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ITEMORIA DESCRIPTIVA
que se presente pars unir g la golicitud
de
PATENTE DE INTRODUCCION
formulada el 8 de Junio de 1962, can el Ném. 278,097
en |
ESPANA
por DIEZ gfios
& nombre de FHILLIPS PETROLEUM COMPANY, entidad norteame-
ricensa, egtablecids en Bartlesville, Oklehoma, Estodos —-
Unjdos de Américe, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR POLIETTLENO TRAHSPARENTE"_

Iste invento se refiere a pelfculas polimeras termo
plesticas—megoradas~y a un método para su produccién., En
un gspecto, se refiere a un nétodo Para mejorar le trang-
barencia de una peliculs producide a partir de un polime-
ro, normalmente sdlido, de une olefina,

Hasta ahora, se han preparado peliculas de polfmem—
ros gblidos de olefinag por varios métodos diferentes. En
tre tales métodos figuran la coladg de peliculas g partir
de una solucidén del polimero en un disolvente adecuado, -

la extrusibén del polimero fundido & través de un pequefio
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orificio (denominado en egta tecnica de la extrusifnex——

trusidn a través de ramura de hilera"), y también la téc-
nica de tubo soplado por la cual ge extruye un tubo del -~
polimero y luego se expande mediante aplicacidn de 1 e=—-
8:6n neumdtica al interior del tubo, de manera que se re~
duzca el espesor de pared del tubo hasta el tamaiio degsea~
doe De estos procedimientos, el método de ranura de hile—
Te. se ha utilizado mucho pars la produccidn de peliculas

delgadas a causa de que pueden conseguirge controles mis

rigurosog del espesor por este método que por los otros,

Se ha encontrado también que es conveniente utilizar lg -
técnica de extrusién de ranurs de hilera cuando es necesg
rio producir una longitud continug de pelicula que estd -
libre de arrugss ¥y de otras irregularidadeS'superficiales
tales como las que algunas veces se encuentran cuando se
utiliza el método.del tubo sopladd. Se conoce ya en estg

téenica le maners de extruir polietilenc en estado fundi-
do para formar una pelicula ¥y solidifiecar lsa pelicula por
en:riamiento con un 1iquido tal como agua. Sin embargo, -
esﬁe_procedimiento se ha aplicado generalmente 8 polieti~
lenos que tenfan una densidad de 0,92 gramos por centime-
tro cﬁbico, aproximadamente, cuyos polietilenos se produ-
cer. por polunerlza01on de etileno a presiones muy altas,-
del orden de 1000 atmosferas‘y més, en bresgencig de cata~
lizadores del tipo de oxigeno ¥ perdxidos orgénicos, Fn -
precedimientos de extrusién que han venido utilizéndose -
antes de ghora, se hs considerado, en general, ventajoso

enfriar la peliculs extruida a una temperaturs relativge-
mente baja, Deejs del orden de 208 Ce © menor.

Un objeto del Pregente invento eg bProporcionar uwn -
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procedimiento mejorado para la produccibn de pelicula a -
partir de polietileno, especislmente de polietileno de sl
ta densidad. Otro objeto del invento es aumentar la trang
parencia de la pelicula de polietileno, Otro objeto eg —-—
prooorcionar peliéula gl tamen te transparente de polietile
ho de gran densidad que tiene mucho brillo y un coeficien
te de friceién relativamente bajo.‘Otro objeto todavia es
prejarer ung pelicula clara, enfriada, gsin que disminuys
la dengidad y =in que aumente la permesbilidad a los go~—-
ses y vaporesg. |

Se ha encontrado también que, cuendo se extruys po-
lietileno y se enfria en un befio de agua, la pelicula fre
cuentemen te estd estropesda par la presencia de menchag -
blencas y arefiazos sobre la supsrficie. Se ha observado -
que este fendmeno ocurre incluso cuando se hah aplicado -
al agua empleada en el bafio de enfrismiento, los métodos
corrientes pare rebajar su dureza. En algunos casos, log
depdsitos blancos se han rascado de la suprficie del po=
lieuileno y se ha encontrado que contenfan compuestos de
megnesio. Es conveniente evitar estas imperfecciones su—
perficiaIGS'sobre la pelicula de polietilenc.

Seglm &sto, otro objeto del invento presente es pro
dueir ung pelicula termopléstica'que tenga caracteristi--
cas superficiales mejoradag., Otro objeto mds todavia es -
elininar los arafiazos y otros defectos de la superficie -
de la pelicula de polietileno de alts densidad.

De acuerdo con el presente invento, se proporcionsg
una pelicula no bloqueante transparente de polietileno —-
que tiene una densgidad de 0,94, por lo menos.

El presente invento proporciona ademds un procedi~-
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miento pera producir una pelicula de polietileno que in--
c.luye las operaciones de extruir polietileno en estado —-
fundido y posteriormente enfriar la pelicula extruida, --
que comprende extruir polietileno que tiene uns densidad

de 0,94 gramos ﬁor centimeto cibico, por lo menos, a 20eC, ,
¥ enfriar la pelicula extruida a ung temperaturs compren-

dida entre 57,2 y 71,12 C., obteniendo asi una pelicula -

muy transparente, '

El invento se basa en el descubrimiento de que hey
una temperatura critica a la que puede enfriarse 1a peli-
cula de pélietileno extruide pars producir uns peliculs -
de transparencia méxima. Se ha encontredo que; cuando se
enfris pelicula de polietileno, gue ha sido extruids en -
estado fundido, a une temperaturs entre los 1imites de -
5742 ¥ 71,18 C., la transparencia de la pelicule resultan
¥e es notablemente mayor que la de una peliculs que haya
silo enfriade a una temperaturas por encime 0 por debajo -
de estos 1Iimites, Preferiblemente, la temperaturs de ene—
friamiento estéd comprendida entre los limites de 60 Y -
68,32 C,

Log materisles de partida rreferidos para este in—
vento se denominan, de une manera general, en esta tdcni-
ca con el nombre de polietilenos de alta dengidad, Esta -
denominsgcibn significa que la densidad del prolietileno es,
por lo menos, 0,94 gramos por centimetro cibico. En gene-
v’y la densided oscila entre los 1fmites de 0,04 y 0,96
¥, frecuentemente, dentro de 0,95 y 0,97, E1 t&rmino "den

sicad", tal como se enplea en esta llemoria descriptive y

en las reivindicaciones, se refiere sl Peso por unidad de

volumen (gramos por centimetro ciibico) del polietileno a
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<02 C. Para una determinacidn exacts de 1a dengd dad, es -
convenlente que la muestra esté en equilibri o t&rmico y -
de fase. Para segurar el equilibrio, es conveniente cge-
lantar la muestra a una temperatura de 15 a 25 grados cen
tigrados por encima del punto de fusidn ¥ dejar que se en
frle la muestra a una velocidad de unos 2 grados Ce por =
mimuto hasta una temperaturs a 1a que ha de medirse la den
sidad, usuelmente de unos 25¢ C, Es aceptable cualquier md
todo corriente para la determinascidn de la densidad de wm
sdlido,

Los polietilenos de glta dengidad pueden caracteri—
Zerse, al menos de un modo parcisl, tembidn por sus indi-
ces de fusifn. E1 Indice de fusiln es uma, medide de la ve
lccidad a la cuel puede extruirse el polietileno bajo con
diciones especificadas. El indice de fusidn es inversamen
te proporcional al peso molea:lar del polimero, E1 {ndice
de fusibn se determina de acuerdo con el Iétodo ASTM D-
1238-52T, Para los fines del Presente invento, eg preferi
bl2 que el iIndice de fusidn Sea por lo menos 0,5 y prefe-
rivlemente entre 0,9 ¥ 25. Se obtienen resultados marceds,
mente favorables cuando el Indice de fusidn estéd entre -
3,5 y 10,

