MEHNORIA DESCRIPTIVA
que se acompafia a la solicitud de

UNA PATENTE DE INVENCION

a favor de PHILLIPS PETROLEUM COMPANY, Sociedad de naciona-
lidad norteamericana, residente en BARTIESVILLE, Oklzhoma,

UueSaha,
por

NPROCEDIMIENTO DE PRODUCCION IE UNA PELICULA TERMOPLASTICA
CELUIAR ¥ ORIENTADA MEDIANTE IA EXTRUSION DE UNA MBZCIA DR
RESINA TERNOPLASTICA Y DE AGENTE ESPUMANTE". Con prioridad
de la Patente norteamericana mnim. 544.361 de fecha 22 de -

Abril de 1.966.

Ia presente invencidn se refiere a mejoras intro-
ducidas en las peliculas termoplésticas celulares y orienta
dasa

Ias peliculas termoplésticas lisas altamente orien
tadas poseen generalmente caracteristicas de superficie de
granbrillo que hace muy Wtil su aplicageidn para fines de de-
coracion, como por ejemplo cintas y material de embalaje. Se

he, comprobado que pueden obtenerse unas mayores utilidad y
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calidad decorativa mediayte el uso de peliculas termoplés;
ticas celulares y orientadas de los tipos ya conocidos, es
peciaslmente de pelicules termopldsticas de poliolefina, si
durante la fabricacidn de dichas peliculas, se pome un cui
dado suficiente para evitar la deformacion de la superfi -
cie de la pel{cula durante la extrusién, el espumado ¢ el
nuevo calentamiento y/o 1z orieniacién, ¥ que las irqggulg
ridades de superficie resultantes duranie las operaciones
de extrusion y de espumado pueden ser eliminadas esenciail
mente en la operacién sucesiva de nuevo calentamiento, pro
duciendose una pelicula de poliolefina espumada y orienta-
dz uniaxilmente, decorativa y de exactas dimensiones, gque
tiene una superficie excepcionslmente brillanie y una par-—
ticular utilidad con cinta decorativa.

Por consiguiente, un objeto de la presente inven
cidn es el de crear una pelicula termopldstica celular y
orientada provista de un acabado de superficie de gran bri-
1llo, Otro objeto de la presente invencion es el de crear
una pelicula de poliolefina celular y orientada de una den-
sidad - en cuando menos una superficie - esencialmente su-
perior a la densidad media, teniendo dicha superficie un
acabado de brillo excepcional.

Otro objeto de la presente invencion es el de
crear un método para producir peliculas termopldstica celu-
lar y orientada de un acabado de superficie de brillo excep
cional.

Segin una forma de realizacidon de la presente in-
vencidn, se extruye una masa termopldstica fundida que con-
tiene un conveniente agente espumante, para obtener una pe-
1{cula delgada que se envia, preferiblemente hacia abajo, 2
una zona de brusco enfriamiento donde la temperatura de la

pelicula es reducida a una temperatura inferior al punto de
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fusion Gel meterial termopldstico. Imego, se calienta la pe;
1icula a su temperatura de orientacion mientras descansa sn-
bre una superficie lisa y uniforme de calentamiento, y se es
tira para cumunicarle la orientacion deseada.

Ia pelicula puede ser extrufda en forma plana o tubu
ler, aun cuando esta Ultime es generalmente preferida. Tanto
gue la pel{cula sea extrufda en forma plana como en forma tu-

s
bular, puede ser cortada - para obtener una veldcula blana -
en la zona de brusco enfrizmiento o inmedistamente despu€§ de
le operacion de brusco enfriezmiento y antes de las operaciones.
de nuevo calentamiento y de orientacion. Cuando el tubo es cor
tado en la zona de brusco enfriamiento, deberdin tomarse medi-
das adecuadzs para evitar que el tubo cortado vuelva a cerrar-
se, dirigiendo el recorrido de la pelicula de modo que se evi-
te todo contacto entre los extremos libres antes de gue haya
tenido lugar un suficiente enfriamiento. Estos procedimientos
son conocidos ya en la especislidad.

