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RESUMEN TE TIA LNVEP ION

Pueden prepararse por procedimientos de exmra816n
pOY fusién copvencionales filmes de 0,5-10 nils \070127—0,254
ma ) de espesor, que son rdpida y comnletgmez te solubles en
ague fria ¥y que resultan adecuados para vso como filme de en-
balaje en equipos embsladores automdticos, cuando se¢ prevaran
a partir de una nuevs composicidn constitulda esencislmente
por 5-20 partes en peso de un polistilenglicol de peso mole-
evlar medio ea 100 partes en pesoc de un alcohol polivinili

de peso molecular bajo, parcialmente hidrolizado.

ANTECEDENTES DE IA INVENCION

liuchos productos quimicos comvnmenme utilizades son’ :
producidos ¥ vendidos en forma pulferulenta pero despuds son
suspendidos, dispérsados ¢ disueltos en agua euénda los wfili~
zZa el consumidor, Son ejemplos de esios materizles leco pestici~
das (especificgmente insecticidas, herbicidas, nemziocicdas ¥
fungieidaé ¥y similares} que son aplicados coms sulverizacidn
acuoss, los productos limpiadorcs {como detergentes vara la :
ropa, nlanoaeantes ¥ limpiadores cdusticos) gue on disueltos
en el o .gua de lavado, los productos gquimicos de prucrscs (zo- ;
me negro de humo y carbdn activo) que pueden ser suspendidos
en agua y pigmentos y colorantes que son disuellos o disper-
sados, ;

Avarecen varios p;oblem 28 esociados con el uso de ag- %

tos wives de productes. El primero de estos problemas es 1o i

n
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exposicidn del usuario y su ambiente inmediato al producto
quimico. %2 apertura de un paguete de material finamente di-
vidido, la medida de uvna cantidad del material y la iransfe-
rencia de la cantidad medida desde el paquete al equiro don-
de el material se pone en contacto con el aguz, puede gene~
rar polve transportado por el aire que enira en coniacin con
el wsuario v conteming el drea, Un polvo pesticida pucle ser
irritante para los ojos y las membranzs muccsss de la nariz
¥y da la garganté del usuvario, Un polvo herbicida puede dafigr
a las plantas de la zona donde se abren los pagucbes. Los ppl~
vos finos de plgmentos o carbdén sctivo presentan graves pro-
blemas de linmpieza.

¥l segundo problema en el uso de 108 productos ouimi-
cos pulverulenios comunes es lz precisibn de la medids, Ividen
temente, una sobrecarga de materiales carcs es costosa. £l vao
de una sc%ucién diluida de un herbicida no controla apropiada—
mente la especie vegetal indeseable, El uso de uma solucidn
demasiade concentrada del mismo materiai ﬁuede dafiar a algunas
plantas interesantes al misms tiempo que a la m%}eza indeseg~
ble. Con frecuencia es extraordinarismente éiffcil medir con
precisién materiales que se: han compaciado y‘o apelmazado ¥
transferir les materizles pulverulentos en zmonas expuestas al
viento.

Finalmente, después de que hz side wtilizado el pro=-

ducto quimico, el usuarioc se enfrenta con el problema de eli-

-3 -
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inar el envase en el que se ha suministrado el producto. Pye~
de contener cantidades residusles de un materigl que consti-- |
tuye un problema de contaminacibn, potencialmente peligroso.
para los seres humanos, dafiino para las plantas y animales o
simplemente desagradabie y de mal aspecto.
Log filmes y embalajes solubles en agua actualmente en
lel mercado presentan una o mds de las siguientes deficizncias:
(a) YMuchos filimes que estdn caracterizados como solu~

les en agua se disuelven lentamente o incompletamente rin aguz

—— e

fria, dando lugar a la formmacidn de particulas de gel. Hstas

—

qarticulas suelen depositarse sobre las paredes de’.la vesija,
Jasa tuberias, las bémbas y las vdlvulas y restringen ¢ impi-
den el paso a través de tamices y boquillags, Ios filmes extrui-
bles por fusidn de esta invencidén son rdpidd y completcuante
solubles en agua a una temperaiura tan baja como 4°C ¥ no Ler-
man particulas de gel de polfmero sin disolver o parcislmente
disuelto.

(b) Muchas de las composicibnes utilizadas en la prepge-
racidn de estos filmes poseen propiedades fisicas tales que
para la manufactura de filmes se reguiere un equipo transfor-
mador grande; costoso, teénolégicamenﬁe complejo ¥y gran consu~
midor de energfa, por ejemplo la ceclada con disolventes (2 co-
lada a cuchillz o banda)., Un procedimiento tipico de colads

con disolventc consiste en disolver la composicidn en un di-

solvente adecuado (v.g. agua), pulverizar o varter ¥y exicnder
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la composicidn sobre wna corres mévil, secar la composicidn,

generalmente por evaporacidén del disolvente en exceso; arran-—

car el filme zeco de la correa mévil y despuds cortarilo o con-
lflgurarlo en 1o forma deseada. Ya complejiiad tecnoldgica de
!eate precedimiento o e#idente por si misna, También es igual
[ nente clare que el eqguipo del procesv que realiza taviies ope-

iraciones serd grande y costeso, Sin embargo, tenlendo =i cuen-—

%a los precios de coste y las disponibilidades actusles de ener-
éid, todavie es quizd mds significsiivo el que uma ouevreidn
d@l proceso que implica el secado por evaporacidn de grandes
cantidzdes de agus requiere el consumo de cnomes canti-iades
db enarnla. .

flejor que estos métodos de preparscidn es la extrusi
por fusidn. Il equipo del proceso de exfrusién por fusidn, en
comps.racidn con el equipos ubilizado en laz colada con agua, a8
extraordinsriamente pequefio, econdmico, ftecnoléricamente sen~
cillo y consume muy poca energia.

