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Este invento se refiere a un procedi-
miento para la fabricacidén de peliculas susceptibles de
edmitir el cierre térmico, revestidas, autosustentado--
res, de polimeros olefdnicos, y a las peldiculas asi ob-
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Por la denominscidn "“polimeros olefinicos,
se indican polimeros y copolimeros de etileno, inclu-
yendo politenos de densidades baja, intermedis y ele-
vada, y los polimeros y copolimeros cristalizables de
alfa-olefinas que bengan por lo menos 3 y con prefersn~
cia de 3 a 6 &tomos de carbono en la moléculs, especial
mente polimeros y copolimeros de propileno y buteno-li,
cuendo el propileno ¢ polibuteno-l es, por lo menos, el
75 ¢ insoluble en n-heptano hirviendo por ejemplo, poli
propilenc isotéctico, o polibubenc-l isotéotico.

Un objeto de este invenito es proporecionar un
procedimiento paras aplicar capas susceptibles de admi-
tir el cierre térmico, de suspensidn acuosa, a pelicu-
las ento-sustentadoras de polimexos olefinicos, por cu
yo medio las peliculas revestidas retienen un alto gra-
do de resigtencia & la exfoliacidn y un cierre térmico
muy resistente, después de exponerse a condiciones hime
das. Otros objetos se harén evidentes a continuacidn.

Bate invento consiste en un procedimiento
para la produccidn de peliculas de polimeros olefinicos,
revestidas, susceptibles de cerrarse térmicamente, en
lag que la pelicule gin revestir se somete a un trate-
miento detallado & continuacidn, para mejorar las pro-—
piedades de trabazdn de su superficie, después de lo.
cual se aplica a dicha peldioula una capa de un produc-
to de condensacidn de melamina, formeldehido y un alco-
hol monohfidrico, susceptible -»-de curarse por el calor,
insoluble en agua, mediante revestimiento con solucidn
¥ evaporacién del disolvente; la pelicule se cubre nue-

vemente con una dispersidn acuosa de-un polimero de re-



vegtimiento que permita el cierre térmico, qe uegr

se seca sobre la pelicule y se calienta para curar o

vuloanizar el producto de condensacidn a fin de que se

une adhesivamente a la capa susceptible de cierre tér-
5o mico, ¥y & la pelicula de base.

El tratamiento por medls del cuzl se mejoran
laes propledades de trabazég de la pelicula, es un tra~
tamiento qudmico ¢ f4sico que da por resultado la oxi-
dacidn de la superficie de la peliouls; por ejemplo,

10. tratemiento con 4cido cxrdmico en dcido sulfiirico, o
con fcido nitrico oaliente; exposicién de la superfi-
cle &l ozZono, por ejemplo, mientras se encuentra a una
temperatura superior a 1002C; exposicidn de la superfi
ole a esfuerzos eléctricos a tensidén elevada acompafia-

15. dos por descargas en corone (este tratamientc se des-
cribe en la Memoria de la Patente briténica n? 715.914);
exposicidn de la superficie a irradiacidn ionizante,
tal como ultre-violeta, X, - =, 0 y~ especialmente a
temperaturas superiores a 10020 para que la superficie

20. de la pelicula se oxide; y exposicidén de la superficile
a une llems, durante un perdodo suficiente para der lu
gar a le oxidacidn superficial, pero no tan prolongeado
que ocasione la distorsidn de su superficie. El trats
miento preferido, por su eficacie y sencillez, es el

25. de esfuerzos eléciricos e tensién elevada acompafiados
ror descergas en Corond.

Cuando ge utiliza la descargae en corona, me
diante el empleo de condiciones dptimas (6 sea, ajus-
tando la frecuenocia y la tensidn de la descargs y el

0. tiempo de pasc de la peliocule a través de los electro-~
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dos pera obtener el efecto éptimo), pueden obtenerse

éngulos de contacto entre el agua y la pelicula trata—-
da, de hasta 502 sélamente. EL éngulo de contactc y la
adhesividad, son inversamente proporcionales; en general,
cuanto menor es el éngulo de contacto, tanto mayor es la
adhegividad. Es dptimo un &ngulo de conbacto de 6% a
752,