Cualouier resina terropldstica conocida capaz de
ser espunada y orientada es adecuada para ser aplicada se-
zin el concepto de ls presente invencién, aun cuando, genew
ralrente, se prefieren los polimeros v copolimeros de ole-
Fina. Los polimeros que han sido hallados mis adecuados pa-
ra este fijacion son los derivados de mondmeros de 1-olefina
que tienen de 2 a 4 atomos de carbono aproximsdamente, y par-
ticularmente el polipropileno y polietileno. Los polimeros
empleados, ademds, deberian tener unos pesos moleculares y
une cristalinidad suficlentemente elevados para cue sea DO-
sible obtener le orientecidn ¥ las caracteristicas de super—
ficie deseadas en el producto acabado. Por ejemplo, es mmuy
adecuado rpara ser usados en esgta aplicacién el polipropileno

g . 7 . v
de un punto ée fusion comprendido entre aproximadamente 14G2
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¥ 1912 C. aproximadamente y que contiene cuando menos un 50%
-aproiimadamenie de polimero isotactico.

El grado de espumacidn deseado del termopléstico
puede ser obltenido por la incorporacién de un adecuado y co-
nocido agente quimico de espumacidn en la masa termopldstica .
fundida, o mediante la distribucidn de un adecuado gas com -
primido en la mase de fusidn antes de su extrusién, para con
seguir el grado de espumacién deseado de la pelicula éxtrui-
da. Ios agentes quimicos de esponjamiento como, por ejemplo,
los compuestos azoicos, los compuestos N-nitrosos y las hi -
dracidas de sulfonlilo, son adecuados para obiener el resul -~
tado deseado. Sin embargo, cuzndo se emplea polipropileno co
mo resina termopldstica, se prefiere generalmente usar azobisg
formemids como agente quimico de esponjamiento. Cuando se de-
sea obtener el esponjamiento incorporando antes de la extru-
sidn un ges comprimido = la masa termoplastica fundida, lo
dnico importante es que el gas sea relativamente inerte al
polimero y tenga caracteristicas fisicas suficientes pare rez
lizar el grado de espumacidn deseado. Cuando se emplean poli-
meros de olefinas, se desea generalmente usar como agente £{-
gico de espumacién un gas de hidrocarburo ligero, particular
mente buteno, o un ges inerte como nitrdgeno, helio, etc.

A la m=sa de polimero fundida o al polimero en par-
tfoulas pueden afindirse pigmentos, estabilizadores, agentes
de dispersién, modificadores de espummcién y otras adiciones
conocidas para obtener el producto deseado, siempre que la
naturaleza de dichas adiciones o las cantidades de las mis-~
mas empleadas no empeoren apreciablemente las caracteristi-
cas fisicas necesarias del polimero o la calidad de la super
ficie del producto final.

Ia temperatura de extrusion puede variar ampliamen

te segin la viscosidad y el punto de fusidn del material ter
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mopléstico y la temperatura a la cual es activado el agente
de espumacion. Generslmente, la temperatura de activacidrn del
agente de espumacion es esencialmente inferior a la tempera-
ture de extrusién, comprendide normalmente entre 10%9 ¥y 3712
C. aproximadamente para los polimeros'empleados. Generalmené,
te, cuando el material termopldstico es polipropileno y el
agente de espumacién es azodicarbonamida, gue se desqpmpone
a 1962 C. aproximadamente, la temperatura de fusidn estard
compréndida entre 2042 y 2462 C, aproximadamente. *

Le distancia entre el cabezal de extrusién y la
zonz de brusco enfriamiento deberfa ser relativamente corta,
por cuanto se produce una importante distorsion de la guper-—
ficie de la pelicula ¥ una excesiva espumacién cuando la pee=
1{cula fundida tiene que atravesar una distancie considera -
ble antes de ser enfriada bruscamente a una temperatura infe
rior a su punto de fusidn y a la temperatura de activacion
del agente espumante. Naturalmenite la digtancia entre el ca-
bezal de extrusion y la zona de brusco enfriamiento puede
variar considerablemente segun la velocidad de extrusidn y,
por tanto la velocidad de desplazamiento de la pelicula de
polimero y les caracteristicas fisicas del material termo-
pléstico empleado. 9in embargo, en la mayoria de las aplica-
ciones, se prefiere generalmente poner el cabezal de extru-
gion a una distancia de aproximademente 0,5 a 5 cms. de la
zona de brusco enfriamiento constituida normelmente por un
bafioc de agua, cuando la velocidad de desplazamiento de la
pelicula estd comprendida entre aproximadamente 3 & 60 cms.
por segundo. En la mayoria de los casos, toda separacién
considerablemente superior a ésta permite que la espumacién
resulte desigual. Sin embargo, cuando se gumentas la veloci-

