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MEJORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INTRODUCCTION
en
ESPANA
por DIEZ afios
a nombre de DOW-UNNUHTESA, S.A., entidad espafiola, establecida

en Axpe-Bilbao, por:

"UN PROCEDIMIENTO DE EXTRUSION DE POLIMEROS SOLIDOS

DE ETILEMO™

La presente Patente de Introduccidon coincide exactamente
con la Patente norteamericana ns 2.956.306, de 18 de Octubre
de 1960, de E.l. du Pont de Nemours and Company.

Este invento se refiere a la extrusion de polimeros so-

5 lidos de etileno en forma de filamentos, peliculas, fibras, lar-
minas bandas, y otros perfiles, asi como la preparacién de com-
posiciones de polimeros superiores,de etileno para tales apli-
caciones.

Se oonocen muchos tipos diferefAes de procedimientos para
10 la extrusién de materiales plasticos. Estos procedimientos in-

cluyen la extrusién de soluoiones y otros tipos de composicio-

nes que contienen plastioos a través de toberas para formar ii-
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lamentos, la extrusién de composiciones plasticas pastosas y
fundidas a través de ranuras para producir laminas, tubos, ci-
lindros, y otros objetos. Elevados costos de materiales y apa-
ratos con gastos generales hacen imperativos que las velocida-
des de extrusidén se aumenten tanto como permitan la calidad del
producto y la capacidad del equipo.

Un objeto de este invento es aportar un procedimiento pa-
ra obtener una composicién polimera de etileno que puede extruir-
se en fundido a elevada velocidad. Otro objeto es aportar un co-
adyuvante de estirado del fundido que permite la produccidén rapi-
da de filamentos, peliculas, fibras, laminas, bandas y parecidos
de polimeros sélidos de etileno. Otros objetos y ventajas del
invento apareceran a continuacion.

Los anteriores y otros objetos se cumplen por este inven-
to que constituye una composicién de polimero sélido de etileno
capaz de ser extruida a altas velocidades del estado fundido en
moldes, conteniendo el polimero un coadyuvante de estirado y
estando rodeado durante la extrusion, con preferencia, por una
atmosfera cerrada.

Se ha encontrado que el coadyuvante de estirado, descri-

to mas tarde de modo mas especifico, es capaz de mejorar notable- -

mente la velocidad a la cual el polimero fundido puede ser esti-
rado después de extruido. Ademas, el invento proyecta el uso,
con o sin el coadyuvante de estirado, de un ambiente cerrado

en el cual o a través del cual se extruye el polimero.

Las peliculas de polimeros s6lidé"s de etileno pueden fa-
bricarse de varias formas. Un procedimiento muy seguido en la
practica comercial es extruir una pelicula comparativamente
gruesa y a continuacién, mientras esta aun plastica, estirarla

hasta una pelicula delgada aumentando la velocidad.
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La perspectiva en secoidén transversal de la figura ilus-
tra sobre un tipo de aparato adecuado para la extrusién de poli-
meros solidos de etileno de un fundido en una pelicula delgada.
El ndmero 1 designa una tolva en la cual se carga fundido, un
polimero de etileno normalmente so6lido, a una temperatura entre
200 y 350S C, por medio de un tornillo sifi fin de un mecanismo
adecuado de extrusidén o por otro medio conocido en el arte, no
indicado. La tolva 1 estd provista de una lamina estacionaria
2 y una lamina ajustable 3, siendo realizado el ajuste por me-
dio de los tornillos muleteados 4 rosoados a los esparragos 5,
estando estos ditimos unidos a una pared de la tolva en el la-
do opuesto de la lamina fija, como esta indicado. Por este me-
dio, la lamina 3 puede acercarse o alejarse de la lamina 2 para
ajustar la anchura de la ranura a través de la cual se fuerza
el polimero fundido. EL tanque 7 se ooloca debajo de la tolva y
lleno hasta el nivel indicado con un liquido adecuado para®so-
lidificar por enfriamiento la pelicula del polimero 8. Se ha
previsto un espacio adecuado entre la ranura 6 y la superficie
del liquido de enfriamiento.

En. este espacio el polimero, mientras esta todavia plas-
tico, después de la extrusion de la ranura 6 es estirado hasta
el espesor de pelicula deseado, que puede ser de 1/2 a 1/100
del ajuste de la ranura 6. La pelicula delgada entra a continua-
cién al tanque de enfriamiento, que contiene agua con preferen-
cia, aunque puede ser cualquier otro liquido de enfriamiento no
disolvente. La pelicula 8 entra en el fluido del tanque rodeando
un cilindro guia 9 del cual la pelicula 6s estiréda por un par
de rodillos reoeptoras, no indicados, que giran a una velocidad
suficiente para obtener el espesor de pelicula deseado a la ca-

pacidad de extrusidon a la cual opera el aparato. En unas con-

- 3.
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dic iones de extrusiodn previamente determinadas de temp

salida del fundido, capacidad volumétrica de extrusidén, apertu-
ra de la ranura, longitud del espacio de aire y anchura de la
pelicula, un aumento de la velocidad lineal producira una dis-
minucién del espesor de la pelicula. Es bien conocido en esta
técnica que en tales condiciones, se alcanza mi espesor minimo
(o una velocidad lineal maxima) pasado el cual se rompe la pe-
licula. ElI invento se orienta hacia medios para aumentar la
velocidad lineal maxima de extrusidn hasta rotura (es decir,
disminuyendo el espesor minimo de la pelicula).