(¢) ¥uchos filmes solubles cn agus d&& la téonica ante-
rior presentan proplcdades fisicas gue hacen que.el filme no
sea adecvado pora uso en el embalaje de cantidades de mate-
rizles pulverulentos compreadidas entre 0,5 y 10 libras (227 g

y 4,540 kg) (v.ge resiztencia limite, re

I:T.‘

dstencia al desgarras-

miento, tenacidad, flexibilidad). Estos filmes tampoco son

adecusdes pars use en la maguinarie automdiica de embalaje.
J

(d) Tes constituyentes de muchos de los filmss de embg

Lx3 ') -y
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sjes solubles en agua actualmente existentes son numercsos,
giffciles de obbtener y/o caros.

(é) Enire los ejemplos de las técnicas anteriores
se cnéuentran la patente Japonesa n? 28,5858/69, la patente
estadovnidense 3.374.195 y su divisioral 3.413.229 y la pa-
tente britdnica 1.330.745.

Ia patente japoness indieca que puede prepérarse un.
fiime soluble en agua y extruible por fusidn a pariir de un
a2lcohol pplivinilico con una viscosicdad de 18 eps + 2 ¥ uno
cualquiera de numerosos polioles. Se indican algunas restriqu

ionas sobre la temperatura de estirado y fusidén. Estos filmes

(e

irnecluyen muchos que no son répidamente solubles en agua, mu-—
chos que exudan durante la extrusidn por fusidn y muchos gque
1no son adecundos como filmes de embalajes solubles en 2yus.
Ta patente estadéunidense 36374.195 describe un filne
colado acuosc -que es soluble en agna caliente o fria, El fil-

e estd constitufdo por PVA y una combinacidn de deos plastifi-

Q

sntes, que son un polietilenglicol de peso melecular 200-6C0
¢ hidroxipropilglicerina, Esta patente no dice que la composi-
cibn sea extruible por fusgidn y no indica gue la hidroxipro-
pilgli&erina sea un coplastificante nacesario.

Ls patente britdnica describe un filme colado acuceso
que es soluble en agua caliente o fria, EL filme estd cons-
‘tituidp prr PVA y una combinacidén de polivinilpirrolidona

v un plastificanic opcional. Esta patente no indica que la

-6 ~
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composicién.- sea extruible por fusién y no sefiala a la poli-
vinilpirrolidona como un constituyente necesario.

GOMPENDIO DE LA INVENCION

Se ha encontrado que las composiciones'constituidas
esencialmente por 5-20 partes en peso de un polietilenglicol,
con un peso molecular promedio-de 325~5507aproximada—
men¥e y 100 partes en peso de un alcohol polivinilico que ;s—-
44 hidrolizado al 85-90 % y tienc una viscosidad de 3-10 cps,
medida en una solucién acuose al 4 % a 2000, son adecuadas pa-
1ra le preparapién, por procedimientos convencionales de extru-
Bién por fusién, de filmes de 0,5~10 mils (0,012%~O,254 mm) de
copesor de la misma composicidn, que son répida y completamen-
te solubles én agua fria y que son adecuados para USO COIO fil
me de embalaje en el egquipo embalador automético.

Ias composiciones adecuadas pueden prepararse a par-
tir ‘de alcohol polivinilico y polietilenglicol comerciales,
que son amboé relativamente baratos.

Los filmes pueden ser utilizados para embalar mate-
riales pulverulentos. El embalaje de filme que contiene el ma-
terial pulverulento puede ser directauente agregado al agua,
oliminando as{ los problemas de contacto con el usuario, me-
dida exacta y eliminzcidn del envase.

Ios filmes también pasan los ensayos normalizados des-

oritos en la memoria.
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ESCRIFCION DETALIADA DE LA TNVENCION

Fn el sentido utilizado agquf, el término “filme" significa
ma estructura de una sola capa y excluye los estratifi-
cados. Solamente es adecuado el alcohol polivinilico de ba-
jo peso molecular (viscosidad de unos 3~10 cps medida en una
solucién acuosa al 4 % a 20°C por el método de calda de bo-

la de Hoeppler, ASTN-D 134356, Parte 8, 1958, pdg. 486).

-~ Tos alcoholes polivinflicos de peso molecular medio o alto

producen filmes que no pueden extruiise en la prdctica y/b
fallan por lo menos uno de los ensayus normalizados. Ademds,
el alcohol pSlivinIlico solo debe esiar parcialmente hidro-
1i£ado hasta un grado de 85-90 %, El alcohol pblivinilico
puede ser freparado a partir de polif{scetato de vinilo) por
hidrélisis en la que loé grupos acet:.to son sustitufdos por
grupos hidroxilo en el porcentaje de:seado,

‘ I lo que se refiere a los glicoles, solamente es
adecuvado el.polietilénglicol con un péso molecular promedio
comprendido entre 325 y 550'apr6ximadamente. El uso
de polieﬁilénglicolés.ﬁe pesos moleculares mds altos o més
bajos, como los PEG 300 y PEG 600 ccxerciales,da lugar a
composiciones que fallan uno o mds de los ensayos normali-
zados. Andlogamente, empleando glicoles como etilenglicol;
dietilenglicol, trietilenglicol; polipropilenglicol y glice—
rol también se obtienenicomposiciones que no son satisfac-

torias,
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Para caracterizar el polieﬁilenglicol gue ha de
ser utilizado en las composiciones y filmes de esta in-
vericibn, un medic alternativo de identificacién es el
grado promedio de polimerizacidén, Es decir, para caracte-

rizar un polietilenglicol de fdérmule:

HO(CH CH O) L

4
n es el grado de polimerizacién. Ya se caracterice o no el
polietilenglicol por el peso molecular promedio- o'

por el grado de polimerizacidn, cuanio se espe01flca un pe-
so0 molecular o un grado de polimerizacién particular, se

incluyen los materiales que son predominaniemente, pero no

necesariamente por completo, del perov molecular promedio

especificado o del grade de polimerizacidn_eséecificado.

Por ejemplo, puede haber presentes pequefias cantidades de
materiales de peso molecular mds bajo ¥y més’alto. Una dis-—
tribucién t{pica de pesos moleculara: de los polietilengli-
coles estd indicadﬁ para un Carbowa$<E)4OO de la Union Car-
bide en el boletin "Carbowa£ Polyethylene Glycols", pdg.

22, F—477ZG 1/72-10 M. ILos p011°t1 engliccles con unos gra=
dos promedios de polimerizacidn de 7-12 son adecuados para
Jas composiciones de esta invencidn.