dad a una determinada distancia entre el cabezal de extrusion

¥y la zona de brusco enfriamiento, se produce una reduccidn
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proborcional del grado de espumacién debida al menor tiempo
{ranscurrido. Por consiguiente, es evidente que es preeciso
relacionar la velocidad de extrusion y la distancia entre

el cabezal de extrusion y la zona de brusco enfriamiento pa
ra reducir al minimm la distorsidn y la excesiva espumacidn.

Ia zona o bafio de brusco enfriamiento puede compren
der cualquier 1fquido capaz de eliminar calor de la pelicula
fundida a una velocidad suficiente para realizar el énfria—
miento de la pelicula a una temperaturs inferior a sun puﬁ%o
de fusion ¥y a la tempsratura de activacion del agente de es-
pumacidn en un periodo de tiempo razonablemente corto. En la
mayoria de las aplicaciones, puede emplearse convenientemen-
te agua como medio de transmision de calor en la zoma de brug
co enfriamiento. La temperatura del baiio de enfriamiento pue-—
de veriar considerablemente segin el grado de enfriamiento
deseado, pero estarda comprendida generalmente entre aproxima-—
damente 02 y 82,32 C., y preferiblemente entre aproximsdamen—
te 26,;9 y 48,92 G. cuando la pelicula termopldstica es de
poliprobilenoo )

La peliculs puede ser cortada por procedimientos
conocidos en cuslquer punto durante esta operacién, después
de la extrusion y antes del nmuevo calentamiento para la orien
taoién, pero es cortada preferiblemente inmediatamente des-
pués de su salida de la tobera para obtener la pelicﬁla pla-
na. La necesidad de cortar la pelfcula tubular queda eliming
da, naturalmente, cuando se extruye directamente en el baifio
de brusco enfriamiento una pelicula plana. Igs hojas de cu~
chilla empleadas para cortar la pelicula tTienen que ser su-
ficientemente anchas para entrar en la zona de brusco enfria-
miento, de modo que los bordes recién cortados de la pelicu-

la no se toquen mutuamente antes de haber sido enfriados su-
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ficientemente. Ia pelfcula laminar asi formads puede ser se—
calg del baiio de brusco enfriamiento y recogida sobre adecug
dos rodillos para volver luego a ger calentada y orientada,
o0 bien puede pasar directamente a la orientacion.

Ia orientacidn es ejecutada vreferiblemente calen-
tando la pel{cula a su temperatura de orientacidn ¥ estiran-
do la pelicula laminar en su sentido longitudiral, para co -

s
runicarle la orientacidn uniexil deseada. En esia ope%acién,
no son ebsolutamente Geseables medios cldsicos para calertar
la velicula no sostenida por cusnto los polimeros empleados
exniben generalmente algunas caracteristicas de flujo a tem-
peraturas comprendidas entre los 1imites de la temperatura
de orientacién, por lo cual se produce inevitablemente algu-
na distorsidn de la superficie de la pelicula durante tales
operaciones. Por consiguiente, es importante que el calenta-
riento de le pelicula antes de la orientacion sea ejecutado
sosteniendo lg pelicula por una superficie lisa y uniforme
de transmision de calor, superficie gue, preferiblkemente, es-
ta tembién previste moviéndose en una direceion Y & una velo
cidad correspondiente sl movimiento de la pelfcula termoplds
tica, para Iimpedir todo deslizarmiento de la pelicula sobre la
éuperficie de transmisidn de calor y la distorsion Proporei o-
nal que necesariarente se produce a elevadas femperaturas. En
la forme de reslizacion de la npresente inven¢ién preferida
actualrente, los medios de nuevo calentamiento pueden estar
constituidos por un grupo de rodillos calentados "S"., En ta-
les operaciones, la velicula pasa sobre un primer'cilindro
calentado en ung medida equivalente a une mitad aproximada-
mente de la circunferencie del primer cilindro, siendo luego
confucida hacia atris sobre un segundo cilindro similar, so-
bre el cual se meve en una medida equivalente aproximesdamen-