Una forma de llevar a la practica el invento consiste en
mantener una atmésfera cerrada alrededor de la pelicula duran-
te el recorrido desde su extrusiéon en la ranura 6 y su inmer-
sion en el bafio de enfriamiento. Durante este periodo pasa a
través de la atmosfera que existe en la camara 10. Se puede pa-
sar a esta camara cerrada un gas inerte que puede ser aire o
cualquier otro gas adecuado, el oual penetra en la camara HO
por el conducto 11 y sale por el conducto 12. En la camara 10
se colocan laminas deflectoras adecuadas, no indicadas, para
evitar el choque directo de la corriente de gas sobre la pe-
lioula. La temperatura del gas debe ser superior a 100S C,
generalmente en el intervalo de 120B a 150S c.

La atmésfera cerrada alrededor del polimero extruido
antes de su solidificacion (ya sea el polimero solidificado y
enfriado en un bafio liquido como se ha indicado o por enfria-
miento mads lento a través de un bafio de vapores), no solamente
aumenta la posible velocidad lineal a la cual puede realizarse
la extrusiodn sino que también mejoradlLa calidacf del producto
extruido. La rason de esta mejora no se ha explicado perfecta-

mente. Sin la atmésfera cerrada alrededor del orificio o ranu-
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ra a través del cual se extraye el polimero fundido, se adhieren
pequefias particulas de polimero a los bordes del orificio o ra-
nura produciendo vetas o estrias en la pelicula terminada. Co-
mo consecuencia, la velocidad inicial lineal a la cual es po-
sible tirar del polimero fundido sin rotura, es menor que la
que se puede obtener con una atmésfera cerrada alrededor del
polimero extraido fundido. Los defectos "descritos son aprecia-
dos especialmente al poner en marcha después de una parada del
proceso de extrusion normal, y el empleo de la atmésfera cerra-
da evita este caso. Cuando se prepara una atmdésfera cerrada
alrededor del borde del orificio o ranura, la acumulacion de
polimero en el borde del orificio o ranura es minima. Cuando

se provee de esta atmésfera cerrada, los vapores, que contie-
nen aceites y ceras, desprendidos durante el proceso de ex-
trusion, parece que lubrioan el borde del orificio o ranura,
evitando la adhesidén de particulas de polimero, evitando asi

la fomtacidon de vetas o estrias.

EL dibujo ilustra sobre un tipo de aparato que puede
utilizarse para llevar a la préactica el invento. Cualquier
técnico experto en este arte puede apreciar que se puede pre-
parar un aparato similar para extruir el polimero fundido de
una hilera, ranura o abertura no rectangular a través de Mia
camara de una forma adecuada en un bafio de Ffluido, liquido o
vapor, oomo se ha indicado, o a través de un tubo o céamara de-,
suficiente longitud para solidificar el polimero antes de su
recogida.

Los productos mejorados obtenidos y el aumento de velo-
cidad lineal de traccién permitido pc” la atmésfera cerrada
alrededor del polimero recién extruido se aumentan adn mas
si se incorpora al polimero antes o durante la extrusién 2,6-

di-t-butil-4-metilfenol. Este coadyuvante de estirado puede

- 5.
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incorporarse al polimero en cuslquier momento anterior a su
extrusidn, justemente antes o durante la extrusién; Por ojem=
plo, puede mezclarse con €l polimero sélido antes de su calen-
tamiorto para pasar al estado de fusién o puede aiiadirse justa-
mente despuds de la polimerizacién de etileno para formar poli-
meros normalmente sélidos. Solamente se necesitan peguefias can=
tidades para producir notables mejoras amlla operacién, siendo
efectivas cantidades tan bajas como 0,0005 % en peso, mientras
que cantidades superiores a 0,GR % parecen poco deseables; Ge-
rieralmente hablando el 2,6-di-t-butil-4 metil-fenol debe estar
presente desde 0,001 a 0,02 % y en preferencia entre 0,005 y
0,01 % en peso del polimero;