Los polietilenos de al ta densd dad gme caracterizan -
también por sus elevadas crigtalinidades, es decir, el -
elevado porcentaje del polimero que existe en estado cris
talino en vez de en estado amorfo, Lg crlstalinidad puede
determinarse por métodos de difraccidn de rayos X o por -
nétodog de resonancia megnéticg nuclear, Antes de determi

nar la eristalinidad, conviene tratar le muestrs de polie

$ilzno pars conseguir un equilibrio térmico de la manera
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deserita al tratar de 1g determinacidn de densided, Log =

Polietilenos de altsg densidad utilizados de acuerdo con -

esite invento tienen une cristalinidad de 80 por ciento, -
PCr 1o menos, més frecuentemente de 85 por ciento o mayor.,
Er muchog casos, especialmente cugsndo el polietileno hg -
sldo obtenido en presencia de un catalizador de 8xido de
cromo, la cristalinided es de 80 por ciemto o mayors

Los polietilenogde alta dengidad ge caracterizan -
adamés~por sus puntos de fueidn reletivamente elevados que
oriinariamente estdn comprendidog entre 121 y 1320 C, o -
més. El punto de fusi én puede determinarse éalentado len~
tanen te ung muestra del polietileno gobre la plating de -
un microscopio, calentada, y obgervando 1lg desaparicibn -
de la doble refraccién, que ocurre en el punto de fusidbn
del polietileno,

Los polietilenog de alte densidad pars uso en el —-
bresente invento pueden prepararse polimerizando etileno
2 une temperaturs del orden de 93,3-162 2 C, en presencig
de un catalizador, que proferiblemente estd térmicamen te
activado, que comprende 6xido de eramo soportado sobre Qi
lice-alimina, siendo, por 1o menos parte del cromo conte~
nido en el catalizador, hexavalente, Pueden broducirge —~-
otros-polietilenos-no equivelentes y menos Preferidos por
la polimerizacién en Presencia de un sistema catalitico -
6rg@no~metélico que puede obtenerse, por ejenplo, mezeclan
do vn trialcohil-aluminio con un haluro de titanio, o un
haluro de aleohil-aluminio cop un haluro de titenio,

El polietileno empleado camo materigl de partida pue
de contener aditivos, tal camo antioxidantes, Preferible~

ments aguellog que no aminoran lg transparencig ge la pe-
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licule resultante. ’

Iag peliculas producidss de acuerdo con el invento
pueden temer convenientemente un espesor entre los 1limi——
tes de, aproximademente, 0,000254 cm. y 0,0254 cm.

Se ha encontrado, ademéds, que parece que existe una
distaneia critica entre el punto por el que el polietile-~
no extruf{do fundido ssle de la matriz y el punto en que —
se enfria dicha polietileno. Diche con més exactitud, es-
te es probablemente un factor tienpo. Sin embargo, como -
1o que suele hacerse en la préctica es estirsr la pelicu-
la de polietilene entre el punto de extrusién y el punto
de enfriamiento, le determinacién de la velocided de un -
punto perticular en la pelicula de polietilenc resulta —-
complicada, como lo es, por congiguiente, le determinacién
del lapso de tiempo er tre el instante en que el polietile
no extruido sale de la matriz y el instante en que el po-
lietilene extruido es enfriado. Por tanto s como cuestidn
préactiea, la digtancis entre la salida o cars de la ma——
triz y la superficie del ligquido contenide en el bafic de
enfrismiento, es un criterio prictico pare determinsr las
condiciones bajo las cualesg ocurre, preferiblemente, el -
enfrismiento, Pero la distanecig minima entre la cars de -
la matriz y la superficie del liquidov de enfriamiento va~
ria de un aparato a otro. Sin embargo, ests distancis mi-
nima ge determina principalmen te por la distancis minims
en que puede separarse el liquide de enfriamiento de lg -
natriz gin ebullicidn ni formacién de burbujas en el 1i-—
quido, 8i el 1iquide de enfriemiento hierve CONO CONSEmmm—
cuencias de la exposicidén &l calor en la salide de la ma——

triz o cerca de la misma, las burbuje s que se formaen en —
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1a proximided de la pelicula extrufda tienen tendencis &
formar picaduras y otros defectos sobre la superficie de
la pelicula. Ia ebulliciln en la proximidad de la pelicula
extrulda debe, pues, evitarse. Aunque hay slguna verig---
cibn que depende de la estructura y configureeidn particu
lsres del aparato productos de le pelicula que =e use, se
ha encontrado que la distanclsg entre lg cara de la metriz
¥y la superficie del 1iquido. de enfrismiento no debe exce-
der de 0,63 cme, é,proximadamen’ce. Cuando se mantiene eata
separacidn, son evidentes transparenciass insospechademen—
te altas en la pelicula producida, cuando se mantiene la
temperatura del bafic de enfriamiento dentro de los 1imi-—
tes eriticos que se hen sefialado arriba.

Como se ha indicado antes, conviene que la pelicula
extruida se estire longitudinalmente entre el momento en
que sale de la matriz y el momento en que entre el bafig -
de enfriemiento, o poco después. Este tratamiento da eomo
resultado no solemente una elongacibén de la peliculs sino
también una disminucién de su espesor. Aef, por ejemple,-
el espesor despuds de estiramiento es menor que el espe—-—
sor de la pelicula extruida o fundida en el momento de sa
lir de la ears de la matriz, La relseién del espesor en el
momento de extrusi on al espesor despuds de que se ha pro-
ducldo el eatiramien to se suele denominsr relecibn de —-
"disminucibn de estiramiento". Se he encontrado que una re
laci én de disminucibn de estiramienta entre los 1imites -
de 5:1 y 100:1 produce trensparenciss excepcienalmen te al
tag en la pelfcula de polietileno tratada de acuerdo eon
el presemte :i.nvén'bo. Conviene gue la relacibn de disminu-

cidén de estiramiento sea por 1o menos de 10:; 1, Se han ob
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tenido resultados &ptimos con ung relacidn de disminucién

de estiramiento de entre 20s1 ¥y 60: 1.

La Fig, 1 de los dibujos que se adjuntan es un dia~
grema de flujo esquemdtico de ung realizacidén del invento,
Como se ve por la Figura 1, el nfmero 2 designa, de un mo
do general, un extrusor que canprende wn cuerpo interno 3
cclocado dentro de una camisa 4 a la que ge suninistre un
1iquide transmisor de calor, tal como aceite caliente, a
través de la tuberfs de entrade 5 y se retira a travds de
la tuberia de salida 6. Un transportador helicoidal, accio
naio a motor, 1y Tuerzs a1 polietileno granular, que eg -
suninistrado desde la tolva 8y a través del cuerpo 3 hagts
un pasaje 9. Una matriz 10 egtd conectada al extrusor en
su boca de salids ¥ estd construids de tal forma que cres

