te y luego secado en una corriente de aire a 60°C. As{ se for-
m& un revestimiento trasparente perfectamente adherido a la
pelfcula. La pelicula que es impermeable al vapor de agua, se
pega con la celor, y es de 5/1000 mm de grueso., La tabla 1 de

las ceracteristicas de la pelicula.

TABLA 1,

Permeabilidad al vapgr

' Resistencia de

Pelicula de agua gm/100 netro“/h pegamiento
” a 402¢C Kgs/cm gm/pulgada
Sin revestimiento 144 0 0
Revestido con este-
reoblock polipropi-
leno, (33,6% cloro) 25 0,210 533

EJENPLO 2.

El propileno estereoblock desc:rito en el ejemplo 1 es
sometido a la cloracidn durante 6 horas; su viscosidad intrin-
seca es de 0,68 y contiene 45,06 de cloro.

En la table 2 se dan las caracteristicas de peliculas

tratadas con el polirer clorado

"y

|

TABLA 2.
Permeabilidad al vapo§ Resistencla de
Pelfcula ge aguaéog/loo metros</ pegamiento
ora a c kgs/cm gm/pulgad

Sin revestimiento 144 (o] 0
] Revestido con este
reoblock polinropi

leno, (45.06% 01§ 31 0,25 635
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Un polimer propileno obtenido por extraccidn tricloro-
etileno de polipropileno, obtenido por el empleo de cataliti-
cos egtereocespecificos y subsiguientemente extraido con acetona,
es sometido a la cloracién durante 5 horas a 70°C., Después de
la precipitaciodon y secado, se encuentra que el polimer (visco-
sidad intrinseca = 0,5) contiene 40,17% de cloro.

Se disuelve el polimer en una mezcia de 80 partes de
cloroformo y 20 partes de tolueno para que resulte una solucidn
al 20% por peso. Se emplea esta solucidén tal como se ha descri-
to en el ejemplo 1 para recubrir una pelicula polietiienoteref-
talato. En la tabla 3 se dan las caracter{sticas de ;a pelicu-

la polietilenotereftalato.

TABLA 3.
1 | —
Permeabilidad al vapog Resistencia de
Pelicula de agua. gm/100 metro®/ pegamiento

hr a 40%C. kgs/cm gm/pulgadal

Sin revestimiento _ 144 0 _ 0
tid 64 4] 0

Reves a ‘41 l ,3} 787

EJEMPLO 4,

Se aplica el proceso descrito en e@ ejemplo 3 a pelicu-
las de celofano., #Cellophanen es una denom;nacién registrada y;
se emplea para debignar peliculas obtenidaé de la ceiulosa re-
generada. :

Se emplea;los extractos tricloroetfleno-subsiguientemen;
te extrafdos con écetona, conteniendo respectivamente 29,12% '
(viscosidad intri{nseca 0,41) y 40% (viscosidad intrinseca 0,49)

de cloro. En la tabla 4 se dan las caracteristicas de la pelfcu-
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la, siendo el espesor de las peliculas originales 35/1000 mm

mientras que el del revestimiento es de 2 - 3 /1000 mm,

TABLA 4

Permeablilidad al vapog
Pelicula de agua. gm/100 metro=/
hr a 4#0¢C

Resistencia de
pegamiento

kgs/cm gm/pulgeda

Cellophane sin re-
vestimiento 2,152

Cellophane revesti
do con polipropi-
leno clorado
{29,12% C1) 137

n al 40,0% Cl 93

no PGEB-T
nada 0
0,190 482
0,145 | 368

Se puede afiadir diferentes agregados tales como plasti-

ficantes, estabilizadores y antioxidantes a la solucidén de po-

lipropileno.

EJEMPLO Se

Se aplica el proceso descrito en los ajemplos anterio-

res a las peliculas formadas de copolimeros compuestos de 90

partes de cloruro de vinil y 10 partes de acetato de vinil,

siendo su espesor 50/1000 mm. Luego se emplea un extracto de

heptano subsiguientemente extrafdo con acetona (viscosidad in-

trinseca 0,8) y que contiene el 26,78% de cloro. La tabla si-

guliente da los valores de la permeabilidad.

T ABLA 5.

Permeabilidad al vapor de agua;
Pelicula gn/100 metros2/ hora a 4026.

¥ 10 partes de acetato vinil

Pelicula sin revestimiento
hecha de un copolimer de 90
partes de cloruro de vinil

Pelicula revestida

210
37
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Se puede aplicar el proceso segiin 1los ejemplos 1 y 3
sin cloracidn: el polimero de que &8l ejemplo 1 se puede sepa-~
rar con otros solventes, a saber con éter diétilo, y tratar
o0 menos con chlor; se obtienen igualmente pelf{culas con valo-
res altos de impermeabilidad al agua y de propiedades de pe-
gamniento.