BEs imperativa una dosificacién aproplpda de los

dos componentes. El uso de menos de 5 partes en peso del

polietilenglicol por cada 100 partes del alcohol polivini-

-9 -
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lico parcialmente hidrolizado da lugar a una composi-

cién que ya no es rdpidamentc soluble en agua fria, que

tiende a la lentitud en la extrusién por fusidén y que

suel ser frégil en forme de filme. EL uso de mds de 20

rartes on peso del polietilenglicol por cada 100 partes

del alcohol polivinilico parcialmente hidrolizado

da lugar a una composicidn que tiene una velocidad

de extrusidn-adecuada pero que presenia un grado inscopta-
blé de exudzcidn, es decir, el polietilenglicol es
por lo menos parcialmente rechazado por el alcohol polivi--
n:[).icb, dando lugar a un revestimiento viscoso del f{ilme.
Estos filmes pueden ser preparados en cantida-
deé coxﬁ erciales vitilizando un apéra;co convercional
de extrusida por fusidn corx;o el comtirmente utilizado en la
preparacidn de filmes de polietileno, polipropileno o poli~
(cloruro de vinilo). Ia nueva composicidn _ de esta

invencidn en forma de polvos, grdnulos esféricos o

cilindrices se funrnde, se extruye a bravés de
ure ranura ¢ corona circular, se enfria con aire y después
se estira y/o se sopla para formar un filnme

delgado,., Este estirado pusde comunica r orienta-

¢ibn al filme,

- 10 -
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Realiggciones preferidas

-Tag plagtificantes mds preferidos debldo a su dispo-
nibilidad comercial son los polietilenglicoles con un peso mo-
lecular'promedio de 380 a 420, por ejemplo Carbowax<:>400 -
Union Carbide, New York, New York, Otros polietilenglicoles
gue se creen eguivalentes al Carbowax@D4ﬁO son el Poly GG§
400 - 0lin Chemicals, Stamford, Connscticutb, y GafanolCEfE400 -
GAT Corporation, New York, New York,

El alcohol polivinilicb preferido tendrd un grads pro-—
nedio de hidrélisis de 87,7-89,7 # y una viscosidad de 4~6 eps
medida en uﬁa'solucidn acuosa. al 4 % a 20°C, siendo el més pre-
ferido el j; oducto comercial ElvanolG§>51u05 - B, I, Im Pont de
Nemours and Company, Wilmingbon, Delaware, Otros alcoholes pos-
livinflicos que se creen eguivalentes al Elvanolcﬁ)51»ﬁ5 son
el Gohsenolcﬁ)éL—O5 ~ Nippon Gohsei y Celvat01(§)20—30 = Hon~-
ganto. .

Iag cantidades relativas preferidas dc los dos congii-
tuyentes primarios estdn comprendidas entre 12 y 17 pavtcé en
pese (pen) del polietilenglicol en 100 pep del vicohol polivie
nilico, siendo la realizacidn mds preferida la quc emplea 15
pep del PEG por cada 100 pep del PVA,

Pusrdsn incorporarse, antes o despuds de la extrusida,
pequefias cantidades (igunles o menores de 5 pen sobre 10C pep
de PVA; preferiblemente 0,51 pev) de: los cuvadyuventes comine

mente viilizadcs en los filmes de celulesn, vinilo o policles
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fina, tales como agentes de desmoldeo, agentes de antibloqueo

7 agentes deslizantes, siempre que no sean apreciablemente per-
judicadas la solubilidad en zgua u otras propiedades fundamen-—
tales del filme resultante. Por ejempio, la tela puede ser es—
polvoreada con talco durante el arrollamiento antes del alma-
cenamiento o embalado. Es preferible incluir en la composiq?én,
antes de la gxtrusién, los siguientes meteriales., Pueden emplear
se cargas inorgdnicas como arcillas, silice (v.g. Cab-O-Sil(:)
I-5 (0,05 micras) o M~5 (0,012 micras) Cabot Corp., Boston,
Mass.), aldmina, silicatos como silicato sdédico o polisilicato
de litio (Polysilicate<:>85 - B, I, Pont de Nemours and Com-
pafly, Wilmington, Del.). Ios materiales orgdnicos dtiles son,
entre otros: (1) dcidos, alcoholes, amidas o sales grasos de cg
dena larga (v.g. écid6 estedrico, alcohol es%earilico, erucami-
da, estearato magnésico), (2) ceras, (i) polietilenglicol de ba-
jo peso molecular parcialmente oxidado (v.g. XI=223 ~ American
Hoechst) y (4) siliconas (v.g. dimetilsilicdnés).

Ademds, pueden incluirse ventajosamente, como coplasti-
ficéntes, pequefias cantidades de polimefos solublesxen agua que
son parcialmente compatibles con los slcoholes polivinilicos de
esta invencidén (tales como 6xidos de polietileno con ﬁn DESO mo-
1eéular promedio igual o mayor de 600), siempre que el polimero
parcialmente compatible no constituya nds de-é pep sobre 100 |
pep de PVA, Son ejemplos de estos polimeros parcialmente com-

patibles los polietilenglicoles o los éxidos de poliedileno

- 12 =
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.con peso moleculares promedio de 600 como minimo y los polipropi-

lenglicoles y los copolimeros de poli(éxido de propileno/éxido

“de etileno) de un peéo_molecular prouedio de 400 como minimo.

Los més preferidos son los 6xidos de polietileno con un peso mo-

lecular promedio comprendido emtre 500.000 y 1.000.000.

Ademds, la humedad atmosférica actia como coplastifi-
cante que endurece el filme, En el procedimiento de preparé:
cibn de los Tilmes de esta invencidn por extrusién por fusidn,
laé temperaturas de opefacidn del equipo son la causa de que
en el filme, tal como se forma al principio, no haya nada de
agua o haya poca. Sin embargo, a medida que el filme abandona
el aﬁarato de extrusién, se pone en contacto y entra -en equili~
brio ton la atmésfera ambiente que cominmente contiene del 25 al
70 % de humedad relativa, El contenido prefefiao'de humedad
del filme, calculado sobre el peso secs, antes de cortar en
tiras es de 4-5 %; para el filme acabalo para el embzlaje se
prefiere un contenido del 5-7 %. El intervalo ‘preferido de hu-
medades relativas para el embalaje aubondtico es de 25 a 65 %
y todavia mejor de 35 a 55 %.