£ cavidad interior 11 que puede calentarge Por medio de
un calentador adecuédo 12, que puede Ser'y por ejemplo, un
elemento de calefaccidn eléctrico conectado con una fuen-
te de energig eléctrica, 1o representada, La vista que se
da de la matriz o hilera en el dibujo es una vista termi-
hel en seccidn. Ia matriz estd congtruida con wna cara de
matriz 13 y una Tanura o abertura 14 que generglmen te se
alarga en uns direccidn berpendicular g 1g hojé del dibujo
de manera que el polietileno fundido extruido a su través
tiene la forma genersl de una lémina o pelfculs del gada.
las matrices de este tipo son bien conocidas en egta espe
cialidad y, por tanto, no se congiders ﬁecesario descrie—
birles aqui con mds detslle, E1 nimero 15 designs en gene
ral un bafio de enfriamiento que contiene un refrigerante
1iguido apropiado, cuys superficie se indice con el nime-

ro 16+ E1 liquido refrigerante utilizedo puede ser cugl--
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lietileno, Un 1igquidgoe arropiado eg ¢1 agua. Cuando ge de-
8¢e un 1iguido ge mayor punto ge ebullicidn, puege utili-
zarse etilenoglicol 0 lds polietilenoglicoles, Peej: dieti
lenoglicol y/o sus &teres de alcohilo bajo, z1 nimero 17

Pueden usarse otrog mediog de cirailacién, tg1 COMO UN we

2onducto de circulacidn extern al que se consctg WG ——

d3 calefaccidy adecuado parg e bafic de enfriamiento ge .

indice en 18+ HEste buede sger, convenientemente, un cglen-
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¢ispositivo de medicién de temperatura, tal como um tere

mopar 21, introducido en el liquido de enfrismien to, E1 -

w2 dispositivo adecuado 23 para convertir 1s salida eléc-
trica en salids mecénica, Deej: un Servomecanismo o un e-
controlador neumétioo, que estg conectado operativen en te
pura abrir o cerrar el interruptor 20 y suninistrar ag{ of
lo suficiente calor parg mantener el bafio de enfriemiento
a2 ung temperaturé elegida, Log eXpertos en esgtg especiali
ded deducirdn ficilmente que, en lugar de los dispogttien
vos indicadog, Pueden emplesrae otrog dispositivos de con
trol de temperaturg adecuadosg que son bien conocidogs an -
este gsector, 4dsi, por ejemplo, en lugar del interruptor -

20, puede bonersge ung registencig varisble, E1 nimero 24
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miento puede continuar dursnte un corto tiempo después de
inrmersidn en el baefic, Como se ha descrito anteriormente,-
el baflo 15 ge mantiene a una temperatura comprendida eNe-
tre log 1imites de 57,2 ¥y 11,1 C., preferiblemente entre
6C y 68,32 C., por medio de un celentador 18 y wn sistema
de control adecuado representado por el interruptor 20, -
termopar 21, y mecanismos de controlador 22 ¥ 23 Igual-—-
mente, como se ha dicho antes, la distancis 4 desde la cag
re de la matriz hasta 1a superficie del liquido de enfrig
mimnto debe mantenerse a 0,63 cm. , aproximademente. La pe
1licula de polietileno se enrolls sobre un rollo 26 que es
accionado por un motor, no repregentado, a una velocidad

suficiente para producir una relacidn de disminucién de -
estiramiento comprendida entre 5:1 ¥ 100:1. Is distancia

A 7y la anchura de la ranure de la matriz 14 estdn muy exa
geradas en el dibujo, con el fin de que se pueden apre—--
ciar mejor, Ademds, se comprenders clarsmente por los eg=
pezlalistas que se han omitide numerosos detalles del apa
rato de control de temperatura, puesto gue son de sobra -
conrocidos de los expertos,

Se ha encontrado que, cusndo se extruye polietileno
en forma fundida y se enfria, como se ha descrito ente——-
riormente, la densidad de la pelicula enfriads es menor -
qus la densided del polietileno primitivo. Ademis, la per
menbilidad frente a los gases ¥y al vapor de agua resulta
incrementada. Se ha encontrado que la den gidad puede res-
taurarse sustancialmente a su valor primitivo y que pﬁede
dimminuirse la permeabilidad frente a gases y vapores,‘mg
diante recocido de 1la pelicula de polietileno clara, en--

friada. Este tratamiento de recocide no influye desfavora
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blemente en la transparencia, ni en el brillo de la peli-

cvla de polietilenos El tratamiento de recocido se reali-
ze exponiendo la pelicils g una temperatura comprendida -
entre los 1imites de 1008 C. y 1492 O. durante un tiempo

suficiente para regtoursr 1s dengidad a su valor primiti-
ve. Sin embargo, cuando la temperatura a que se expone la
relicula de polietileno estd préxima al punto de ablanda-
miento de la pelicula (o por encima de dicho punto), el -
tiempo de exposiciln debe ger suficientemente bajo pars -
eviter la deformacién térmice de la pelfcula. Ta deforme-
cidn térmica puede detectarse observando el efecto de w
arrugemien to marcado, que caracterizs el comienzo de lag =~
deformacidn témica, y lz rotura o el desgarre de la peli
cula bajo la tensl én normalmente usada, Camo es natural,-
cuando ls temperatura de recocido estd suficien temen te ——
por debajo del punto de ablandamiento, no se presenta un

probleme de egte Indole, pero se necesitan tiempos de ex~
posicién:mayores. El tiempo y la temperatura de recocido

estdn estrechemente relacionados. Pueden utilizarse tiem—

Poi muy cortos a temperaturas de recocido altas, mien

tras que se necesitan tiemposg méS'prolongados e ‘temperatu
ray nés bajas. En general, la temperatura de recocido g -
que se expone la pelicule estd comprendida entre los 1imi
tess de 1002 C, y 1492 C. y el tiempo de exposiciln oscils
entre una cifra tan baja como 0,01 gegundos g lag temperg
turas nés altas y 30 segundos o mis s las tempe returag —-
més bajas. Le temperatura Sptima deseada pars cualquier =
serie particular de circunstencias puede determinarse fé-
cilmente por gsimples ensayos de ruting por 109vespeeiali§

tas en esta téenica. Ia fage de recocido puede omitirsgs ~
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cuando no es necesarioc que la pelicula tenge la mixima im
permeabilidad alcanzable frente & vapores y gases. Cuando
se desea une operacidn de recocido, puede modificarse el
sigteme representado en el dibujo haciendo pasar la peli-
cula que sale del bafic de enfrismiento 15 sobre un par de
rodillos locos tal como 25, introduciendo la pelicule en
un segundo bafic de enfriamiento andloge a 15 y que contis
ne un rodillo loco, pasando la pelicula inmergida por de—
bajo de un redillo loeco endlogo & 24, retirende la pelicu
la del segundo bafio y pasdndola sobre un rodille loco tal
como 25 y enrollando la pelicule sobre un rodillo andlogo
e 26, El segundo bafio o bafio de recocido se mantiene g =-
una temperatura entre 1002 C, y 1492 C, y el tiempo de re
sidencia de la pelicula en el bafio se regula como se ha -
descrito anteriormente, El 1fquido utilizado en el bafio -
de recocido puede ser cualquier liquido inerte que no sea
perjudicial para la pelicula bajo las condiciones de reco
cido, Un liquido adecuado para este fin es el etilenogli-
col. Sin embargo, el invento no se limita &l uso de este
liquido particular.