La invencién,-dentro de su esencialidad, puede ser de-
sarrollada en otras formas de realizacidn que difieran en deta
lle de la indicadae & titulo de ejemplo, a las cuales alcanza-
ré igualmente la proteccidn que se recaba. Podré, pues, reali-
zerse con los medios y aparatos més adecucdos, ﬁor quedar to~

do ello comprendido dentro del espiritu de las reivindicacio-

nes.

¥NOoTaA

Hecha la descripecidn del invento, lo que se declara
no divulgado ni practicado en Espafia, comprende las sigulen-~
tes reivindicaciones, con prioridad italiena ntim. 5845, de
15 de Abril de 1958:

1. Procedimiento para el tratamiento de pelfculas,

bespecialmente pelfculas destinadas al campo de embalaje y ob-

tenidas de poliédsteres, polimer cellulose, co-pclimers vinil

y similares, caracterizado por el hecho de que una superficie

por lo menos de la pelfcula bésica estd revestida con una ca-
pa de polipropilenc modificado con una viscosidad intrinseca

que no exceda 1.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte-
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rizado porque el polirropileno empleado para el revestido de
la pelfcula base, es obtenido de polipropileno producido por
medio de catalisis estereoespecifica por extraccidn con hidrg
carburos alifdticos o hidrocarburos aliféticos clorados.

3. Procediniento segin la reivindicacidn 2, caracte-
rizado por el hecho de que el polipropilenc empleado en el re-
vestimiento de las peliculas se obtiene primeramente por medio
de la extraccién con hidrocarburos alifédticos clorados y enton
ces por medio de la extraccidn con acetona.

4, Procedinmiento segin lea reivindicacidén 1, cuya ca-
racter{stica consiste en que el polipropileno empleado como re-
vestimiento de la pelfcula base estéd sometida a la cloracidn
antes de ser aplicado a la pelfcula base, variando el conteni-
do de cloro entre 10 y 50 %.

5. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado por el hecho de que‘se efectia la cloracidn del
polipropileno disclviendo el polimer en tetracloruro de carbo-
no; sometiendo la solucidn polimérica & la accidn de gas de
cloro; purificacidn después de la cloracidn de la mencionada
solucidn para cuitarle el excesg de cloro; el filtrado a preci-
sién de la solucidn y; sumergiendo en dicha solucién la pelicu
la que ha de ser revestida.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
peculiarmente’ distinguido por el hecho de que el revestimien

to de la peliculz base estd efectuado por la disolucidn de po-

‘lipropileno en tetracloruro de carbono; sometiendo dicha solu-

cién a la accidn de gas cde cloro; la precipitacidn del polimer

.clorado con metanol; disolviendo otra vez en un disolvente ade-

cuado y sumergiendo las peliculas bases en la segunda solucidn.

7. FProcedimiento segun la reivindicacidn 6, cuya ca-
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racteristica consiste en que se emplea el cloroformo, triclo-
roetileno, percloroetileno, toluenoc, junte con, o mesclas de
estos disolventes como disolventes para el polipropileno clo-
rado.

8, Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones
S 6 y 7, caracterigado porque la concentracién de polipropi-
leno en la solncién donde se sumergen las peliculas, no es in-
ferior al 10 - 15% por peso, de la solucién,

9. Procedimiento segin viene reivindicéndose, en el
que las peliculas bésicas obtenidas de polietileno-tereftala-.
to, gque tienen una de sus superficies por lo menos recublerta
con una capa de polipropileno de peso molecular bajo, con con-
tenidos de clero de iO hasta el 50% en peso del polimer.,

10. Procedimiento segin viene reivindicéndose en el
gque las pelficulas bdsicas obtenidas de celulosa regenerada gue
tienen una superficie por lo menos revestida de polipropileno
de peso molecular bajo y con contenidos de cloro entre 0 y 50%
en peso de polimer.

11. Procedimiento segin viene reivindicédndose en el
que lasg peliculas bésicas obtenidas del co-polimer de cloruro
vinil y acetato vinil, con una superficie por lo menos reves-
tida con una capa de polipropileno de peso moleculaﬁ bajo ¥y
con contenidos de cloro entre 10 y 50% en peso de polimer.

12, Procedimiento para el tratamiento de pelfculas.

Segin se describe y reivindica en la presente memoriea,
gue consta de diez hojas foliadas y escritas a méquina por una
gola cara,

" Madrid, 2 14 de Abril de 1959

MONTECATINI, SOCIETA GENERALE PER 1'INDUSTRIA

MINERARIA E CHIMICA,

P. Q.
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