- los filmes de esta invencidn se éfepa%én preferiblemen—
te por exirusidn por soplado, que es especialmente Ujll ya que
puéde conseguirse una orientacidn biaxial durante este proceso
de eétirado. Ia orientacién comwica resistencia al filme (v.g.
resistencia al impacto ¥y ;l desgarramiento).

Tos filmes de esta invencién son rdpida y completamen—
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e solubles en agua fria (menos dew minuto por mil (0,025 mm)

de espesor), es decir, en agua tan friz como 40°F (4°C), como
la que ée utiliza en aplicaciones agricolas a gran escala en
primévera u obofio. Naturalmente, en agua mds caliente, auvmenta
la Velocidad de disolucidn. Estos filmes séh de gran wutilidad
en lo gue se refiere a su capacidad de ser trabajados en el
equipo auwtomdtico de embalaje y a la manipulabilidad de los
ennvvases llenos: . Los fiLmes.extruidos son especialmente Ghiles
para el embalaje de productos pulverulentos en las lineas de
embalaje convencionales, v.g. miquinas verticales dc-fabricar
y llenar dondg se producen paguetes en forma de almohadas sc-
lladps térmicamente.

Los filmes de embalaje solubles en agua fria de esta
invencidn son especialmente Gtiles para eubalar matériales pule
verulentos, en polvo fino, nocivos, irxitanfes y/o téxicus que
dehen ser dispersados, suspendidos o disueltos &n agua 0 en
disolventés mixtos, uno de los cuales es el agua. Por esta ra-
zén, el filme es especialmente adecvado para el embulaje Je
productos quimicos agficblas. Tos filmes de esta invencidn
tamkién pueden ser utilizados en el embalaje de ‘Sustancies
liguidas, como preparados agricolas liguidos qus tienen que
ger dicpersados en agua y son a base de aceltes e hidrocarbi-
ros no miscibles con agua ni con polietilenglicel, %ales como
ciclohexano, aceitc mineral y queroseno. Son ejemplos de ma-

teriales que pueden embalarse adecuadamente en cantidades pre~
i
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iamente medidas en los envases fabricados con loz filmes de
eata invencidén los pesticidas (como insecticidas, herbicidas,
nemztocides y fungicidasg), los productos limpiadores (como de-
tergentés para el lavado de la ropa, blanguezntes y productos
cdusticos), los productos quimices de »rocesos (como cataliza-
dores para polimerizaciones, negro de humo, carbdn aciivo, pig-
nentos y colorantes), productos alimenticios y aditivos para
alimentos., Olras aplicaciones son la preparacidén de cantidades
previansnie medidas de materiales incompatibles como harina y
acelte, los fungicidag benomil y maneb y siniiaresi en envases
separados de filmes solubles en agua ¥ la envoltura de estos en-
vases separzdos eén un solo material Qe embalaje a prueha de hu-
medad. Cuando se utilizan, los envases separados solubles en
agua que conbtienen las cantidades previamente medidas de aditi-
vo o producto quimico se agregan simultdnesmerte al liguido en
el equipo'@ezcl&dor adecuado, evitando asi la reaccidn o la mez-
cla proeaturss y eliminando posibleg fuentecz de exrrores de me-
dida. .

Con objeto de proieger el envase soluble gn agua duran-
te el almacenamiento, transporte y manipulacidn, dehe emplearse
una eavoltura 2 prueba de humedad para evitar los dafios causades
por lg humedad atmosférica tales como unas ocondiciones de I XON1L
humedad,; liuvia y rocio y para evitar el contacto accidenial
con ¢l agua por salpicaduras o por las manocs mojadus. Fsia en~

veliura a pruebg de humedad puede emplearse en envases individug
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‘les o en grupos ‘de envases, segun uea lo més adecuado rara

cadas caso individual. Pueden emplearse cajas de‘cartén imper—
meabilizadas., Naturalmente, una vesz que se ha retiradoc la envol
qbura, los envases solubles deben ser protegidos del contacto
‘

lcon el agua o deben ser ubtilizados rdpidamente.

Los materiales adecuados vara la envolitura sorn los fil

UI

v s
.,_-

de poliolefina como polietileno o polipropileno, pspel
\
%iaft impermeabilizado con polietileno, celofén impermeabillza-—

io, glasina, 1ldminas metdlicas, polidster, poli(clorvrc de vi-
]
t

1, . ams
nilo), poli(clorurc de vinilideno) y combinaciones de estos ma-

EERY

FIl ales formando equat=flcados. Ta eleccidn de la envoliurg
viene dictada por el precio de coste y por las resisfenct
requefidaé.

Asi, las composiciones de esta invencidn presentan la
siguniente combinacién de propiedades: (1) fdcilmente transfor-
madas por-procedimientos convencionales de extrusidn por fu-
8idn en un filme sin necesidad de agua y sin exudacidén coonco-
pritante; (2) los filmes extrufdos por fusidn (a) pueden ser
orientados durante la extrusidén para obtener grados variables
de tenacidad, (b) son rdpida y completamente solubles en agua

fria y (c) son adecuzados para uso en el equipo auntomdtico de

Los siguientes ejemplos y procedimientos de ensayo

Tt
A
=
2»-
¢x.
’D

m mejor esta invencidn, Todas las parfes y porcentajes

gso dan en peso salve indicmcién en comtrario (pep = partes en
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peso ).

Ersayos normaliszados

I, Corpatibilidad de los constituyentes de la composicidn

Iste ensayo se destina a deberminar la exudacidn del

‘pV stificante de vn filme en condiciores ambientales (es de-

i
i
i
l

cir, 25°C, 25-70 # de humedad relativa).

R
‘ Este ensgyo se realiza convenienbtemente en un filme
{

e

que haya sido extrufdo por fusidn o hayz sido colado en so-

lucidn como sigue:

i .
i .
| Se agitan aproximadamente 30 g de una solucidn acuo-

Q.!