Tos alcoholes monohidricos preferidos para
usarse en la preparacién del producto eterificado de con
densecién, son los alkenoles 03 a 06 , afnque son tam
bien satisefactorios otros alkenoles inferiores. Si se
deges, en la preparacidén del producto de condensacidn in
goluble en sgua, de este invento, la melamina puede ha-
cerge reaccionar con formaldehido acuoso utilizandoe por
lo menos 3, ¥ con preferencia 6 como minimo, moles de
formaldehido por mol de melamina en presencia del alco-
hol monohidrico. Como variante, la melamine y el for-
meldehido pueden hacerse reaccionar entre si, pars pro-
ducir primero un productoe de condensacidn soluble en
agua, térmicamente curable, que luego se hace reaccionar
con el alcohol monohddrico. ZEste, con preferencia, se
utiliza en una cantidad tal, y la reaccidn se prolongs
un periodo de tiempo suficiente y a une temperatura ade
cuada, que se consigue el producto de condensacidn ete-
rificedo que acusa una tolerancia no inferior a 2 al
dter de petrdleo. Por la expresidn “tolerancia al &ter
de petrdleo" se indica el voldmen (en cc) de &ter de
petrdles (punto de ebullicién 100-1202C), que al afiadir
ge o gotas con agitacidén continua a 1g de una solucién
de resine con el 50 % de s6lidos en una mezcla 50:50 vo-

ldmen/volumen, butenol/xileno, hace que la solucidn se
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enturbie.

EL producto de condensacién melamina-formal
dehido eterificado, puede estaer en solucién en cuelguier
disclvente adecuado, por ejemplo, en une solucidn alco-
hol-agua, una solucién en alcohol directamente, 6 en un
hidro carburo aromético, tal como xileno, o une mezcle

de dichos disolventes, como convenge. Puede contener,

. Utilmente, un plastificador, para mejorer la flexibili-

dad de la cape de aquel obtenida.

Cuando la solubilidad en aguae de la capa Go
fijecidn se cita en esta Memoria, se hace referencia a
su solubilidad en agua, después de eliminar el disolven
tes Se prefiere secar la solucidn del producto de con-
densacidn en condicilones de temeperatura bales que se
realice algo de curado o vulcanizacidn, pero no llegue
a su totalidaed, ya que asi se mejora el aspecto de la
capa de polimero susceptible de cierre térmico, una vez
gplicada. ILa solubilided de la capa en agua, antes de
eliminar el disolvente, puede sin embargo ser complete-
mente distinta de la acuseda después de diche elimina-
cién. ©Se prefiere terminar précticamente por completo
el curado del producto de condensacién, durante el seca
do de la capa térmicamente cerrable. Pare ello, el
caldeo puede realizarse & una temperatura de 1002C ¢ su
perior, por ejemplo, a 1308C, pero esta temperaturs no
ha de ser superior al punto de fusidn de la peliculs de
base y no ha de ser tan elevada que se aprecie una amor
tiguacidén en la resistencia del cierre téarmico.

Para favorecer el curado de los productos de

condensacién, pusden usarse catalizadores &cidos. Se pre
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fieren los 4cidos enérgicos no-volétiles, especiaslumen=—

te el sulfirico. El cabalizador Acido puede introdus

cirse en el producto de condensacién antes de aplicar-

‘1o a la pelicula, 4 puede dejarse difundir en la capa

de producto de condensacidn desde la dispersidn del re
vesbtimiento térmicamente cerraeble, cuando se aplica.

En generasl, se ubilizari caldeo suficiente para obtener
une cublerta finsl de buen aspecto, y las condiciones
de secado de la capa de sujecidn o térmicamente cerra-
ble, no deben ser tan enbrgicas que den por resultad un
descenso en la resistencia del cierre térmico. Desde
luego, los periodos y las temperaturas dptimos de cal-
deo utilizados, dependerén de las composiciones de las
capas, por ejemplo, la concentracidn del 4cido de la
capa de sujecidn, que puede determinarse fécilumente por
experimentos. En general, la temperatura de secado de
la capa de sujecidén sobre la primera cara revestida, se
ré inferior a la usada para el segundo lado cubierto,

Ya que exigte una tendencia de las propiedades de traba
zén de la superficie previamente tratade (por ejemplo
mediante descargas en corona), & menoscabarse si se some
te a una temperatura demasisdo elevada antes de recibir
su capa de fijacién. Se ha comprobado que usando tempe-
raturas de secado de la cape de sujecidn, de unos 70 a
802eC para la p;-imera cars revestlda, y de 110 & 1209C
aproximadamente para el segundo cogtade, y realizando
conbinuamente durante perifodos de secado comercialmente
aceptables, de pocos segundos, las soluclones de resinas
de melamina formaldehido butiladas que contengan 2,25 %