Para ilustrar el invento, se hace referencis a los
siguientes ejemplos especificos en los que, en todos los
cagos, se utilizd polietileno que se prepard por polimeri
zacidn continua de etileno en presencia de ciclohexano y
un catalizador termo-activado (510¢ C., durante 10 horas,
en aire anhidro), que comprendia 6xido de cromo goportado
sobre un gel de silice-gliming en el que la relacién pon-
deral de silice & alfmina era de 9:1, aproximsdemente, El
contenido total de cromo era, aproximadamente, 2,5 por ——

ciento en pesd, del cual la mitaed por 1o menos estaba en
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estado hexavalente. La polimerizacidn se realizd a tempe-
rituras que se especifican mis adelante, coﬁprendidaS’en-
tre 1320 C. y 1642 Co y & wna presidn de 35,15 kg./cm?,
ELl etileno se diluyd con ciclohexano a una concentracidn
de 12 por ciento en Peso, aproximadamente, E1 catalizador
8¢ suspendid en 1g mezcla de reaccidn en una concen trg~—-—
cén de, eproximadamente, 0,1 por ciento.en peso. Los po-
lietilenos usadog contenian, aproximadamente, 0,03 por -~
ciento en peso de 2,6—di(t—butil)-4-meti1fenol. En todog
estos ejemplos, las reliculas se extruyeron con un extru—
scr Egan de 6,35 Chle eléctrioamente calentado, provisto
de un Sistems de Enfriemiento de Pregidn de Vapor Willert,
utilizéndogse Dowtherm "E" como medio de trensferencig tér
mica. E1 extrusor estaba provisto de wng hélice medidors
de tipo polietileno que consegulsa ung éompresién de 4:1 en
do3 fases de profundidad constante; paso constante parg
toda la longitud; y una relacidén I/D de 20/1. Se utilizé
wia matriz. de peliculs Egan tipo "T", de seccidn transver
sall rectangular, con dog Paletag de matriz ajustables que
tenia una longitud de orificio total de 76,20 cm, 1 bafio
de agus y el sistema de arrollamien to utilizados fueron -
1oy suministrados con el extrusor Egan., El sparato funcio
nd sustencislmente como e ha explicado en el dibujo.

El ensayo de "digfanidaq" consistia esenciglmente -
en wmedir la distancia méxime desde la cuel una persong -
con visl én 20/20 podfs leer la linea de visién 20/20 90~-=
bre un gréfico Sptico corriente de tipo mural, a través ~
de la pelicula, manteniendo la pelicula g ums distancig -
de los ojos de aproximaedamente 20,32 cm, g 30,48 cm, Ung

clasificacidn de inspeceiébn "ilimitada" o "infinitgn 8ig-

- 15 -
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nifica que el grifico Puede leerse g través de 1a pelicu~
la g cualguier digtancia, limitads ﬁnicamente ror lag vie
sién del observador sin le pelfcula. Se determinaron  —_
otras propiedades por nétodos ASTH corrientes que se sei

lan en los ejenplos siguientes,

Ejemplo I

Psra ilugtrar el efecto de 1a temperaturs del bafio
de ague sobre el aspecto general y 1g trensparencig de ye
1fculas delgadas, se sometid & extrusidn polietileno pro-
dicido por polimerizacién g 1602C - 1642C, segfn se ha -
descrito enteriormente y que tenia un indice de fusidn ge
5,0, una densidad de 0,96 y una crigtalinidad ge més de -
9C por ciento, en un extrusor Egan pars Producir pelicy—-—
las que tenian un espesor de 0,005 cme a 0,006 cm. Xl ori
ficio de matriz tenia ung abertura de 0,05 Cm. en todogs -
lo3s casos, obtenidndose el espesor fingl de pelicula de—-
seado estirando lg pelicula con el equipo de retirada. Isg
tadla siguiente musstrg claramente que los 1{mites Sptiem
mos de temperafura del bafio de ague pare obiener pelfcym-
las que tengan el méximo grado de transparencig estén en—
tre 61,1 y 66,62 C. Ig distancis entre 1g cara de la mg—
triz y 1g Superficie del agua contenida en el befio de &N

friamiento ers de 1,27 cm,

- 16 ~
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Ejemplo II

Se redujo la distancia entre la cara de matriz de -
extrusidn y la superficie del agua a 0,63 cm, Egta erg la
distancia mie préxims obtenible entre estos dos puntos a
ceusa de que la matriz en T ge superponia al borde del —-
tenque de bafio de agua. Lag propiedades siguientes de pe-
1icula de 0,0012§ cme extruida con aparato Egen son indi-
cativas de la peliculs mejorada que se obtiene cuando se
utilizan los dos procedimientos operatorios descritos, es
decir, la tempsrsturs del bafio de agua y la distancisa del
bafio de agua s la cara de natriz, La pelicula se produjo
a una velocidad de 53,3 m. por minuto con une aberturs de
matriz de 0,05 cm., que did una relacién de disminucidn -
de estiramiento de 40:1 para produecir la pelficuls de —e—
0,00127 cne ILa temperaturs del bafio de agua se mantuvo a
62,78 C, E1 polietileno emplesdo para produclr egta peli-
cula se obtuvo sugtancialmente de la misms manera que se
ha descrito en el Ejemplo I, y tenia sugtanciglmen te lag

mismag propiedades, o excepcibn de que se indique otra co

8a.,

- 18 -
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FROPIEDADES DE PELICULA DE POLIETILENC DB 0,00127 cm.

Deasidad: gramos/cc. 0,943
I.Fe (de la pelicula final) - 4,41
Resigtencia a 1a traccidn (kg/cn®)
1D 858
™ 325
Elongacitn (%)
ID 118
D 8
Resigtencia al desgarre (gr./0,00254 cm.)
D A 408
D 791
Resistencia al reventado(2,54 cm—-0,00254 cm. )7,62-(0,00127cm) ;
Velo (%) ' 6 :
Diefanided : | ilimiteds ;

Notag: MD = Direccién de la mdquing

ID = Direceidn transversal

Ejemplo ITI

Fara determinar el efecto del indice de fusidn de —-

los polimeros cusndo se producen peliculas del gadas de PO
1imeros diferentes que tenfan indices de fugién de 0,9; ~
1,55 345 y 5,0, En todos los casos, la temperatura del ba
fio de agua se mantuvo entre 61,1 y 66,68 0.- ¥ la distan—-

cie. del bafio de agua a la cara de matriz se mantuvo en ==

0,63 cmo. 0 menos. Igualmente, la gbertura de matriz fud —
0,05 cm. de ancho manteniéndose la velocidad linesl de ——

arrollamiento de la pelicula en el punto por encimg del -

- 19 -
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nos se produjeron segin se ha descrito en el Ejemplo I, a
excepcibn de que las temperaturas de polimerizacidn fue—
ron lag siguien tess

Indice de fusidn Tempersturag, 8 C,

0,9 143- 1470
1,5 150~ 1538
3,5 158161
5,0 160-164

A no ser que se indique otra cosa, la fabricacibn -
de pelicula se realizd camo se ha descrito en 108 Ejem—-
Plos I y II. Los polietilenos utilizados tenfen eristeli-
nicedes andlogas a los de los Ejemplos I y II. Se obtuvie

ror. los siguientes datos:

- 20 -
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Los datos anteriores muegtran las ventajas de egte
inrento cuando se aplica a wn polietileno de alta dengi--—

dad que tiene un indice de fusién de 1,5 a 7.

Ejemplo IV

Un polietileno que tenia una densidad de 0,96 y wn
Indice de fusidn de 5,0 y prerarado como se ha descrito —-—
arriba en presencia de un catalizador de &xido de Cromo,-
se sametid a extrusién pera former wna pelfcula de scuer
do con este invento utilizando el aparato descrito en log
ejemplog anteriores. Se utilizarmn las siguientes condiee

. 4
cicnes de extrugion:

Temperatura de cilindro, 2468 C,
Temperatura de matriz, 2602 C,
Temperatura del material 2412 C.
Empaquetaedos de tamiz (1litros) 20,80,100

, 120,80,20 (mallas)
Velocidad de hélice 54 rpm
Velocidad de salidg 48,7 m/min,
Digtancia matriz-bafio de agua 0,63 cm.