L eserva (10-40 %) del alcohol polivinilico deseado con
£ cantldad degeada del plagtificante puro a la femperctura
anbiente, con un agitador de disco de gran velocidad, hanta
quz Ja mezcla es visualmente homogénea. Puede uﬁilizarse un
breve calentsmiento con vapor de agua para favorecer iz meg-
cla. Ta solueidn colada resultante se vierte en una placea de
Lucite(g)de 1.91 cm y se extiende con una cuchilla fija que
tiene un espacio libre tal que puede arcancarse de ls plsca
w filme de 1-2 mils (0,0254-~0,0508mu)iespuds de scear durante
1z noche en las condiciones ambientlales,

Ta exudacién.alcanzan vn nivel indeseable cuzndo es
evidente ma capa de plastificante por insveceidn visual del

filme desyuds de enjugar su superficie con unae torunda de algo-

ddn.

-7 -
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II. Velocidad de disolucién en agus fria

Cada uno de los siguientes ensayos se realiza sobre
un filme que ha sido previamente equilibrado a una humedad
relativa del 25-70 % durante 24 horas eproximadamente,

A, Veleocidad de disolucidn en agua frin en un tangue

En general, este ensayo simula las condiciones de un
tanque en el campo. El envase de pesticids se deja caer en
agva. fria_con suave agitacién y se dispersa el pesticide. Ia
disgersién (o solucidn) acuosa resultante se bombes a través
de un fino-tamiz. Desypuds él tamiz se roelia rdpidamente con
ung fina niebla de una solucidn que produce un colerante y
se incpecciong para determinar la presencia de geles o trozos
regiduales de filme,

En particular, un tanque rociador de acero, de 18,9
litros de,capacidad (30,5 em de didmefro por 55,9 em de aliu-—
ra) se aisla y se llena con égua corriente y después se enfris
a 4°Q. El agua se hace circular a uvna velocidad de sproximada—
mente 1 galdn/minuto (3,78 L/minuto) a través de wns vdlvula
sitvade en el fondo del tanque, a través de una bomba centri-
fuga (Fzstern Tndusiries, Modelo D6, tipo 215, 1550 rpm, 1-3
amperies, 1/30 HP) volviendo & la parte superior del tanque.
Se deja caer en el tanque un "paquete en forme de almohada®
sellado térmicamente, preparado e partir del filme sometido

2 onsays §¥ conteniendo un pesticida pulverulento. Immediata-

0
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rente se pone en marcha un crondmetro y se ohoervan el "fieme
po de rotura" (que se preduce cuando el agaa entrs por prime~
ra vez en el paqgete en forma de glmohzda y s pbne en contac~
to con el pesticida) y el "tiempo de liberacidn” (que ocurre
cuando el pesticida comienza a dispersarse ¥y scpararse de los
residuos del paguete - generalmenie el pesticidz cae sepnrdn-
doze del pacuebte Tlotante), |

Se mueve a 300 rpm un agitador de paletas de accro
(7,62 em de anchura x 1;91 cn de altura x 0,32 cin de esnosor),
Cade minute se mide el gel en una muestra de la corriente que
entra en el tanque haciéndola pasar a través de un tamiz de 50
malles (apertura 0,297 mm, diémetré del alanbre 0,215 rm} sus-
pendido inmediatamente encima del danque, Tan pronto cume esba
inspeccidn revela que ya no queda gel, se registra el Siempo.
Sc¢ considera que este tiempo es una indicacién vdlida de una
disoluecidn.completa i, vaciando inmedistamente fto0 d o
el contenido del tanque & tra&és del tamiz y desixrellandy &l ba~
miz rocidndolo con una solucidn acuosa saturads de azul D and
C n? 1, no se encuentra nada de gel., Tu auvsencia de gel cuando
toda la operacidn se tenniﬂa dentro de los 10 minutos se congl-
dera satisfactoria.

Be VYelocidad de disclucidn en asvuzs frfs de un

filme
Este es un ensayo rdpide de laborzforio gue sinuls el

ensayo de velocidad de disolucidn en agua fria ¢n un {tangue ro-

i
-
w0

i
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ciador descrito con detalle anteriormente. Las dimensiones
de un disco de 3,18 cm de didmedro de un filme de 1-2 mils
(0,0254~0,0508 mm) de espesor se miden con una precisidn de

0,1 mils (0,00254 mm) utilizando un micrémetro. Sobre el dis-

g!co de filme se coloca una arandela de goma, fomada perforan-

H
%dc uz agujero de 2,54 cm de diéme@ro en un disco de gewa de
iB;49 cm de didmetro y 0,16 cm ae eséescr, v se ubtilizan des
'%nillcs metdlicos planes, de los que el mds pequefio tiene un
%gujero de 2,54 cm de didmetro, como bastidor para sujeia
i%ertemenﬁe el disco., El bastidor con el filme montado en €1
se COloca scbre un pequefio tripede y sobre el disco ds filme
53 coloca un perdigdén de plomo de 2,00 ~-2,38 mm dé didmevro,
Fate meéanisﬁo completo se desciendc haste un vaso de precipi-

tados de 1 litro (el tripode tiene la mitad de altura gue el

vaso) conteniendo 900 ml de agua corriente a 4°C e inmedisiamen-

te se pone en marcha wn crondmefro. Se registrva el "tiempo de
cafda" (cuando el perdigén rompe el disco de filme) y se pone
en msrcha una barra agitadora magnética de 5,08 cm que se man
tiene a 75 rpm. Tan pronito como el examen visval revels que
Ya no oueda gel ni trozos de filme, se registra el ftiempo. Se
considera que este ticmpo es una indicscidn vdlida de disolu—
ciéﬁ completa si, vertiendo inmediatamente la solucién a tra-
vés de vn tamiz y desarrollando como en el ensayo del tanqgue
rociador; no se encuentra gel. Ig velocidad de disolucidén fi-

51 -
TEL Be N

o

gistre en mimutos/mil {0,0254 mn) pars la disolveidn

- 20 -
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total., los valeres infericres o iguales a 1 minnto/mil se
consideran satisfaciorios,

III, Capacidad de extrusidn por fusidn

' A, Fl instrumento experimental utilizado en este en—
gayo es un plagidmetro (modelo C, F.F, Slocomb Corp., Wilming-

ton, Delaware) provisto de un orificio de 0,8 cm de lougitud

i , )
ly 0,20 cm de didmetro. El pistén y el peso ascienden a 100 y

!X4900 g, respectivamente.