de &cido sulflirico, con respecto al peso de la resina,
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pueden aplicarse & velocidades de hagba aléededor de
45,75 a 61 m/minuto. Sin embargo, cuando el conteni~
do de 4cido sulfdrico se reduce a 1,75 %, la velocided
méxims que puede userse sin peligro es de unoe 38,725 m/
5 minuto; en caso ocontrario, sumenta indeseablemente el
peligro de deteriorasr el aspecto de la pelioula o de re
dueir la adherencie de la ocapa, en alto grado.
81 la pelicula se ha orientado y se contrae a
una temperatura e le que las capas se secan, se disponen
10. medios, con preferencia, parae evitar tales contracciones,
por ejemplo, el secado y el caldeo pueden realizarss en
un disposltivo susceptible de sujeter los bordes de la
pelicula misntras se transporbte longitudinalmente, por
ejemplo en un estricador. IEntonces es conveniente ter-
15 mofijar una pelicula orientade al mismo tiempo, aplican
do el método de este invento & peliculas que sge hayan
orientado sin termofijarse.
La efectivided de la capa de sujecidn, varias
con el espesor; sl la capa es demasiado delgedsa, la
20, sdherencia es reducida y, sl es demssiado gruesa, solo
es més ocara; adembs, lag capas mis delgadas pueden apli
carse & peliculas de base de superficis més intensamen=-
te tratada (por ejemplo, tratade pera obtener menores
fngulos de contacto) con efecto andlogo. Por conve-
25, niencia y fecilidad de traebajo asi como por economia
en el revestimiento, el espesor de éste, normalumente,
no es superior a unos 2,5 g/m2 de pelicule base, ¥y con
preferencia, waté comprendido entre 0,15 y 0,30 g/m2.
Por polimerc de revestimientc susceptible de

30 térmico, se indica cualquier polimero o copolimero que
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rermita que la pelicula a la que se agplica se cierre
térnicamente empleando equipo normal parae esta opera-
cidn (ver H.P., Zade “Cierre térmico y Soldedura de
Plésticos con frecuencia elevada", Templo Press, Ion-
dres, 1959),

Por proporcionar las capas més duraes y les
mejores resistenciass en los clerres térmicos, y a ecav-
ga de su resistencia a la humedad y su reducida perumes
bilidad 2l ges, las capas susceptibles de cerrarse por
calor, especlelmente preferides, son las copolimeros
de cloruro de vinilideno y acrilonitrilo. Se prefiere
en egpecial utilizer estos copoliimeros con un conbteni-
do de entre 80 y 95 % en peso de cloruro de vinilideno
¥ haste un 20 % de acrilonitrilo solos o mezclados con
otros monémeros, Hales como Adcldo itacdnico y écido me
tacrilico.

Otros revestimientos polimerss que pueden
aplicarse en forme de dispersiones, son: acetalto de po
livinilo, acetato de polivinileo parcialmente hidrolizg
do, copolimeros de butadieno/acrilonitrilo, copolimercs
de butadieno/estirenc, copolimeros de butadieno/meta-
crilato de metilo, copoldmeros de butadieno/metacrila-
to de metilo/4cido metacrdlico, copoliesteres de Acido
tereftdlico y otro 4cido dicarboxflico, tal como 4cido
sebdcico con un glicol; copolimeros de clorurc de vini
lideno y clorurc de vinilo, ¢ acrilato de metilo, 6
acrilatc de butilo, 4§ acrilato de o.o'bilo;, copolimercs
de acetato de vinilo con clorure de vin.:i.lo; copolime-
ros de acstato de vinilo con etileno, y copolimeros de

clorure de vinilo con stileno.
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El ﬁolimero de revestimiento susceptible de
cerrarge t8rmicamente, puede obtenerse en dispersién
aocuoga moliéndolo y disperséndolo en agua, utilizando
un sgente emulgionador adscuado. Se prefiere sin em-

5 bargo preparar estas dispersiones polimerizando los
componentes mondmeros del polimero de revesgtimients,
cerrable por el celor, en emulsidn acuosa ubilizando un
sgente emulsionador para mentener el polimero preparado
en estado disperso. Se prefiere especialmente emplear

0. un sgente emulsionador que comunique buenas propiedades
antiestéticas a la peliculsa revestida. Si se desesa
puede afiadirse un agente antiestético a la dispersida
del polimero de revestimiento, térmicamente cerrable,
por ejemplo, un esgente emulsionador enidnico o ocatidnico.

15 Entre los agentes catiénicos preferidos, de
superficie activa, figuran las sales de zmina y fosfo~-
nio, especialmente sales con &cidos enérgicos. Ios
agentes catidnicos de superficie activa especialmente

dtiles, son (a) compuestos de la férmula:

///(GHZ.GHao)aﬁ

R.N HX

N

(CHp - CHy0 ) H

25 en la que la suma de g ¥ b tiene un valor de 2 a 5 in-
clusive, R es un grupo alkilo que contiene de 12 a 22
&tomos de carbono inclusive, y X es un radical é&cido
tal como Cl; y (b) compuestos en los que un residuo amo |
nio cuaternarioc o fosfonio esté acoplado a por lo menos

