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- Ta invencidn se refiere a un procedimiento pa—
ré 1a “fabricacidn de peliculas de polipivalolactona. EL
término “polipivalolactona" se aplica en esta lemoria -?
descriptiva ¥y en las reivindicaciones a un polimero que |
consta sustancialmente, es decir en el menos 95% en pe-
so, de unidades estructurales que btienen la flfomula -
-0 - CH, ~ C(CH3) - ¢ (0) -, EL polimero que ha de em-i
ploarse segin la invencién es en particular wn homopoli-
mero de pivalolactons. :

La polipivalolaciona he sido considerada des- 5
de hace mucho tiempo inadecuada para la fabridacién de
peliculas; véase, por ej., "Industrie des Plastiques
lodernes", 1962, pdg. 17. Ias peliculas fabricadas a
partir de este material eran frigiles, y su orientacidn
por estirado era prdcticamente imposible. Se han pro-
puesto varias sugerencias en la técnica con el objeto de:
solucionar esta dificuliad. Asi, se ha propuesto copo- ;
limerizar pivalolactona con otra bheta-~lactona, o emplear%

polimeros de homdlogos superiores de la pivelolactona. Z
Sin embargo, de este modo se pierden las propiedades tipi
cas de la polipivalolactona. Se ha propuesto también qgi
friar rdpidamente una pelicula de polipivalolactona a una
temperatura inferior a -252C, Este procedimiento requie;
re métodos de enfriamiento poco corrientes, que implicani
por ejemplo, el enfriamiento con didxido de carbono y clg
ruro de metileno, 4

Se ha comprobado apora que pueden obtenerse pei
liculas dtiles de polipivalolactona exbruyendo polipiva-z
lolactona a través de una abertura longitudinal, estirané

do después de masa fundida extrulda en une proporcidn -
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ertre 5:1 3 590:1, hasta formar una pelicula que es en~
friada hasts una temperatura inferior a 1502C, a tal ve~
locidad que se obtiene una pelicula transparente, después
de lo cual la pelfculs transparente es estirada primero
a una temperaturs comprendida entre 20 y 2002C, & una -
proporcién tal de estirado que deje un alargapiento de
10~200% en le pelficula, después es relajada térmicamente
a une temperaturs de entre 110 y 220°C sin aplicacidn de
tensidn de estirado, y seguidsmente estirade nuevamente
a une temperatura comprendida entre 100 y 2202C, a tal
proporcidén de estirado que quede en la pelicula un alar-
gamiento de 5-70%. ILa pelfcula resultante posee una ele
vada tenacidad, un bajo alargamlento y es ajtamente oontrqi
ble cuando es sometide a temperaturas por encima de 100eC
Este tipo de pelicula puede encontrar aplicacién en em-
balaje, por ejemplo.

El criterio de transparencia en esta Memoria
descriptiva y en las reivindicaciones pertinentes es un
valor de turblidez determinado en el ensayo descrito en
ASTM D 1003 (procedimiento A, fuente de CIE: C), aplica-
do a la polipivalolactona sin otros aditivos, tales como
estabilizantes, pigmentos, ete, Con el fin de concordar
con el criterio de transparencia, el valor de la turbidez
de peliculas, en %, ha de ser como mdximo igual a H = 10
d + 4'5, siendo 4 el espesor de la pelicula en mm. -

El enfriamienfb de la pelicula ung vez estira-
da ha de conseguirse muy répidamente, aunque no es nece-
sario el riguroso enfriamiento hasta -259C o menos, pres
crito por la técnica anterior. Una dismimicién en la tem

peratura de la polipivalolactona fundida, que puede ser
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de 240~3102C, y preferiblemente 265-2902C, hasta un valoé
inferiur a 1509C,y preferiblemente inferior a 100eC, ha ;
de conseguirse en una fraccién de un segundo. Ios medios
adecuados pars el enfriamiento muy rdpido a alta veloci—i
dad son corrientes intensas de aire, llamadas cuchillas |
de aire. Para el enfriamiento pueden emplearse, en lu-
gar de aire, otros gases o vapores, a incluso ligquidos, |
tal como el agua. ILa masa fundida extruida puede ser - ;
enfriada tembién sobre cilindros enfriados gue tienen - E
una temperatura superficisl inferior a 1502C, por ej. i
10-302C. Puede ser aplicada una cuchilla de aire en un |
lugar en que la temperatura de la pelicula es ain supe—.g
rior a 2008C, y preferiblemente todavis superior a 250904
Ventajosamente, 1la cuchilla de .aire enfria una cara de %
la pelicula, mientras que la otra cara es enfriada por %
un cilindro. Ia pelicula es comprimida conbra la super=- %
ficlie del cilindro por la cuchilla de aire, lo que hace |
més efectivo el enfriamiento. ;