En el tambor, previamente calentado a 210°C, g2 car-
ga de 0,5 a 1 g.de la composicién de filme, convenientemente
n forma de tiras de filme (filme colado acuoso del Ensayo T)
¥ se empuja manualmenie el pistén para compactar'el filme.
Tambidn pueden utilizarée composiciones granuladas o grancea-—
das pero se requieren unos tiempos de precalefépéién nda piro-
longados. Con un tapén de Teflon(:>colocado contra el orifi-
¢io, la cgmposicién de filme bajo ensayo se deja precalentar
durante wnos 7 minutog. Se retira el tapén y se coloca el pa-
g0 gsobre el pistén. Cuando comienza & extruir una barra de po-
imero fundido, se corta con una espdtula y se pone en marcha
simultdneamente un crondmetro de segundos.

Se recoge la barra recién salida en una place de ace-
o inoxidable pulimentada, colocada a 7,62 cm por debajo del
orificio kasta que disminuye visualmqnte'la velocidad o basgsta
que tronscurren 4 minutos. Se corta la barra y se detiene el

crondmeire. Se pesa el extruido y se calcula wn "Indice de exw
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trusionabilidad" en gramos por cada 10 minukos.

Durante la recogida, se observa la exudacidn ¢ el des-
pfendimiento de gases. En el extruido se examina la exudacién
0 alguna fractura de fusidn sobre su superficis, la transpa-
rencia, el cclor, la tenacidad y las burbujas. Ia ezudacidn
o la volatilizacidn también pueden poncrse de manifiesto por
la aparicidn de una niebla de plastificante sobre la placa de
acerc,

Iés composiciones que presentan un Indice de exirusio-
nabilidad superier a 1 ¥ gque son transparentes, iisag, tena-
ces (evidenciado doblando la barra sobre si misma Sin rcﬁuru)?
no contienen burbujas y no exudan, se consideran satizfacto-
rias,

B. Se determina la guto-compatiblidad de l1a composi-~
¢ién extruida por fusidbn almacendndols durante 48 horas a v
humedad relative del 70 %. Ias superficies que han transpirade

(Y 4

0 estdn himedas sobre el extruldo se consideran indicaciones de
exuvdacibén a humedad relatviva altza, lo que rezulta insatisface
torio,

.

IV, Bobaleje ¥ manipvlocidn

L. Ensayo de Flexidn en nitrdgeno

Para determincr ls capscidad de un filme totalmenie se-
co para ser manipulado immediatamante después de salir de una
extruidora por fusidn sin rotura, se¢ cuelgan durante la noche a

.0 . oo . ;
25°C, en una camara seca purgada con nitrdzenoc, unas tirag de
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filme colbidb de aproxiadamente” 2,54 % 10,2 om. Después las tiras

gse plicgan en la direccidn corta dos veces a lo largo del mis-
mo doblez. Si no se produce resquebrajamiento ¢ grietas, ss
considera que el filme es satisfactorio.

B. Cooacidad de sellado Lérmico

Ta capacidad de un filme (equilibrado durante 2 horas
o mds a una;humedaa relativa del 27-70 %) para ser copfigurado
en envases en una mdquina de embalaje autométiéa se juzga ubi-
lizando un termosellador de impulsos~Sentine1 Spacemaicer (Mo
éelo 12 TP,Packaging Industries, Hyamis,Messechussetts)e Ia morda-
z8, superiorrmévil estd provista de una cinta de nicromo de 0,32
em. las dos mordazas superior e iaferior estdn cublertas con te
jido de vidrio impregnado de Tefloncﬁz )

Una tira doblada de 2,54 x 10,2 cm de filme de 1-2 mils
(0,0254~0,0508 rm) de espesor se sella témmicamente a 2,11 kg/
om2 con una duracidn del impulso de un segundo o menos. Si el
filme no se cuema y se desgarfa al tratar de abrir el cierre
preducicdo, es satisfactorio.

C. Ensayo de calda del paquete .

Este ensayo simula el comporiamiento de un paguete de
8 onzay (248 g} durante el almacenamiento y Ja manipulaeién
degcuidada en el fransporte,

Se sella térmicamente un perdigdn de plomo (3,36 mm de
didmetro, 45 g) en wn paquete (5,08 x 5,08 cm cvando estd pla-

no) formade a partir de un filme soluble en agua (1,5-2,0 mils,

- 22 -
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0,0381~0,0508 nm). El paquete se equilibra a ims humedad relati-

va del 50-70 % (@urante 5 horas o mds) y después se sella témi-
camente en wna envoliura impermeable de un estratificado de

3;5 mils (0,0889 mm) constitufdo por polietileno/idmina de alu
winis/polietileno/papel Kraft, El envase envuelto se equilibra
a 0°C (durante 15 horas o mds) y despuds se deja caer rdpida—
nente desde 1,22 metros sobre un suelo de baldosas, Los pague-
tes solubles en agua que permenecen intactos pasan la prueba.