0. une cadena de &tomos de carbono que pueden no estar sa-
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turados y que puede conbener &tomos distintos del car-
bono, en la cadena ¢ substituidos en ella, por sjemplc,
dtomos de oxigeno o de nitrdgeno. Esta cadens, normel-
mente, contiens, por lo menos, 8 &tomos de carboro y si
una cadena alkilica, por conveniencia sl grupo alkilo
ge deriva de un 4cido o alcohol grasos. La cadena pus~
de ser un condensado de formaldehido o de un éxido de
glkileno o glicol, poxr ejemplo, éxido de etileno o de
propilenc. La cadena puede tambiédn ser un residuo poli-
mero al que estén acoplados uno o més residucs amonis
cuaternario o fosfonio. Entre los agentes catidnicos
de superficie activa han de incluirse sales internsas
tales como betainas que tengan una cadena como antes se
define, acoplada al nticlec betaina.

Son ejemplos de grupos especificos de compueg
tos albtamente eficaces como agentes antisstéticos en
los revestimientos térmicamente cerrables, los polime-
ros de un derivado de &cido acrilico en el que el mond-

mero tenga la fSrmula:

L
CH2 = G(R) .OO.NH.(CHz)nNR"3X- é
3
CH, = C(R).C0.0 (CHa)nNR"3X_ ¥y compues
4 ue 4 las ffrmulas:
08 que engi.n as mu+ :
" x - 3 10 .
R'NR‘BJ(,R N m X, R'CO.NH
(GHa)nNR"3X' y R'00.0 (CHy) FR'' X ;

en la que R es hidrdgeno o metilo; R' es una cadena
large como se he definido anteriormente y, con preferen
cie es un residuo alkilo normael o alkindlo, Glo a Oyy,
Por ejemplo, palmitilo, cetilo, estearilo, ¥ oleilo, 4

un condensado de dxido de etileno con entre 5 y 40 resi
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duos de dxido de etileno en la cadena, R'' es un regi-

B, wezers QB
7 NI ]

duo alkilo o alkenilo qué puede estar sugtitufdo con
gruros hidroxilo o arilo, o puede ser una cadena larga
como 8e indica para R'j n =1 a 10, y X es un anién.
5 fe ha comprobado que son especialmente Wtiles los ocom-
"puestos en los que n = 3.

Las dispersiones de revestimientos suscepti-
bles de ocerrarse térmicamente, pueden contener aditi-
vos distintos de los agentes antiestéticos, por ej'em-

10. dlo, aentioxidantes, tintes, pigmentos, lubricantes,
agentes enti-bloque y estabilizé.dores pare luz ultra-
violeta. Resulta especialmente Gtil afiadir agentes
anti-deslizantes, que se agrupan en dos clases (a) sd~-
lidos porfirizados insolubles en le capa de cilerre tér

15. mico, por ejemplo, almidén, talco, éxido de zinc, car-
bonato céleico, carbonato magnésico, tierra de diato-
meas, tal como “Siperfloss", silice, Keolin, didxido
de titanio, tetradxido triférrico y otros éxidos, car-
bonatos, silicatos, aluminatos y esluminodilicatos inor

2. génicos y polimeros finamente dispersados tales como
polipropileno y clorurc de polivinilo; el tamafio de lasg
particulas del sgente antideslizante esy normalmente,
del orden de 0,1 a 20 micrones y con preferencia, para
mejor efecto, del orden de 0,2 & 5 micrones; (b) aditi

25, vos céreos tales como las amidas de 4cides grasos insa-
turados, les amidas de 4cidos grados ssturedos, tales
como palmitamida, estearamids, diestearamida, y alkile
no diestearamidas, tales como metileno y etileno dieste
aramidas; amidas de 4cidos grasos hidroxilados, tales

30. como hidroxil estearamida, aceite de ricino hidrogenado,
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ceras tipo ester y otras ceras duras.

Las peliculas revestidas usadas en este inven
$0 pueden ser sin orientar o pueden orientarse en una
o en ambas direcclones en el plano de aquellas y, si se
orientan en ambas direcciones, la orientacidn puede ser
igual en éstas, o desigual, con el mayor grado de orien
tacidn en una direccidn preferida (oorrientementevla
direccidn longitudinal). Ias peliculas orientadas pue-
den termofijarse antes o despubs del tratamiento de re-
vestimiento.