En el caso de que se emplee una cuchilla de air;
la disposicidn mds adecuada del aparato es agquélla en quez
la masa fundida es estirada en direccidn horizontal, o -
casi horizontal. .

Para ser enfriada con suficiente rapidez, la %
pelicula estirada no ha de ser, preferiblemente, mds g:mgé
sa de 0'5 mm., y mds preferiblemente no méévgruesa de 0'2E
mm. ;
Se obtienen resultados muy buenos cuando la po-
lipivalolactona es extruide a través de vna renure de 0'1}1
m, ¥y e5 e3ztirada con proporciones de entre 10:1 y 50:1,

y preferiblemente entre 15:1 y 35:1. Bajo estas condie
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ciones pueden obtenerse peliculas con un espesor compren—
dido eatre 0'01 j 0705 mm. Cuando se desean peliculas -
mds finas, se escogen raonuras mas estrechas y proporcio-
nes de estirado mayores. Se obtienen de modo adecuado -

peliculas incluso de 0'002 -~ 0'01 mm. por extrusién a tra-

f vés de una ranura de aproximadamente 0'1 a aproximedamente

0'5 mm., de anchura, y relaciones de estirado de aproxima-
damente 30:1 a aproximadamente 200:1.

Ia velocidad de estiramiento (en $ por segundo)

puede ser veriada muchisimo, siempre que se conserve la

. coherencia o continuided f£{sica en el material estirado

(es decir, la velocidad no ha de ser tan elevada que se
rompa la pelfcula estirada), y siempre que se evite la -

eristalizacién prematura en la pelicula de polipivalolac-—

i tona extrufda, es decir, antes de que se haya obtenido el

grado deseado de estiramiento.

Una vez enfriada hasta formar una pelfcula trang

parente, como se ha descrito anteriormente, la pelicula

}puede ser estirada facilmente, a una temperatura de entre
:20 y 2009C, a una proporcién de estirado tal que deje en
'la peliculs un alargamiento de 10-200% (en el momento de
ila rotura de la pelicula). Este tanto por ciento de alar
ggamiento ha de ser medido en la direccidn de estirsmiento.
EDurante el estirasdo, la temperatura es, preferiblemente,
ide entre 100 y 2009C, y en particular de 1252C como mini-
%mo. La pelicula ﬁuede seé estirada en una séla direcciédn,
Eo en dos o mds direcciones. ILas proporciones de egtirado
gpreferidas son las que dejan un alargamiento de al menos
:el 20%, y especialments de 40-80%, en la pelicula. Ia pﬁg

Eporcién de estirado es usvalmente al mehos de 1:1'2, y pre

z 372002
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feriblemente de entre 1:1'5 y 1:7, es declr, la pelicula
es egtireda de 1'5 a 7 veces su longitud original. Ia f
proporcidén real de estirado que ha de aplicarse para ob;
tener una pelfcula con un alargemiento de 10-200% puede

ser averiguada emp{ricemente, segin mébtodos muy conocidoé

en la técnica. i
§

La pelicula estirada es despuds relajada por
calor a una temperatura de entre 110 y 220¢C, y preferi-%
blemente de entre 150 y 200°C, sin aplicacidn de esfuerzb
de estiramiento o tensidn. Ia pelicula puede dejarse - %
contraer libremente o en un c¢ierto grado, pero es ventg—}
joso mantenerla a longitud constante durante su relaja- Z
cidn. Ia relajacidn térmica puede ser efectuada por los'
medios wtilizados cominmente, como por ejemplo haciendo §
pasar la pelfcula sohre una superficie calentada o0 a = %
través de una estufa. El tiempo de relajacidén varia en é
general desde una fraccidn de segundo hasta 30 minutos, %
dependiendo el tiempo de la temperatura adopatadae; por
ej. es de 5-10 minutos a 1802C,

Te pelicula relajada por aplicacifn de calor
es seguidamente estirada de nuevo a una temperatura de
entre 100 y 2209C, a tal proporcidn de estiramiento que ;
quede en la pelicula un alargamiento de 5-70%. Ia pro- é
porcidn de estirado adecuadas se encuentran en el inter-i
valo de 1:1'1 a 1:1'8, y preferiblemente de 1:1'2 a 1:1'é.