V. Ensayos de embalaje auwxiliares

&, Propiedades de tracecidn

les propiedades de traccidén y el porcentaje de zlargaw—

miernto se miden en tiras de filme de 2,54 x 5,08 cm, virlizan-

do un gparato Instron con una velocidad de la cabeza cruzuda
de 5,08 em/minuto. ‘

B. Flexién ba. io tensidn

Ia.resistencia a la flexién bajc tensidn se determina
acondicionando durante 24 horas a una humedad relativa dada uvn
filme de 10,2 x 17,8 cm que ha de ser ensayado. Unas tiras.de
2;54 cm de anchura se sujetan a lo largo de cads wno de los
bordes de 17,8 cm entre dos mordazas paralelas forradas de go-
mz, a uvna disltancia de 1,27 em ¥ en el misme plano. Je anchura
de 5,08 em de filme sin sujetar forma una "U" entre las mor-
dazas, El sistema se dispone para hacer girsr el plans comfn
de las mordazes a 60 rpm alrededor de una lineé centrsl gue se

encucntra en el plano de la direccidn de 10,2 em del filwe y

- 28 -
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paga a través del centro de las mordazzs cdérradas. Una de 1és
mordzzas es fija. Ia segunda mordaza,que pesa 681 g, se dispo-
ne de manera que se deslice libremente manteniendo el paralelis-
mo con la distancia de 1,27 cm desde la mordazs fija ¥ restrinm
gida solamente por el filme sémetido a ensayo. Asl, a cada me-
diag revolucidn del conjunto, la mordaza mévil se mueve con res-
pecto a la mordaza fija, eliminande la flojedad de la muestra
e filme gue esté siendo ensayada y produciendo una serie de
arrugas diagonales y paralelas en el filme que se extienden

de uvna mordaza a otra. Cuando el plano de 1as.mordazas es ver-
tical, se éplica una carga de 681 g al filme bajo enssyn. Ia
mordaza deslizante aplica una carga de choque inicial al filme
cada media revolucidn a medida que se desliza desde una posi-
cidn extrema a la:otra. Cada media revolucidn se cuenta como
un ciclo de bensidén-flexidn. Il ensayo se termina cuandoe la
muestra d&el filme se rompe, dejando que la mordaza mévil cho-
gque contra un conmutador que interrumpe 1s corriente eléetri-~
ca ubtilizada para hacer girar al conjunto.

¢. Deslizamiento .

Ia facilidad de deslizamiento de los filmes extrufdos
sobre supefficies rigidas, v.g. un manguito configurader de
ung mdguing vertical de embalaje del tipe de fabricar y lle-~
nar, se determine midiendo el coeficiente cinéfico de friccidn
(CCF) del filme. Sobre una plataforma movida a 15,2 cm/segundo

se coloea una tira de filme de 5,08 cm de anchurs. Sebre ¢l fil
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me ze coloca un disco de peso conccido (200 g) y se cbnecﬁa a
un dinamémetro., Se registra la fuerza dindmica media. El C.C.F,
95 el valor de la fuerza dividide por &l pese del disco;run va-
lor del C,C,F. igual o menor de 0,3 es satisfactorio. (Medidor
del coeficiente de friccidn D-1005, Kayeness, Inc.).

EJEMPIO 1

Preparacién de la alimentacidn en polve para la extrusidén por

En un-mezclador de cinta de 566 litros se cargay 204 g
de wn alcohol polivin{lico adecuado, Después se rocia sobre ¢l
mismo, durante un periodo de 1 a 1,5 héras aproximsdanente, la
cantidad deseada de un polietilenglicol adecuado, pure o en
forma de solucidén acucsa. la inclusidn de 5-10 parfes-sn peso
de a2gua por 100 pértes de alcohol peliviniiico da wma caxpogi-
¢ibén gue fluye mds fdcilmente.,

* ' BJEMPLO 2

Troguel plano; exirusidn con un sola husillic

Se preparan dos alimentaciones en polvo como en el
Ejemplo 1 de acuerdo con las sigulenies composiciones:
(a) 0, 5y 10 partes en peso de B.EA0,
10 partes en peso de Carbomm:@9400 .
100 partes en peso de Elvanol<§)51~05
(v) 10 partes en peso de zgua

: @
15 partes en peso de Carbowaz*ﬁ’éoo

100 partes en peso de Gohsenolc§>GLm05



(Wippon Gohsei, véase Polyvinyl Alecchol, Finch, pdgs.
18-21, 19713, John Wiley and Sons)

y se introducen en una extruidora de Wayne de un solo husillo,
~de 1,91 cm, equlpada con un trogquel plano Goauhanger con ung
iranura plana de 5,08 em y vna luz de 30 mils (0,762 mm)., Las
wtemperatunas del tambor varian entre 170 ¥ 240°C (presidn:
;%5;2~f0,4 kg/cmg) mientras el filme e extruye con éxito. Ios

filmes extrufdos son limpies, brillantes, casi incoloros y ca-

ﬁ exentos de gel. No se observa ninguna burbuja ni exudacidn.-
L?g filmes son fdcilmente estirados hasta vn espesor de 1 mil
(? 023 man ) modlanfe unz correa mévil, 7
T Tos filmes asi produ01doa pasan facilmente todob los
.ensayps'normalizados antes descritos. Ias propiedades 4e trace-
cidn de los filmes, cuando se¢ equilibran y easayan a Zus humeda~

des relativas indicadas, se encuentran en la siguiente tabla:

. TABLA I
Humedad Resisten- Alarga~

Composi. relati~ HMédu-~ cia a laﬁ miento 11 Alarﬁdmnenn
eibn ~ va 1o traceidn®  miteN t0, %

(a) 35 54 2,9 2,0 . 170

() 50 22 2,1 2,1 310
(3376 3,1 1,8 230

(b) 50 21 2,4 2,5 385

&
Eh.kgﬁng.

- DT o
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EJEMPIO 3

rExtrusidn con.ﬁusillo gemelo de unz alimentacidn en polvo

Se preparan varias alimentaciones en pblvo come en
ie.L Ejemplo 1, cuyes composiciones se encuentran resumldas en
“ba siguiente Labla II. Tas alimentacicnes se introducen en
|
ipna eytruldora por fusién de husillo gemelo (Pagkaging Indus-
ékrl es, Inc., Hyannls, Mass,) éon wna I/D = 16:1, un respiraderc

el centro y uvma ranura del troguel planc de 66 cm con una

. 'D——

@A ée 5 mils (09127 mn). A 175-200°C, se enfila un filae incos
% s tranczparente y nc exudado slrededor de unos rodillos en=-
T adores cromados, propulsados (a la temperatura ambiente o
en#rlaaos con agua)g se hace pasar entre unos rodillos de cau~
cho ¥ se estira hasta varios espesores (0,5~3 n11 05012%~
C,Of6 mn) varisndo las velocidades de exirusidn y arrollemien—
to. S8 consiguen unas velocidades de extrusidn de unoes 27 kg
ooy hora (igual o la capadidad de la extruidora) con una velow
.”dad del husillo de 55 vpm, unz. Vuloc1daa de rrollmnlcnbc de
42,7 w/uinuto y cspesores de 0,5-1,5 mils (0,0127~0,0381 mm),
Los filmes asi producidos pasan fdcilmente los ensa-
yvos normalizados I, II, IIX y IV, las propiedades de los fil-

mes cuando se equilibran ¥y ensayan a las humedades relativas

[5)

ndicadas se encuentran cn la siguiente fabla:



an 06
{TIZErof0-18%0%0) sTIm LfL-¢

-, Wit
r.H.