Bste coadyuvante del estirado se usa en cantidades muy
inferiores a las necesarias para proteger los polimeros de la
oxidacién durante el proceso de extrusidém, las cuales estén
entre 0,1 y 1,0 % en peso del polimero aproximadamente, Estag
cantidades producen invariablemente olor desagradable durante
la elboracién, aumentando la adherencia entre las pelfculas y
el coeficiente de friceién o produciendo pelicnlas coloreadas

e inadecuadas para envasar comestibles. Ademés, la transparen-

cia de la pelicula se mejora con 0,08 % en peso paroximadamen-
_ @

te del 2,6-di-t-butil-4-metilfenol cuando se extruye a tempe-
raturas de 2502 C a 3002 €. La adherencia de las peliculas cuan
do estén apilades es ligera por debajo de 0,02 %, pero sumenta
por encima de este procentaje de coadyuvante de estirado; .
Los resultados ventéjososidel invento se ilustran por
medio de este ejen@lo; Polimercs sélidos de etilenc extruido
a una temperatura de 3002 C y que no c@ﬁ%iene nfaéﬁn coadyu=-
vante de estirado, cuando se extruye en agua en un aparato co-

mo el que se ilustra en el dibujo, ¥ con aire a una temperatu-
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* s
ra entre 1203 y 150~ C circulando a través ¢e la camara 10, pro-
ducen una pelicula a una velocidad lineal de 10 a 15 % superior
a la que se obtiene cuando no existe atmésfera cerrada alrededor
de la pelicula extruida. Con 0,005% de 2,6-di-t-butil-4-metilfe
nol en el polimero, la velocidad lineal de la produccién de pe-
licula se aumenté adicionalmente del 20 al 60% dependiendo de
la facilidad de extrusion inicial del polimero.

La notable propiedad del coadyuvante de estirado para me-
jorar la velocidad a la cual un polimero sélido de etileno que
lo contisie puede ser extraido aparece ilustrada en la siguiente
tabla. El cambio por ciento en el estirado sobre un control que
no contiene ningun coadyuvante de estirado y sobre otros compues-

tos adicionados al polimero para el mismo objeto se indica a con-

tinuacion.
Tabla
, Cambio por 100 en es-
tirado sobre control
t- Hexadecil mercaptano ................. 4-13
2- Mercapto benzimidazol ... .. ..._.. .. ... .... 420
Tiodipropionato estearilioo...... ... ... ...... -6

Producto de condensacién de 9 moles de p-cresol

y 1 mol de t-butil-p-cresol con butiraldehido 4 18
Calato de propilo ... ... ... oo ..-. 4 3
S,6-di-t-batil-4-metilfenol ... ..._ ... _....... 423

Esta también dentro de los fines de este invento el ex-
truir polimeros de etileno normalmente*N6lidos de fundidos con

el coadyuvante de extrusion o con la atmosfera oerrada o con

ambos, el coadyuvante y la atmésfera; para producir moldes so6-

-7 -



10

15

20

25

30

lidos y formas de comparativamente grandes dimensiones en sec-
cion transversal, aunque las ventajas o6ptimas del invento se
consiguen con objetos de area de seccién transversal que tiene

al menos una dimension pequefia.

NOTA n

Los puntos de invencién no nueva, pero no practioada,
estable oida ni divulgada en Espafia, que se presentan para que
sean objeto de la presente solioitud de Patente de Introduccién
por DIEZ afios, son los siguientes:

19. - Un procedimiento para la extrusién de polimeros so6-
lidos de etileno en perfiles alargados y para estirar el perfil
formado, que incluye las etapas que comprenden fundir un polime-
ro de etileno normalmente sélido, que contiene de 0,0005 % a
0,02 % en peso de 2,6-di-t-butil-4 metilfenol, extruyendo el fun-
dido en un perfil alargado y después de esto mientras el polime-
ro permaneoe plastico, estirar el perfil hasta un espesor de
1/2 a 1/100 de su espesor original.

2a. - Un procedimiento para la extrusion de polimeros
s6lidos de etileno en perfiles alargados y para estirar el
perfil formado, que incluye las etapas que comprenden fundir
un polimero de etileno normalmente sélido, que contiene de
0,005 % a 0,01 % en peso de 2,6-di-t-butil-4-metilfenol, ex-
truyendo el fundido en un perfil alargado y después de esto,
mientras el polimero permanece plastico, estirar el perfil has-
ta un espesor de 1/8 a 1/100 de su espesor original.

39. - Un procedimiento para aumentar la capacidad de

produccion de pelicula de un polimero de etileno, que inclu-

- 8-



ye las etapas qu.e comprenden fundir un polimero de etiieno nor-
malmente soélido, que contiene de 0,0005 % a 0,02% en peso de
2,6-di-t-hutil-4-metilfenol, extruyendo el fundido en el per-
fil de una pelioula yidespuas de esto, mientras la pelicula
permanece pléastica, estirar la pelioula hasta un espesor de
1/2 a 1/100 del espesor original.

43. - Un procedimiento de extrusién de polimeros sé6-
lidos de etiieno.

Tal y como se ha desorito en la Memoria que anteoede y
Para los fines que se han especificado.

Esta Memoria ocnsta de nueve hojas escritas a maquina

waaria, 10 MR 1362

Por una sola de sus oaras.
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