Las peliculas obtenidas tenian un espesor comprendido en-
tre 0,00178 cme y 0,002 cme y tenien las siguientes propie
dades que se reproducen g continuacién.comparadas-ccn.tqg

Peraturas diferente de bafio de enfrismientos

- 22 -
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Los datos de la tabla anterior muestran qQue lg teome
Perature de enfriamiento es critics entre log llmltes de
5792 y 71,12 C. Puera de estos 1imites, ha sido practice~
mente impogible Preparar peliculs transparente gin defec-

tog de las caracterlstlcas de claridag desgeadss en funclo

-naniento continuo, Ademds, los datog mue stran que lag tem

bPeraturas entre 60w ¢ ¥ 68,32 Co en ol bafio de enfriamien
t0 producen resultados notables, puesto que, dentro de eg
tos 11m1tes, se observd un funcionamiento continuoe @XCBmwm
lente, y la peliculs regultante ers completanen te transpa

rente, précticemente, y no tenis defectos,

Ejemplo V

Se produjo pelicula depolietileno de una menera a -
la descrita en el Ejenplo IV, a excepcidn de que se glige—
di6 wna fage de recocido, L relicula que salfa del bafio
de enfriamiento ge introducia en un batio de etilenoglicol,
El bafio de cocido contenis etilenoglicol ¥ se mantenis g
wie. temperatura de 1218 ¢, H] tiempo de residencis en el
baf.o de recocido fue aproximadamente 10 segundos, Lasg con

diciones utilizadas fueron las giguientess

Temp. de eilindro., 249~ 2602 C,
Tamices Empaque tedo denso, hagts
150 mallas

Tenp. de adaptador & metriz.  260- 2658 C,
Tenpe de caja (en adaptador) 243- 249p ¢,
Abarturs de metriz. 3 ajuste 0,05 cm,

nfrioh

Distancig metriz-ggoua. aproximademente 0,63 cm,

Tepe bafio de agus (1fmites 60w 65,50 C.

1sables)
Vellocidaed lineal, m./min, 53,3 me ()
Produceidn 0,56 kg/ hr./ RFH de hélice

con extrusor 6,35 cm,
($) Méximo para méqguing empleada.

- 24 -
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Las propiedades de la pelieula antes ¥y despuds de -

recocido se dan en la tablg giguiente:
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Los datos anteriores muestren que el polietileno,-

qus tenla originglmente wna dengidad de 0,96, habia baja-
do a 0,94 después de estirado y enfrismiento ¥y que la den
gilad volvid a su valor primitivo por la operscidn de re—
coxido. La transparencia de la peliculs quedd inalterads
con respecto a su clasificacidn rrimitiva de "diafanidad"
de "Infinita". Ademds, la resistencia al desgarre en lg -
direccitn trensversel aumentd de modo notable y lag pere-
meabilidades a gases ¥y vepores disminuyeron,

En lag operaciones descritas en los ejemplos ante==
riores, le resistencig a la traccién ¥ la elongacidn en -
la roture se determinaron por el Método ASTH D-882-56 T,
Lla resistencie al desgarre se determiné por el HE6040 wm
AS'I D-1004-49 T, ILog velores de velo se determinaron de
acuerdo con el NMétodo ASTI D-1003-52, Is resistencis al -
reventado se determind por caida de una bolg blanda de ——
30,48 cm. de circunferencis ¥ que pesaba de 0,17 g 0,18
Egvy ¥ que tenis ung durezs, determlnada en el durdémetro -
de Shore de 80 a 90, a travds de una distancia medida, S0
bre una muestra de 1g pelicula estirada sobre un tubo de
acero de 20,32 cmo de didmetro interno (borde redondeado)
¥y midiendo la digtancig minime desde 1g que habia que dejar
ca¢r la bola para reventsr la muesgtra de pelficula, Lo -—
trsnsmlsion del vapor de agua se determind por el liétodo
ASTY] E-96-53 Ts

El coeficiente de friceidn se determind buscando la
velocidad & que un bloque de acero de 1000 gramos cubier-
to ecn la pelicula se desliza descendiendo por un plano -
inclinedo cubierto con otra parte ge la pelicula. Al res-

lizar esta determinacién, se cubre un tablero liso de di-
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mengiones aproximads de 66 cm. de largo por 66 cme de sn—

T

cho y 1,9 cme de espesor, con una porcidn de la pelicula.
El bloque de acero (6,35 cm de ancho, 10,16 cm. de largo

¥ 39 cme de egpesor), se cubre con una pieza de caudio -
esponjoso y después con una pieza de la pelicula que se =
qu:.ere ensayare. El tiempo necesario pera gue el blogue cu
bierto con 1la peliéula resbale hacia abajo 25,4 cm. por -
el pleno cublerto con la pelicule (despreciendo los 6,35

cm. primeros de recorrido) se determing g varios éngulos

de inclinacidén del plano con respecto & la horizontal. Tl
valor reciproco de la velocidad de deslizamiento se repre
gentg después~gréficamente en funcidn de la tangente del

éngulo de inclinacidn y se trazs una 1inea recta que pase
por los puntos. Se toma como coeficiente cindtico de fric
ciin la tangente correspondiente a una velocidad recipro-
ca de 30 segundos por cads 2,54 cm. Sin embargo, si no —-—
Pucde obtenerse una velbcidéd reciproca menor de 30 segun
dos por 2,54 cm., entonces el coeficiente cindtico de —
friceifn se tome cano la tangente del dngulo de inclinge—
cién minimo, con respecto & la horizontal, a le que el -~
blcque deslizard, par accidn de la gravedad, por lo menos
31, cm. Nunca se usae dos veces para una determimmcién un

drea determinads, sobre la pelicula, ni de la porcidn so—
bre el bloque ni de la poreidn sobre el plano,

Les densidades de peliculas en los ejemplos anterio
res so determinaron introduciendo muestras de pelicula en
el 1iguido en una columna de gradiente -densgided verticel
preparade por introduccin continua en un tubo de vidrio
de un liquido (pe ej: wna solucidn de etanol ¥y agua) de -

densidad constantemente variante, siendo ests variasciln -

- 28 -
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de tal natureleza que el liquido de mayor densidad estgm

ba. en mayor concentracién en el fondo de la columna y el
1{quido de menor densidad estaba en mayor concentracidn -
en la parte superior de la columna, Después de llenar la
columng con el liguido, se calibreba inmergiendo bolag de
vidrio huecag de densidad conoeids en el 1iquido y trazan
do una curva de calibracién de densidad en funcidn de al-
ture de columna,

La permeabilidad gaseosa se determind de scuerdo —-
con el método de Brubsker y Kemmermeyer, Industrial and
Engineering Chemistry, Volumen 45, pdgina 1148 (1953). EL
aparato se modificd empleando un mendmetro de presifn de
tulo Bourdon en lugar del mandmetro ds mercurio sobre el
lado de alta presién de la muestra de pelicula y emplesn—
do un menémetro relleno con agua en lugar del capilar re-
1leno de mercurio, y el vibrador sobre el Iasdo de bajg ——
prosin de la muestra de pelfcula pars 1s mediciln de 1a
presidn del gas que pasa a travds de la pelfcula.