te a una ritad de la circunferencis del segundo rodillo. Tal
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procedimiento somete ambos lados de la pelicula, de manera
uniforme, a calentamiento mientras la pelicula se encuentis
sostenida sobre una superficie lisa y uniforme, llevando la
pelicula a su temperatura de orientacidn en condiciones que
eliminan esencialmente las deformaciones de la superficie.
Aun cuando la pelioula puede ser calentada eficazmente po —-
niendo en contacto un sélo lado de ella con un rodillp ca -
lentado durante un periodo de tiempo suficiente para alc%n—
zar la temperatura deseada, se prefiere en la actualidadl;g
ner en contacto ambos lados de la pelicula, simultanea o su
cesivamente. Este método de calentamiento es eficaz no solo
para impedir que la pelicula calentada se rice o experimen-
te otras deformaciones, sino que es también suficiente para
eliminar las imperfecciones en cualquier superficie de la Dpe
1{cula, resultantes durante la extrusidn, la espumacion o el
brusco enfriamiento. Los medios cldsicos para volver & calen
tamiento la pelicula no-sostenida, como por ejemplo por irra
diacion de calor o por el paso de la pelicula por un befio de
agua caliente, no son satisfactorios por cuanto, durante ta-
les operaciones, la pelicula-tiende & rizarse y no recibe el
gran brillo superficial que puede conseguirse por el método
preferido que se ha deserito. Para el mas eficaz calentamien
t0y la temperatura del rodillo o rodillos de calentamiento -
variaré, naturalmente, de manera considerable segﬁn la naturg
leze del material termopléstico que hays servido para la pro-
duccidn de la pelfcula. Cuando el termoplastico es un polime-
ro de {-olefinas con 2 a 4 atomos de carbono, con puntos de
fusién comprendidos entre aproximadamente 1059 y 1772 C., la
temperatura de orientacidn serd generalmente de gproximada~
mente 772 a 1542 C., en cuyo caso se mantiene preferiblemen-
te la teﬁperatufa de los rodillos de acabado o de calentamien

to dentro de unos limites de aproximadamente 882 y de 1662 C.
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cuando los rodillos son de una circunferencia y funcionan a
uns, velocidad tal gue el contacto entre la superficie de lu
pelicula y los rodillos es mantenido entre aproximadamente
045 ¥ 5 megundos.

Ia relacion de estiramiento y la orientacidn con-
siguiente de la pelicula estd sujeta tanbién a una variacidn
considerable no sd6lo segin las caracterfisticas del te;moplég
tico particular empleado, sino también segun las cualidcdes
deseadag de la pelicula acabada. Por ejemplo, las relacighes
de estiramiento de las polioclefinas preferidas estén compren
didas generalmente entre aproximgdamente 3:1 y 10:1 y en par
ticular, cuando el propileno ss el componente prinecipal de
la pelfcula, la relacidn preferide de estiramiento estd com-
prendida genéralmenie entre aproximadamente 4:1 y %:1, es
decir que se prefiere generalmente estirar la pelicula de
propileno en el sentido de su eje longitudinal de 4 a % ve~
ces aproximedamente su longitud primitiva.

Ie pelicula resultante puede ser cortada en cintas
de cualquier ancho deseado o puede ser empleade en forma de
hoja pare embalajes mediante aparatos clésicos de envoltura
y de cierre hermético por el calor. Como la pelicula espuma.-
da y orientada de gran brillo puede también contraerse al
calor, puede ser usada no s0lo para embalajes decorativos,
sino también con fines de proteccidén y de aislamiento tér-
mico por su elasticidad y sus cualidades de baja trensmision-
térmica.