Lag peliculas de este invento, orientadas o
no en una o en ambas direcciones por estiraje, pueden
usarse para la mayoria de las aplicaciones qﬁe se han
destinado las peliculas de politeno, ester de celulosa
o tereftalato de polietileno, en espesores comprendi-
dos entre0,00635 mm. y 0,25 mn, DPor ejemplo pueden
usarse como peliculas para embalaje (orientadas o no)
en los embalajes finales, preparacidn ds paquetes, la-
minacidn, para bultos que hayan de transformarse en
balas, ¥ para tacos de cierres de botellas. I4s espe-
cificamente, las peliculas pueden usarse para embslaje
general de viveres, especialumente los grasos, polvos
de jabdn, cigarros, cigarrillos, tabace para pipa, ce-
mento, textiles, piezas de mhquinas engrasadas y sin
tratar, ferreteria, regalos, etc., embajaje de articu-
los a esterilizar, tales como medicementos, productos
farmacelticos, aparatos, productos quimicos, gases,
vendas y similares y para el embalasje de viveres que
hayan de calentarse en el embalaje, y almacenarsge.

Otras aplicaciones incluyen los usos eléctri
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cos, como bage para tiras magnéticas, o sea cinbasg de
sonidos y video, para empleo en general en calculado=-
ras, tiras adhesivas y cintas para mfquines de escri-
bir. ’
Ios ejemplos sigulentes aclaran, pero sin

limitarlo en ningfén modo el invento que se desecribe.

EJENEP 1 -

Wt ——————

Una pelicule de polipropileno isotéoetico (no
més del 5 % de solubilidad en n-eptano hirviendo) qus
ge habla estirado 7 veces en direccidn longitudinal y
7 veces en direccidn lateral pare orientarla blaxilmen
te y luego se habia termofijado & 1302C durante aproxi
madamente 6 segundos, se sometid & un tratamiento de
descarga en corona, que redujo su fngulo de contacto
con ague, desde unos 902 a T0¢ gproximademente. ILa pe
lioula tenie 0,127 mm. de espesor.

El tratamiento mediante descarga en corona
se aplicd haciendo pasar la peliculae de polipropilenc
sobre un rodillo de 8" cublerto con una pelicula de
tereftalato de polietileno 6 "Melinex" de 0,605 mm. de
espesor, dieléetrice, & una velocidad de 6,056 mm/minu~-
to. A la pelicula se lé aplicd una descarge en corona,
en el aire s 15.000 voltios y 2400 perifodos/segundo,
desde tres electrodos paralelos de 0,914 m. de longi-
tud, & lo largo de los xodillos. Iste tratamiento se
aplicd a las dos ceras de la pelicula.

La pelioule de polipropileno enterior, pre-
viamente tratada, se revistid por ambas caras mediante
une méquina de revestimiento de rodillos de grabadoe,

con ung solucidn de un producto de condensacidn de
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melamine butilada/formaldehids preparsde del mo er_1
te.

Se mezcldformalina (solucién acuosa al 36 % de
formeldehido, con butancl y disclvente destilado de una
operacién anterior ajustendo el pH a 5,5, DLa melamine se
afiadid e continuacién en una cantidad tal que existirén
6 moles de formaldehido por mol de melamine, y 4,4 msles
de botanol por mol de melamine. ILa mezcla se sometid &
reflujo durante 1 hora, después de enfriar, se agregéd una
pequeiia cantidad de xileno para ayudar a la ulterior ex-
pulgidn del agua. Inego se retird agua durante un peric
do de 2,25 horas, mientras se destilaba dispolvente para
eliminar une fraceidn equivalente a la adicidn inieial
de degtilado. Se afiadid més xileno para ajustar el con-
tenido de sdlidos a 50 .

El producto de condensacidn se caracterizaba
por una tolerancia con respecto al éter de petréleo, como
ae ha definido, de 4. Tenia una viscosidad de 28 segun—
dos medide por el método de la norma briténica 1,733 uti
lizando una copa B.S./A 10, a 2528,

Le solucién ugada para el revesgtimiento conte
nia 20 % de =6lidos y se prepard diluyendo el producto
de condensacidén tal como se habia preparado, con alcohol
desnaturalizado industrial para dar una meszcla de 30:11:9
en voldmen, de alcohol desnabturslizado, bubanol y xileno.
Tuego se afiadid 4cido sulfdrico para gque se hallara pre-
sente en una cantided de 2,25 % en peso de sdlidos.

La capa aplicada a la primera cara se secd &
T08C durante aproximadamente 5 segundos y la aplicada a

la segunda cara, a 1152C, durante 10 segundos aproximada
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mente. Cada capa pesaba 0,25 g/m2 de superficie.