ILag peliculs s Premradag de acuerdo con este inven-
to tienen la utilided en general de la pelfculs de polie-
tileno. Sin enbargo, son de mayor valor pe sto que, por -
su elevada transparencia, son mie convenienteg rars envol
ve:» alimentos, drogas, tabaco, discos do greméfonoy y =
otros materiales y articulos., Tambidn pueden emplearse co
mo meterial para 'ventanas" o mirillasg en envolturas par-
cialmente transparentes. Ademds, estas peliculas tienen —
mayror rigidez que las obtenidas g rartir de polietilenocs
de baje densidad y estdn sustencialmente exentas de toda
tendencia al "blogueo" o a adherirse a otrag piezes, dAom—

bleces o capas del mismo mgterigl.
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Se recalca que los defectos de la superficie de los
qQus se ocupa principalmente el presente invento no parecen
ser atribuibles a la incorporacidn de sblidos suspendidos
de color oscuro en la pelicula de polietileno, Los defec-
tos que se eliminan por este invento abarcen arafiazos mi-
croscdpicos y mayores, asi como nmarces blancas que, como
se ha dicho anteriormen te, aparecen sobre tales peliculas
cuindo no se pone en prictica egte invento. Aun cuando no
se trata de iimitar este agpecto del invento por ningune
teoria del funcionamiento, se cree posible que la presgen-
cia de materia gbélida en suspensibn, por ejemplo, particu
les finasg de herrumbre en el bafio de enfriamiento 1iquido,
P den arafiar la superficie de la pelicula de polietileno,
¥y c¢lertos mineraleé que puede’haber'presantes en el 1iqq;
dp de enfrismiento rueden depositarse luego en estos ara~
Hazos,

Pars explicar de un modo nés comple to el invento, -

- 8e describird a continuacién a bage de un ejemplo, con re

ferencisa gl dibujo adjuntb que representa un dicgrama de
flujo 1lustrativo de una realizacidn del iﬁvento.

Como se ve en la fig, 2 de los dibujos, el nimero 2
designa, de una meners general, un extrusor que comprende
un cuerpo intemo 3 colocado deniro de una camisg 4 g lg
que se suministra un ligquido de transferencie térmica, -
tal como aceite caliente, a travds de la tuberis de entra
de 5, ¥y se retira por la tuberis de selida 6. Un transpor
tac.or helicoidal o de tornillo sin fin accionado a motor,
7, fuerze al polietileno granuler, que es suministrado e
desde la tolvé 8, hasta el cuerpo 3 en wn Pasadizo 9. Ung

nmatriz 10 ests conectada al extrusor en su extremo de sa~

- 30 -
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lija y estd construida para fomar wna cavidad interior 11,
que puede calentarse por wun calen tador adecuado 12, por -
ejmplo, un elemento de calefaceidn eldctrics conectado g
una fuente de energla eléctrica, no representada. Las ma-

trices de este tipo se denominan frecuentemente matrices

‘de extrusidn de ranura. La vista de la metriz en el dibu~

Jo es una vista terminal en seccibn. La matrig estd cong-
trufda con una cara de mailriz 13 y una renura o gberturs
14 que esté alargada en wna direceidn perpendicular g lg
Pégina, de maners que el polietilenc fundido extruido g
través de la misma tiene l1a forma general de uma hoja del
galla o pelicula., Son bien conocidas en esta especialidad
matrices de este tipo ¥» por tanto, no es preciso ingige—
tir agui en su descripeidn. El nfmero 15 designa de ung -
marera general un bafio de enfrismiento que indica un re--
frigerante liquido adecuado, cuya superficie estd sefialada
cor: el nimero 16. EL refrigerante wtilizado puede ser cual
quier liquido que sea inerte, tanto desde el punto de vis
ta fisico como quimico, frente g 1a pelicula de polietiiéz'
no, es decir, un liquido que no disuelva, ni Plagtifique,
ni endurezca, ni ablande, ni resccione quimicamente con -
la pelicula de polietileno, Un ligquido adecuado para bafio
due se prefiere frecuentemen te ¢s el agua. Cuando ge desea
un liguido de punto de ebullicibn mayor, puede utilizarses
etilenoglicol o los polietilenoglicoles, como por ejemplo,
dietilenoglicol y/o sus §teres de sleohilo baj 0. Aunque -
no se representa en el dibujo, puede‘usérse cualquier me-
dio de agitacibn o circulacidn gpropiado que pueds utili-
zarse pera agitar el 1iquido de enfriamiento ¥ evitar re~

calentamien tos locales, sin turbulencia indebida, Bl 1{em
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quido de enfriamiento pusde mantenerse g la temperaturs -
deseada retirando una corriante del migmo g través del --
conducto 22, paséndole por el cembiador de calor 21 Y re-
torméndola el bafio de agua caliente 15, E1 némero 17 re--
presenta un elemento termostdtico o detector de temperatu
ra de cualquier tipo conocido en esta técnica, poT e em——
plo una cinta bimetdlice, una wnidn termopar, o wn elemen
to termométrico de mercurio. E1 nimero 18 sefiala un con--
trolador-registrador de temperatura, cuya estructura y de
ta..les son bien conocidos por los expertos en la técnice

de la instrumentacién y no necesiten describirse més aqui,
El nimero 19 se refiere a una vdlvula motor tal como una

vé vula eccionada con diafragma en el conducto 20 que su~
ministra 1iquido de calefaccidn al cembiador +&rmico indi
recto 2l. Como se comprenderd fécilmente por los expertos
en esta téenica, la temperaturs del bafio de enfriamiento

pucde mantenerse gjustando el elemento termostitico 17 ¥y

el controlador-regigtrador de temperatura 18 de manerg ~-
que la vdlvula motor 19 se regule para suministrar la can
tidad adecwnds de ligquido calefactor al donducto 20 y al

canbiador térmico 21 para calentar el contaido del conduc
to 22 en el grado que se desee. E1 nimero 22 A indica una
tuberia de entrada par le aial puede afiadirss 1dquido de

enriamiento de composicidn pars compensar el que se pier
de por evaporacidn ¥y por otras causas., ELl nlmero 23 indi-
¢ca un filtro, gue remresenta une caracteristica importan—
te de este invento y que se utiliza para separar sblidos

suspendidos del 1liguido que se hace circular desde el ba—
fio de enfriamiento 15 & través del cambiador 21 ¥ vuelta.

El nimero 24 indica un rodillo loco que se introduce en -
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el liquido de enfriamiento. El nimero 25 designa otro ro-
dillo loco sobre el cuel pesa la peliculs enfrisda 26 a -
loi medios de tratamien to subgiguien tes y medios de reco-
glde finales, no representados en el dibujo. Tales mediosg
son bien conocidos de log especialistas de esta téenica.
El polietileno, convenientemente en unsa forma granu
lar, puede suministrarse a la tolve 8 y cargérse en el ex
trusor 2, que comprime ¥ funde el polietileno y Juego le
suniinistra a le matriz 10, Un tipo preferido de polietile
no pars le prictice de esgte invento es el que tiene una -
dernsidad de 0,940, por lo menos, Yy generalmente comprendi
da entre 0,940 y 1,000 gramos par ¢ce Se prefiere, ademéis,
que el polietileno tenga un indice de fusién entre 0,5 v
25« Lo temperatura del polietileno fundido en el sigtema
representado en el dibujo es suficientemente elsvads para
permitir la extrusiln, pero es inferior al punto de des——
composicidn. Ia pelfcula extruids de polietileno sale de
la renurs de la matriz,14 ¥ se alargs longitudinalmen te,-
por medios no representados en el dibujo, antes de entrar
en el liquido del bafio de enfriamie to 15. El estiramien-
%0 puede continuar durante un corto tiempo después de in-
mersién en el bafio, El bano 15 se mantiene a uns tempera~
ture comprendida entre 57,2 y 71,1, aprox1madama1te, y —
preferiblemente, entre 60 y 68,32 C., por el sistema de -
calefacecidn que se ha descrito anteriormente, La Adistan--
ciz. A desde la cara de la matriz g le superficie del 1i-~
quido de enfriamien to debe mentenerse en general g 0,63 -
Cm. , aproximadamente. Se ejerce tensidn sobre 1z pelicula
de polietilenc enfriada, Por medios no representados, V-

se estira la pelicula gobre log rodillos locos 24 y 25, -
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de menera que se produce ung relacidn de dieminucidn de eg
tiremiento (dieminueién de espesor) del orden des 5: 1 g -