Por ejemplo, polipropileno de un flujo de fusidn
de 4, medido a 2302 C., y de un peso especifico de 0,907,
fud mezelado con un 0,1 por ciento en peso de un agente de
dispersion de poliisobutileno de bajo peso molecular, un 0,3
por cilento en peso de azodicarbonamida y un 0,013 por ciento

en peso de pilgmento organico rojo Earshaw 1058, y extruido
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hacie abajo obteniendo una pelicula tubular no esponjada de
un didmetro de 15 cms., ¥y de un éspesor de pared de aproxi-
medamente 0,38 mm. después de la espumscidn, y el tubo fud
conducido directamente & un bafio de agua de brusco enfria-
miento, halldandose la superficie del agua a 19 mm. debzjo de.
la salida de la boquilla de extrusidén. Is temperatura fué
mantenidae a 191¥ C. y le temperatura del polimero en lo cara
de la tobera de’extrusién era de 2162 C., la velocidad de ex
traceidn de 1a peifcula ers de 5,5 m..por minuto y la tempe-
ratura media del agua en el bafio de brusco enfriamiento de
aproximadamente 492 C. Se cortd después la pelicula en una
lamine plana y se hizo pasar sucesivamente alrededor de la
mitad de la circunferencia de dos rodillos de calentamiento
¥y de acabado de unz temperatura de superficie de 1412 C. ¥y
se estird hasta 5 veces su longitud original en su séntido
longitudinal, obteniendo una pelieula de un espesor de 0,13
mm, ¥y de un acabado superficial de brillo excepcional.

Todo aquello que sea accesorio en la realizacion
del procedimiento descrito, podré ser objeto de modificacion
¥y las cuestiones de forms, dispositivos ¥y miquinas utiliza-
das en la ejecucidn de la invencidn, debersn tomarse como
de orden secundario, pudiéndose emplear aquellos gque mejor
convengan en tanto no alteren fundamentalmente las particu-
laridades caracteristicas.

La entidad solicitante se reserva el derecho de
obtencidn de los oportunos Certificados de Adicidn comple-
mentarios, por las mejoras o perfeccionamientos que en lo

. . o 14
sucesivo pudiera aconsejar la practica.
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Descerita suficientemente la naturaleza y alcance
de la presente invencidn, as{ como la forma en que la mis-
ma puede ser llevada a la préctica, se reivindican a Situ-
lo privativo las siguientes particularidades caracteristi-
cas, sobre las cuales ha de recaer la concesidn del PLivie
legio de PATENTE DE INVENCION que se solicitas

1). Procedimiento de produccién de una pelicula
termopldstica celular y orientada mediante la extrusidn de
una mezcla de resina termopléstica y de agente espumante con
sctivacidn del agente espumante para producir la espumacion,
el enfriamiento y la orientacidn molecular del producto ce-
Iulary caracterizado por calentarse la pelicula
celular a temperatura de orientacion mientras la pelicula
estd sostenida por une superficie de calentamiento lisa y
uniforme, y por realizarse a continuacidn la orientacidn,
obteniéndose asi una pel{cula celular y orientada de super-
ficie muy brillante.

2). Procedimiento segin la reivindicacidén 1), ca-
racterizado por el hecho de que dicha superficie de calenta-
miento comprende uno o mas rodillos.

3). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) o
2), caracterizado por estar sostenidas ambas superficies de
la pelicula sobre dicha superficie de calentamiento.

4). Procedimiento segin cualquiers de las reivindi-
caciones 1) a 3), caracterizado por el hecho de que dicha re-
sina es un polimero de una {-olefina con 2 a 4 dtomos de car—
bono por molécula y que tiene un punto de fusién comprendido

entre 1072 y 1772 C,
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5)« Procedimiento segin la reivindicacidn 4) ca—
racterizado por el hecho de que la temperatura de orienta-—
cidn estd comprendida entre 882 y 1662 C.

6). "PROCEDIMIENTOQ DE PRODUéCIGN DE UNa PELICUGIA
TERMOPLASTICA CELUIAR Y ORIENTADA MEDIANTE IA EXTRUSICN DE
UNA LEZCIA DE RESINA TERMOPLSTICA Y DE AGENTE ESPUMANTE".
Con prioridad de la Patente norteamericana mim. 544361 de
fecha 22 de Abril de 1.966. .
Todo segin queda expuesto en la presente Memoria,

que consta de doce hojas foliadas y -mecanografiadas por una

gola carsa,

o de 109670
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