Simulténeamente se depdsito una capa superior
en cada cara de la pelicula, por un distribuidor de ro-
dillos, utilizando. una dispersidn acuosa de un copcliime
ro oloruro de vinilideno/ascrilonitrilo, (88/12 peso/peso)
estabilizado por la sal de Acido olorhfdrico de un pro-
ducto de condengacidn de amina de sebo (1 mol) y éxido
de etileno (2 moles), utilizando 4,7 % en peso de estabi
lizador de sflidos de resina. ILa dispersidn contenia
33 % de sélidos de copolimero y, ademés, 5,25 % en peso .
con respecto a los bélidos de copolimeros de particulas
de tamafio coloidal de clorurc de polivinilo, con objetbo
de mejorar las propledades de deslizamiento de la capa.
La capa superior se secd por caldeo en un horno durante
unos 8 segundos a 1202C. Su espesor en cada cara era
de 177,8 x 1077 mm,

La pelicula revestida se arrolld en forma de
bobina y sge ensayaron como a conbinuacidn se indica, las
resistencias al clerre y le adherencia de la capa pera
los revestimientos interior y exterior de la pelicula
arrollada, indicade por W“IN" y "OUT" respectivamente
los cierres térmicos se realizaron a 1302G/0,35 kg/om2
durante 2 segundos, con un cerrador térmico de barra de
21,4 mm. de ancho. ILas resistencias del cierre térmico
(HSS) indicedas en gramos/mmm ge midieron por desprendi-
miento de las peliculas cerradas, con objeto de romper
el clerre. Ios valores de adherencia de la capa (indice
dos en g/mm), corresponden a las ocargas necesarias para
continuar el arranque de una tira de un milimetro de re-

vegtimiento, desde su base,



Propiedades tal como |Propiedades después|Prppiedades después
de 66 horas a 382¢,|de 114 horas a 382C

se prepara. 90 % de humedad re [90 % de humedad re-
letiva. -7 |lativa.
HSS ABherencia de HSS Adherencia HSS I|Adherencia
TI5/ouT la capa de la de la capa.
TI/0UT capa.
IN/OUR | IH/0UT IN/0Ug 16/0UT
Ejemplo . 190/210 80/130 190/170| 100/135 |[135/205  75/130
Control. |175/300 | 110/125 150/155(  50/50 - 20/20
—)

EL experimentc con el control, empleaba un
producto de condensacidn de urea—formaldehido~butancl
catalizado con 4cido, en lugar del producto de condensa-

15 cién, catalizado con 4cido, de este invento, y se secd 2
7020 durante unos 5 segundog (primera cara) y a 95°C du~
rante unos 10 segundos (segunda cara). La cubierta de la
tex se secd a 1202C durante unos 8 segundos. El plasti-
ficador wbilizado en la composicidn urea-formaldehido-

20. butanol, era una resina alkfdica vendida con el nombre
de Paralac 285 X. ILas razones para emplear este plashi-
ficedor ¥y las condiciones de secado indicadas, en el ex-
perimento con el control, fueron tales que se pudiera em
plear el producto de condensacidn urea-formeldehido-buta

25. nol, en las condiciones més favorables para su uso.

Ia velocidad de revesgtimiento con los produc-
tos de condensacidn tanto en el experimento del Ejemplo
como del control, fub de 45,720 m/minuto. Se comprobd
que sl sumentar esta velocidad hasta unos 60,960 m/minuto,,

30. manteniendo las demés condiclones iguales, la peliculs
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los puntos de vista del aspecto y de la adherencis, mien
tras que la pelicula revestida en el exberimento del con
trol, se deteriond en tal grado en ambos aspeclos, que
resultd indtil para la explotacidén comercial.

EJEMPIO 2.~

Una pelicula treatada por descarga en coronsa
exactamente igual a la del Ejemplo 1, excepto que la deg
carga se aplicd a un lado solamente, se revistid en el
lado tratado, con una composicidn del 20 % de sdlidos de
melamina formaldehido y butancl, preparada exactamense
igual a la del Hiemplo 1, y que contenia 0,25 % en peso
de écido sulfirico como en dicho ejemplo.

La capa se aplicd a una cara solamente de la
pelicula y se secd a 902C durante 1 minuto aproximadamen
tes. Bl peso del revesbimiento era de 0,25 g/m2 de super
ficies

Iumego se aplicd un revestimiento superioxr
sobre la capa de sujecidn utilizando una dispersién acuo
sa de copolimero de cloruro de vinilo/acetato de vinilo
(que contenfa 40 % de acetato de polivinilo) estabilizade
por 2,5 % en peso, con respectc al peso, de sulfonato de
sodio=~tetradecilo. ILa capa superior se secd por oaldeo
en wn horno durante aproximadamente 1 minuto a 1102C.