100: 1. En el dibujo, se han exagerado mucho la distancisa

A ¥y la anchura de la ranura de la matriz 14, para expli—-—

car mejor el dibujo. Se han omitido numerosos detalles me

cé;icos del dibujo pars meyor claridad. Los expertos en -

esta técnica los suplirdn fécilmen te,

El polietileno enfriado 26 Puede gometerse g nuevo
tretamiento, por ejemplo, recocido, seglin se describe con
més detelle en le solicitud & que se ha gludido arriba,

Camo se ha indicado anteriormente, une caracferist;
ce importante del invento es la filtracibn del 1iquido - -
de:. bafio de enfriamiento a través del filtro 23, El dibu~
Jo representa ung disposicibn preferids en la que el 1i-—-
quidd de befio de enfrismiento calentado que sale del cam—
biador calorifico 21 se hace pasar g través del filtro 23
anieg de volver al bafio de enfriamienfo principal 15, Los
ex;ertos en esta técnica comprenderdn fécilmente due pue-
den emplearse otras disposiciones del aparato. El invento
no se limita a la reslizacidn especifica representsda en
el dibujo; Aunque el invento se ha descrl to principalmen-
%e en relacidn con la produceién de pelicula transparen—
tes a partir de polietileno de alta dehsidad, el invento
no se limite a esto, gino que es aplicsble de un modo ge—
ne:*al a la produccidn de pelicula extruida a rartir de ma

terriales termopldsticos en general.

Ejemplo VI

En una realizacidn egpecifica del invento utilizen—

do un sistema anélogo al representado en la fig, 2y dg =
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loe dibujos, un polietileno obtenido por la polimerizacidn
de etileno en presencia de un catalizador de éxido de cro
mo—silice—alﬁmina‘en el que parte dedl cromo es hexavalen-
te, se carga en la tolva 8 en foma de grénulos cilindri-
cos de 0,31 cm,, aproximedamente, de largo y 0,31 cm. de
difmetro. Este polistileno tiene una densidad de 0,960 =
gre/ccs y un Indice de fusién de 5,0. El polietileno se —
funde en el extrusor 2, y el fundido se mantiene & ung —-
temperaturs de 2182 C., medidg aproximadsmente en la posi
cidn del nfmero 9 del dibujo. EI bafio 15 ge llena con ==
agua tomada del suminigtro de agua municipal y se mantiene
a una temperatura de 602 C, Ia Yemperaturs se mantiene re
tirando una corriente a travéds de un conducto 22 seglin se
nuestra en el dibujo y pasando s través de un calentador
eléctrico. Se observara que este sigtema difiere del repre
sentado en el dibujo en que el calentador eléctrico se ~=
utiliza pars calentar el agus en el bafio de enfrismiento
¥ el elemento termostitico utilizado esgtd incorporado en
el salentador eléctrico en vez de ser accionado por un =—
elenesnto termamétrico inmergido en el bafio de enfriemien—
to. El agua calentade se devuelve al bafio de agua 15 g ~-
una velocidad y temperatura suficientes bare mentener la
temperatura del bafio a 608 Coy como s ha indicado ante—
riocwmente., El agus calentade se devuelve al bafio g través
de un filtro mantenido sugtancialmente en la posicién in-
dicade por el filtro 23 en ol dibujoe. Este filtro es un -
filtro Cuno fabricado por Cuno Engineering Corporation de
Mer:iden, Connecticut, Estos filtros estdn descritos en el
Boletin Ne 1343 publicado por diche empresa. El elemento

filsrante utilizedo es wun elemento filtrante de lang fo—e
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mero 2278-Cl, Este elemento filtrante tiene un tamafio de
absrtura de 10 micrones.

En el funcionamiento del sistema de acuerdo con 1M
ta realizecidn especifica, se utiliza una matriz de ranu-
ra que tiene una anchurs de ranure de 0,05 cme, ¥y se con-
gigue wna relacién de disminueidn de estirado de 30:1, Ia
pelfeula retirade del sistema como se indica en el nidmero
25 del ditujo, es sustencialmente transgparente del todo -
en cuanto se refiere a luz visl ble, es decir, tiene ung -
clusificacidn de "diafanidad" de infinito. Ia peliculs se
produce a le velocidad de 63,5 kge por hora.

Cuando se elimina del sistems el filtro 23, la peli
cul.a producida eg transparente, pero se ven claramente ——
arcilezos y manchas blancas sobre su superficie. El empleo

del. filtro segln se he descrito anteriormente elimins com

Pletamente estos arafiezos y mencha g blancasg.

Al seleccionar y ensayar filtros adecuados para es-
te aspecto del invento, se ha encontrado que, cuando ge -
usé un filtro de 10 micrones del tipo anteriormen te e Grne
crito, el sistema pudo mentenerse funcionando précticemen
te durante wn tianpo indefinido 8in que se atascarg el —-
filtro. Cuando se instald un elemento filtrem+te met4lice
clegificado como de 2 & 3 micrones, en la tuberis de cire
culacién de retorno de ague al balfio desde la unidad I'egUm
ladara‘de temperatura, este filtro se atascd con herrumbre
¥ con costras al cabo de pocos minutos. Sin embargo, du~—
rente el tiempo que estuvo funeionando el filtro, la peli
cula producide estuvo libre de arafiazos y marcas blancas,

El tratamiento del agua de enfriamiento, antes del
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uso, con agentes ablandadores zeoliticos, no ejerce nine—
gl efecto en la disminucidn de los defectos de superfi——
cile sobre la pelicula de polietileno.

Bn general, se prefiere utilizar un elemento fil-—-
trante que tenge tamafio de aberturs comprendido entre 5 y
100 micrones, y mejor afin, extre 5 y 20,

s eliminacidn de estos 80lidos en suspensién se -
efectlia usualmente mediante el uso de un filtro. Sin em~-
ba:’go, pueden usarse otrog métodos, como se comprenderd -
légicamente por los expertos en estz técnica,

La densidad se determina sobre ung nuegtra de polie
tileno en masa en forme no filamenteria. La muestrs se -
Propara por compreslén en molde del polietileno s ung tem
Peratura de 171¢ C. en un molde rrovisto de camisg de e
ague & través de la cusl puede circular agua. Ia muestrs
se mentiene a 1712 C., aproximadsmente, hasts que egtd —-
coupletemente fundida. Iuego se enfria desde 1718 Coe & =
93,32 Co a la velocidad de, aproximadamente, 62 C, por mi
nuto. Se hace circular luego agua a través del molde pare
continuar el enfriamiento g 65,58 Cu, no excediendo la ve
locidad de 110 ¢, por minuto. El polietileno se saca des—
Pués del molde y se enfria o temperatura ambiente, Se cor
ta una pieza pequefia del polietileno solificado de la ——
nuocstra moldeada por compresidn ¥ se examina parg tener -
la seguridad de que estd exenta de vecios ¥y de que tiene
una guperficie suficientemente lissg Para impedir la oclu~
sién de burbujas de aire sobre su superficie., La pequefis
nuostre se coloca en una probets graduada de vidrio, de -
20 ml., con tapdn. Se afiaden tetracloruro de carbono ¥ me