Sometiendo la pelicula a una segunda relajaciéﬁ
térmica a una temperatura de entre 110 y 2202C sin apllcar
tensidn o estiramiento, puede obtenerse una, pellcula -
transparente y eldstica.

Ias varies etapas del procedimiento segin la !
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invencidn pueden llevarse a cabo separadamente, pero es
ventajoso hacer pasar la pelicula de modo continuo & -
través de las sucesivas etapas, una tras otra.

Ias pelfcules estiradas obtenidas segin la pre
gsente invencién pueden ser empleadas para muchos fines.
Estas peliculas son adecuadas como material de embalaje.
Otras aplicaciones son 1§s pelfculas fotngéficas o las
cintas magnéticas. ILas peliculas delgadas son las mds
adecuadas para su fibrilacibén. Ios productos fibrila-
dos pueden ser convertidos en filamentos e hilos por re-
toreido, y log hilos y filamentos pueden ser empleados
en lg fabricacién de materiales textiles tejidos, gasas
y otros materiales textiles, Ios productos fibrilados
pueden emplearse también en la fabricacién de materiales

textiles no tejidos, todos seglin téenicas conocidas.
EJEIPLO

En une extrusora de émbolo provista de una hi-
lera de ranura de dimensiones 15'7 x 0'2 mm, fué obteni-
da pelicula de polipivalolactona por extrusién. La poli
pivalolactona tenia un fndice limite de viscosidad de
1'10 dl/g., determinado en alcohol bencilico a 1502C.

Le temperatura de la hilera o boquilla fué mantenida a
2859C, Ia velocidad de extrusién era de 0'71 om3/min
(que corresponde a una velocidad lineal de la pelicula
de 0'226 m/min), La pelicula fué enfriada directamente
en agua a 15°C (nivel de agua, 5 cm. por debajo de la
hilera) y recogida con une velocidad de 6 m/min (rela-

cibn de estiramiento, 26'5:1).

-~
I
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L nelfcula transparente final tenla un espeso;
de 30 micras y una anchure de 4 mm. _5
Ia pelicula obtenida fué extirada a une tempe—i
ratura de 175 grados centigrados aplicando una relacién
de estirado de 1:4, lo que dié como resultado una pelicus%
la elastica con una resistencia a la traccibn, en la di—.i
reccién de estiramiento, de 200 kg/cm2, y un alargamientog
en el punto de rotura de aproximadamente 70%. %
Despuée de un recocido de estd pelicula a una ;
temperatura de 1802C durante 8 minutos g longitud cons- _
tante, la pelfcula fué estirada de nuevo a 1852C con una ;
proporcién de estirado de aproximadamente 1:1'5, obtenién;
dose una pelicula con una elevada resistencia a la trac- é
cién (4500 kg/cmg) ¥y un alargamiento a la rotura relati- %

vamente bajo (15%), y una elevada contraccién (contraccién
del 35% a 1802C),.

- :
Después de la relajacibn térmica de esta pelicuia

|
a 1802C, libre de fensibn, se obtuvo una pelicula con una.
elasticidad excepsionalmente alta, que tgnia une resisten—
cia o la traccién de 3200 kg/cm®y un alargemiento a la .

rotura de 70% aproximadamente,

i

Esta solicitud, que corresponde a la presentada:
en Gran Bretafia, el 25 de Octubre de 1,968, bajo el Ne,
50.769/68, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

s
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REIVINDICACIORES

Los puntos de invencidn propis y nueva, que
gse presenten para que gean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia por VEINTE afios, son los
giguientess’