Se obtuvo una capa con un peso de 3 g/m2. Se logrd un
cierre térmico & 1402C y 0,35 kg/om2 durante 2 segundos
con un cerrador térmico de barra, y le registencia del
cierre térmico era de 3810 g/mm. (medido del mismo modo
indicado en el Ejemplo 1). Después de almacenar a 382¢

¥ 90 % de humedad relativa, durante une semana, la resis
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tencia del cierre térmico era todavia excelente.
EJEVFIO 3 -

Se prepard una solucidén de producto de conden-
sacién de melamina formaldehido, butilada, del misnc modo
que se describe en el Ejemplo 1, pero utilizando 5 moles
de formaldehido para cada mol de melamina, y 4 moles de
butanol para cada mol de melamina. EL P se ajusté 2 4,5
El producto de condensacidén tenfa una tolerancia para el
&ter de petrélec, como se ha definido, de 26 y una visco-
sidad de 60 segundos medida por el mitodo de la norma bri
ténica 1,733 utilizande a 252 una copa B.S./A 10. Sc pre
pard una solucidn de revestimiento de este producto del
mismo modo descrito en el Ejemplo 1, ¥ se aplicd a una
cara solamente de una pelicula de polipropilenc tratade
mediante descarga en corona, exactamente igual a lo des—
orito en el Ejemplo 1, excepto que el itratamiento de des-
carge en corona Se aplicd a una cara solamente, La capa
se secd a 7090.durante 1 minuto y pesaba 0,25 g/m2 de su-
perficie.

Se aplicd y secd, por caldep en un horno a
1102C durante 1 minuto, un revestimiento superior de copo
1imero cloruro de vinilo/acrilonitrilo, exactamente igual
que se describe en el Ejemplo 1, - EL peso de la capa su-
perior era de 3 g/m2. ILa resistencia del cierrs térmico
de los cierres realizados a 1302 y 0,35 kg/em2, durante
2 segundos, era de 330 g/pulgada.

EIEPIO 4.

Una solucidn de revestimiento que contenia 10%

peso/voltimen del productc de condensacidn butilado de mne

lamina~formaldehido, obtenido como se describe en el Ejem



5,

10.

15.

20.

25.

30.

plo 1, ¥y 10 # de un plastificador que contenfa gliceiul
alkidico de aceite de cacahuet, disuelto en alcohol des-

naturalizedo/butanol/xileno (30:11:9) se utilizd para re
vestir una pelicula de polipropileno tratades con descar-"
ga de corona, exacbamente igual que se describe en el
Ejemplo 1, . Las condiciones de la capa de fijacién para
cada cara, y la composicidn y método de aplicacidn de la
caps superior, fueron exactamente las mismas que se des-
eribe en el Zjemplo 1.

La pelicula revestida se arrollo sobre un rudi
1llo y se midieron la resistencia del clerre térmico y la
adherencia de la capa en los revestimlentos interior Jy
exterior de la pelicula arrollada. Ios ensayos de las re
sistencias de cierre térmico se realizaron a 1302C y 0,35
om?2, durante 2 gegundos mediante un cerrador térmico de
barra de una pulgada de encho.

Se obtuve una resistencia del cierre térmico de
180 g/pulgada, para el revestimiento “interior", y una re
sistencia del cierre térmico de 225 g/pulgada, para la ca
pa Yexterior" .

N o T A

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como le manera de realizarlo en la préctics,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicades son suscepbibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental; también
se hace constar que el inventc se refiere a una Solicitud
de Patente presentedes en Inglaterra con fecha 20 de noviem
bre de 1963, n? 45797/63, acogiéndose, por lo tanto, s

los beneficios que conceden los Convenios Internacionales
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en vigor, y siendo lo que ponstituye la esencia del refe~
ride invento y por lo gue se solicita Patente de Inven-
cidn por 20 alios en Lspafia, sobre: “MEJORAS INTRODUCIDAS
EN EL OBJETO DE TA PATENTE PRINCIPAL Ne 274.427s CONCEDL
DA EL 17 DE ABRIL DE 1962, FOR "PROCEDILIENTO DE CIESGRE
PERITICO DE PELICULAS DE IOLIKEROS 0 COPOLINERCS DE CLETY
NASY caracterizéndose por lo siguiente:

18,~ Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principal ne 274.427, concedida el 17 de abril de
1962, por: “"Procedimiento de cierre térmico de peliculas
de polimeros o copolimeros de olefinaes" , revestida y sus
ceptibles de cierre térmico en la que la peliocula sia re~
vegtir se somete a un tratamiento como se ha indicado pa-
ra mejorar las propiedades de f£ljacidn de su superficie,
degpubs de lo cual se aplica a la pelicula unae capa de un
producto de condensacibén susceptible de cerrarse térmica-
itente, insoluble sn el agua, de melamina, formaldehideo y
un alcohol monohidrico, por revestimiento mediante solu-
cidn, y evaporacién del disolvente; la pelicula se cubre
a continuacién nuevamente con una dispersidn acuosa de un
linero de revestimiento susceptihle de cerrarse térmica-
mente, que se seca a continuacidn sobre la pelicula y se
calienta para "curar el producto de condensacién de tal
modo que se fijs adhesivamente a la capa susceptible de
cerrarse térmicamente y a la pelicula de Dbase.