til.ciclohexano en la proveta graduads degde buretas sepa~
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radas, en tales proporciones que la muestra quede sugpen—
dida en la solucibn mixta, es decir, que no flote ni se
huada. Se agita'la probeta dursnte la adicién de meners -
qus los dos 1iquidos se mezclen bien. Se necesita un volu
me1 total de liquido de 15 & 20 ml. Despuds de que los 11
quidos se han distribuido de tal manera que el polietile—
no seé suspende en ellos gin flotar ni hundirse, la densgidad
de la mezcla liquida es igual a la densidad del polietile
no sélidos Se saca entonces el polietileno del 1iquido y
se traglada una parte de la mezcla 1iquids de tetracloru
ro de carbono y metilcieclchexsno a una balenza de Weastphal,
determinéndose el peso especifico del 1{quido & una tempe
rature entre 22,7 y 25,58 C. Este peso especifico es -
1gael el peso especifico del polietilenoc. Pars 1s mayorig
de lasg aplicaciones préeticas, el peso especifico puede -
considerarse idéntico a la densidad. Sin embargo, si ge -
desea una conversitn exacta & unidades de densidad resles
(gramos por cc.), esto se puede referir fheilmente al -
aguia a 42 C, por cdleculos que serdn evidentes Para los ex
pertos en egta técnics, Ie precisgidn de ung determinacidn
ginple de peso especifico es ordinarisments + 0,0002,

El indice de fusidn, tel como agui se refiers, ge -
determina de acuerdo con el Nétodo ASTH D-1238,52T,

Ta denominacidn de "polietileno", segin se usa aqui,
abarcag no solamente homopolimeros de etileno, sino tamee—
bidn copolimeros de etileno con proporciones secundariasg
de otras olefinas, tal como propilenc y los butilenos, con
tal que 105'copolimeros-tengan ung densidad de, por lo me
nos, 0,9,
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Los puntos de invencidn propis, no nueva, pero no -

establecida, practicads ni divulgada en Espafia, que g6 ==

bregentan para que sean cbjeto de esta Patente de Tntro~—
ducéién, por DIEZ afios, son los siguientes:

Te~ Un procedimiento para producir polietileno ~-

tronsparente, que incluye someter a extrusidn dicho polie
t1l.eno en estado fundido ¥, & continuacibn, enfrisr brus-
caniente la pelfcula extruida, caracterizado porque e so—
mese a extrusidn polietileno que tiene uns densgidad 4oy =
por lo menos, 0,94 gramos por centimetro cdbico & 208 C,
v enfriar bruscemente la pelfcula extrufda a una tempers~
tura en el margen de 57Aa 712 C, obteniéndose, asi, una -
pe.fcula de gran transparvencia.

2e= Un procedimiento de acuerdo con el punto 1, ca-
racterizgdo por el hecho de que. dicha temperatura de en—
friamiento brusco esté en el margen de 60 g 68¢ C.

3e= Un procedimiento de acuerdo con los puntog 1 &
2y caracterizado por el hecho de que dicha peliculs brusca
mente enfriada se somete posteriormente g recocido por ex
posicidn & una temperstura comprendide en el margen de 100

a 1508 C durante un tiempo suficiente pars resteblecer —-—

substenciglmente la densidad de dicha pelicila hagta el -
velor de la densidad del polietileno original, siendo ine-

suficiente dicho recocido para efectuar deformacidn térmi

4e= Un procedimiento de acuerdo con el punto 3, ca-
racterizado por el hecho de que el tiempo de exposicidn -

de dicha pelicula a dicha temperaturs de recocido estd ~—
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dentro del margen de 0,01 a 30 seg.

5¢~ Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de =
los puntos 1 a 4, caracterizado por el hecho de gue dicha
pelicula es extrulda hasta un espesor comprendido en el -
margen de 0,0025 a 0,25 mm. & travds de une hilera de Ten
dija, se samete la pelicula extruida a tensibn antes del
enfrismiento brusco, efectudndose un alargamiento y espe~
sor representado por una relacibn de estirado en el margen
de 5:1 a 100:1 y, convenientemente, en el margen de 20:1
a 60:1,

6e— Un procedimiento de acuerdo con cuglquiers de -
los puntos 1 a 5, caeracterizado por el hecho de que el in
dica de fusidn de dicha polietilenc es de 0,5 por lo me—
nos, estando convenientemente dentro del margen de 0,9 a
25

Te= Un prbcedimiento devacuerdo con cualgquiera ds =
los puntog 1 g 6, caracterizado ror el hecho de gue 1g ==
densidad de dicho polietilenoc estd en el mergen de 0,9 g
0,93, teniendo dicho polietileno ung crigtalinided de por
1o menos 8.

8o~ Un procedimiento de ascuerdo con cualquiera de -
los puntos 1 a 7, caracterizado por el hecho de que dicho
polietileno es extruido a travds de una hilers de rendija
hagta la foma de pelicula, sumergiéndose dicha pelfculs
en un bafio de enfriamiento brusco colocado & una distan=—-—
cia no mayor de 0,63 cm., substanciglmen te de la sglida de
dicha hilera, pero separado de dlla a una distancig sufi-
ciente pars evitar la evaporizacidn del 1iquido de enfrig
miento.

Je~ Un procedimiento de acuerdo con cualguiera de —
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los puntos precedentes 1 a 8, caracterizsdo porgue ge SO

mate g ext

rusién polietileno fundido a través de una hile

ra de rendija, y la pelieuls resultante se enfria brusca~

msnte por inmersidn en un bafic de liquido de enfriamiento,

manteniend
de sblidog

10,=
ructerizad
polietilen
cho 1{quid

© dicho bafio de 1iquido de enfriamiento exento
en suspensidn,

Un procediniento de acuerdo con el punto 9, ca
0 por el hecho de que se Prepars la pelicula de
o trangparente, filtrando de eners continua di

0 de enfriamiento que esg Preferiblemente a2ue, y=

Para eliminar asi los gblidos en suspengidn,

11.- Un

caracteriz

procedimiento de amcuerdo con el punto 10, -

ado por el hecho de que dicho 11qu1do de enfrig

miento se mantiene g une temperaturs Predeterminagda sacan

do ung cor
te de sali
ntacion, a
rriente de
devolver d
12,
Cu 11, ¢
1{guido de

riente de dicho 1{guido y sometiendo lg corrien
da a intercambio de calor y devolviendo g conti
icha corriente g dicho bafio, filtrando dicha co
spués de dicho intercambio de calor y entes de
icha corriente a dicho bafio,

Un procedimiento de acuerdo con los puntos 9, -
aracterizado por el hecho de que dicho batio de

enfriemiento que eg preferlblemente agua, se -

mantiene o una temperstura en el margen de 57 a 612 C,

130
los puntos
cho bafio 4

sélidos en

Un procedimiento de acuerdo con cualquiers de
9 a 12, caracterizado bor el hecho de que di-e
e liquido de enfriamiento se nentiene libre de

suspensitn, empleando un filtro provisto de un

elomento de filtro que tiene un tamafio de poro de 5 g 20

micrgsg,

140"‘

Un procedimiento de acuerdo con el punto 13y -
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y ciaracterizado por el hecho de que dicho filtro estd pro--
Visto con un elemento de lana de filtracidn que tiene um
tomafio de poro de 10 micras,
150 Un brocedimiento parg rroducir polietilenc -
: 5 transparente,
Tal y como se hg descrito en 1a llemoris que antece-
dey Trepresentado en los dos dibujos que ge acompafian y o=}
re. los fines que ge han egpecificado,

Esta Memoria congts de cuarents ¥ dos hojas escritag

10 a maquina bor una gola cars,
* Madrid,
i
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