1.~ Un procedimiento para la preparacién de
peliculas de polipivalolactona, que comprende extruir
polipivalolactona segin se ha definido anteriormente,
a travéds de una ranura longitudinal, estirar seguida-
mente la mesa fundida extruida a una proporcidén de en-
tre 5:1 y 500:1, hasts formar una pelicula que es enfrig
da hasta una temperatura inferior de 1502C, g tal veloci
dad que se obtiene una pelfcula transparente, con lo - ‘
cual la pelicula transparente se estira primero a una -
temperatura de entre 20 y 200¢C, a una proporcidn de .
estirado tal que deja en la pelicula un alargamiento de
10-200%, después se relaja térmicamente a una temperatura
de entre 110 y 220°C sin aplicar tensidn de estirado, ¥y
seguidamente se estirs de nuevo a una temperatura de en;
tre 100 y 2202C, a una proporcién de estirado tal que de
ja en la pelicula un alargamiento de 5-70%,

2.~ Un procedimiento segin se reivindica en la
reivindicacibn 1, en el que la polipivalolactona es un
homopol{mero de pivalolactona.

3.~ Un procedimiento segiin se reivindica en
las reivindicaciones 1 § 2, en el que la proporcidn de
estirado de la masa fundida extruide estd comprendida

372802
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4.- Un vrocedimiento segin se reivindica en
cualquiors de ias reivindicaciones 1-3, en el que la po-
lipivalolactona es estirada haste formar peliculas no -
méds gruesas de 0'2 mm.

5.~ Un procedimiento segin se reivindica en
la reivindicacién 4, en el que la polipivalolactona es
extruida a través de una ranura de una anchura de O'3-i
mn. , y estirada con una proporcidn de entre 15:1 y 35:1
hasta formar peliculas que tienen un espesor de 0'01-0'0%
mm,

6.~ Un procedimiento segin se reivindica en
oualquiere de las reivindicaciones 1-5, en el que el en-~
friamiento de la pelicula estirade es conseguido en una
fraceidn de un segundo.

7.- Un procedimiento seglin se reivindica en
cualquiers de las reivindicaciones 1-6, en el que la pe~
licula estirada es enfriada por ambas caras dirigiendo
una cuchilla de aire a wna cara de la pelicula, y com~
primiendo la otra cars contra la superficie de un cilin-
dro de enfriamiento.

8.~ Un procedimiento segin se reivindica en cuel
quiera de las reivindicaciones 1-7, en el que el enfria-
miento es efeciuado en un lugar en el que la temperatu-
ra de la pelicula es afn superior a 2509C,

9.~ Un procedimiento segin se reivindica en
cualquiera de las reivindicaciones 1-8, en el que la pe-
1{cula enfriada es estirada en la primera etapa a una ten
perature de al menos 125%C.

10, Un procedimiento segin se reivindica en

cualquiers de las reivindicaciones 1-9, en el que la pro-

372802
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porcién de estirado en la primera etapa estd comprendi—!
da entre 1:1'5 y 1:7. i

11.= Un procedimiento segin se reivindica en |
cualquiers de las reivindicaciones 1-10, en el que en
la primera etapa es empleada tal proporcidn de estirado
que queda en la pelfcula un alargamiento de 40-80%.

124~ Un procedimiento segin se reivindica en
cualquiera de las reivindicaciones 1-11, en el que la
relajacidn por calor es efectuads a una temperatura su-
perior a 150 e inferior a 2002C,

13.~ Un procedimiento segin se reivindice en
cualquiera de las reivindicaciones 1-12, en el que, du-
rante la relajacién térmico o por calor, la longitud
de la pelicula es mantenida constante.

14.~ Un procedimiento segin se reivindica en

cualquiers de las reivindicaciones 1-13, en el que, en

el segundo estirado, se aplica una proporcién de estira-
do de 1:1'2 a 1:1'6, |

15.~ Un procedimiento para la preparacién de
peliculas de polipivalolactona eldsticas en el que una |
pelicula obtenide segin las reivindicaciones precedentes;
es relajada térmicamente a una temperatura de entre 110 ;
¥y 229C, sin aplicacién de tensidén de estiramiento. g

16.- Un procedimiento para la preparacién de E
peliculas de po;ipivalo;gctona.

Tal y como se ha descrito en la Liemoria que - %

antecede, y para los fines que se han especificado.
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Lsta lMemoria consta de doce hojas escritas a

: miguinz por una sola cara.

Madrid, : 23 UCT 1369

P.A,

Cl. - 12 -




	Bibliographic data
	Description
	Claims