292,~ Mejoras, segin la reivindicacién 12, ca-
racterizado porque el tratamiento para mejorar las pro-
pledades de fijacidn de la superficie de la pelicula, ss
un tratamiento por esfuerzos eléotricos de tensidn eleva

da, acompafiado por descargas en Corona.
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32.,~ Mejoras, segin la reivindicacién 22,
caracterizado porque la descarga en corona se realiza pa
ra dar uniéngulo de contacto velicula a agua, de 652 a
752, '

42,~ Mejoras, segln la reivindicacidn 1e,
caracterizado porque el alcohol monohidrico es un alkansl
que contiene menos de 7 &tomos de carbono.

52,~ Mejoras, segin reivindicacidén 48, carac-
terizado porque el alcohol que contiene por lo menos 3 &-
tomos de carbono.

62.,- Mejoras, segun la reivindicacidn 18,
caracterizado porque el alcohol monohidrico es butbanol.

T72.- Mejoras, segin cuslquiers de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque el producto
da condensacidn melamina, formaldehido y un alcohol mono-—
hidrico, se prepara haciendo reaccionar por lo menos 3 mo
les de formaldehido con cada mol de melamina, en presen-
cie del alcohol monohidrico.

82,~ Mejoras, seglin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque el producto
de condensacidn de melaminsa, formaldehido y un alcohol
monohfdrico, se prepara haciendo reaccionar por lo msnos
6 moles de formaldehido con cada mol de melamina, sn pre-
gencia del aloohol monohidrico.

92.- Mejoras, segfin cuaslquiersa de lag reivin-
dieaciones anteriores, caracterizado porque el producto de
condensacién de melamina, formaldehido y un alcohol mono-
hidrico, se prepara haciendo reaccionar primerc la melami-
ne y formeldehido pars obtener un producto de condensacién

soluble en agua y “curable" por el calor, y haciendo reac~
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ccionar luego dicho producto con el alcohol monohfdrico.

10%.~ Mejoras, segln la reivindicacidn 82 g 92
en el que el producto de condensacidn de melamina, formal
dehido y alcohol monohidrico, tiene una tolerancia vara
el éter de petrdleo, como se hae definido, de 2 por l¢ me
nos.

112,~ Mejoras, segin cuslquiera de lag reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque antes de apli
car la capa de cierre térmico, la resina termo-fijable se
"oura" parcial perc no totalmente.

128 ,~ Mejoras, segin cualquiera de las reivia-
dicaciones , caracterizado porque la resina termofijebls
se estabiliza en presencia de un catalizador 4cido.

132.~ Mejoras, segfin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizade porque la resina fer
mofijable contiene un plastificador.

142,~ lNMejoras, sezfn cualquisra de las reiving
dicaciones anteriores, caracterizado porque el polimerv
de revestimlento susceptible de cierre térmico, es un copo
1dmero de cloruro de vinilideno y acrilonitrilo.

158,-Mejoras, seglin la reivindicacidén 142, ca-
racterizado porque el copolimero contiene entre 80 y 95 %
en peso de cloruro de vinilideno.

162,-Mejoras, segln cunalquiera de las reivine
dicaciones enteriores, caracterizado porque el copoldime~
ro de revestimiento susceptible de cierre térmico se apli
ca en forma de emulsidn acuosa utilizando como agente
emulsificador un agente catiénico de superficie acti%a,
para comuunicaer propiedades antiestéticas a la pelicula.

178.= Mejoras, segfin cualquiera de las reivin-
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dicaciones anteriores, caracterizado porque la disper-
gidn para el revestimiento de cierre térmico contiene
afitivo distintos de los agentes catidnicos de superfi-
cie activa.

182,~ Mejoras, segin cualquiera de las reivin-
diceciones enteriores, caraoterizado porque la peliculs
de polimero olefinico se orienta en una o en ambas direg
ciones en el plano de la misma.

192,~ Mejoras, seghn la reivindicacién 189,
caracterizado porque la pelicula se orienta biaxilmente
con un grado prbéeticamente igual de orientacidn en cada
direccién.

202.- Mejoras, segln ls reivindicacidén 188 §
192, caracterizado porque la peldculs orientada se estaw
bilize térmicamente antes o después del tratamiento de
revestimiento.

21.~ Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principal ne 274.427, concedida el 17 de sbril de
1962, por: "Procedimiento de ciexrre térmico de peliculas
de polimeros 6 copolimeros de olefinas"; tal y como se ha
descrito sustancialmente en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de veintitrés hojas eseri
tas a méquine por una sola cara. v

Madrid, ‘?1?A!Ba1ug;

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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