o

¢+

suTCx

(um goCofo) SUTW g = ewm[IXy

upmﬂ:q op B oy vpuw

5P

TOp Josedss

*[BSISASUET] UPTOOSITP/EUTNbES BT op UPTOCRIIg *9

T¥ag o9 cueufeadwT OTIPTA

£ wo gfel
TOP BATY

3
\

T w.@
x
H

mas\mm "G

optfses ep BIUTO UOOD OLIATGNO OOSIL *F

9*
X

L2 = €pByOWLEe S} ¥WIoJ U0 sjenbeg
pepaumy UM 100 opeaqrLInbe eufry °¢€

ep RATLVIBI PEPOUMY EIM U0D OpRIqETTnba 8W[il °*2

eWLTI Top /o...nc.nsduﬁﬁ sep

1
1

BLSVY OopEUTnbDBY TR3ey |

y82to gLg/eLe 8'0/8%0 2° P\m: 94 /LEG ] Gt Go-16
Tlegrico ¢ 23efdmoo .qmm 0 A AN Y A AR WARY oL/3‘6 (4°] ol S0—1D
upTORI
IATT~61L zﬁ\m 0 cm\wR gtelée im\o 4 km\m 6 05 (1) G0~LS
mm&eﬁrm 0 N.mwdow.m 0 £62/092 m \m L m F\m L o ‘L/Feg 06 gL S0~TH
tm\mem a o\u? m\m zi/el 0s ol G0~ S
. 182/¢52 e/vie _:J\w e Lijct 0S ol S0~1D
82,0 998/6v8 . , 1 Gl So—-LS
. (ov0 ey L/eyi 1% ok S0-1D
: \._«\ow.. 0c GL G0~ S
ve/486 0¢ oL 50~19
(sognutt 80530 U UQTOUTET UQTSUSY ; 24 e TuY WeTo oTNPON , _9 °‘BATIWT £ % TAL
xo.@mﬁomw. .nmc BLITTT ap co%.nwﬁnmﬂm oqufm &7 d.wu...“ ..o.@mﬁm “u s 4 & pepoway m%m;op dad Qo1
SWDUEL US O OUSTP  94UEX OP SOTOTO -o¥irTy -£15oy - ..mo dog
GIF ende  [ap e ~TTE0P 9D OJounLj .
B PEPIT US PBVPTT OIUITO ) T SWTTF
~TquTo§  ~TqNTo§ ~TFe0D 2 1ep ugTorseduwop
OTeuET GTT e A Smn,.rp fenbog) Un UCD OpPFnajxe oWLTdg

IT VIgVE

oc .

a1

ot



15

20

25

10 ¢ St e 4B

Filme exbruido con un trou plang

Composicidn del 6

filme D/ 0T
Pep Car-

100 pep bowax™  Humedad re r Ra. trac-
PV 400 lativa, % Hdédulo” C7°2inm
GL-05 10 20
51-05 15 20
GIL-05 10 : 35
5105 15 35
GL-05 10 50 13717 2,4 /c
5105 10 50 12/12 2,2/2,2
GL-05 15 50 8,4/7,9 1,9/x 9
51-05 15 50 9,2/9,8i 2,0/2
GL-05 10 65 9,8/10 | 2, 1/..,
51-05 15 5 5,17/4,60 1,3/1,

Te
2.
3.

4,
5.
6.

Vetal maquinado hasia deslizami :nnﬂ‘acj filme

|

Filme equilibrado c¢on una humedad relativa de

Filme equilibrado con una humedad relaiiva de’
Paguete ea forma de almohada = 21,6 x 16,5 o

Disco cublerto con cinta de tejido de vidrio
Kg/bmz

Direccién de la wiquina/direccidén transversal.



TABIA IT

thruido con un troquel plano y hueills gemelo

6 Coefi-~ Solubi- Solubi-
/D ciente 1lidad en 1lidad e
Kimero de desli~ zgua del agua il

Resisg- A] arga~ciclos de zamte  disce de  en tanme
edad re 5 R, trac- tenciy gpiento fiexidncon de filne (m;L_ rociador
iva, % Hédulo’ cidnt  Lliwmited 3 o tensidp friccidn _ nutos)  (minutes)
20 95/34
20 160/ 57 4
35 62 10? 05301
35 ' . 249/268 0,28
50 13717 2,4/2:4 2,4772,4 2%/28'

50 12/12  2,2/2,2 2,2/2,2 2467271 5 2
50 8,4/7,0  1,9/1,9 1,2/1,9 290,2f~»d 0,3-exida” 0,6-zohre
50 9,2/9,8 2,0/2,2 2.0/2,2 278/322 0,3/mil  1,5-libe

: 4 racidn
65 9, 8/ 10 2,1/1.5 1,971,0  243/21+ 0’254 completa 5 comuleta
5 5,1/4,60  1,3/1,2 0,8/0,8 213/218 0,25

con unz humedad relativa de 58 H; espisor del filme = 2 nils

coenl una humedad rela 'iva
¢ almohads, = 21,6 z 16,5

iR
1 cinfa de tejido an vidrio impregae-: de Teilon )
I

quina/direccién transversal,
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Manipulacidn simulada de un pacueie lleno

Dos paquetes en forma de almchada de 1,5-1,8 m*ls
(O 0381-0,0457 mm) de espesor, 43,2 crn de Jongitud y 16,5 cm

de anchura se fabrican sellando térmicamente unos filmes ex-

xtruidos a base de 100 partes de ElvanoiK:)BT«O; ¥ a base de

i

lGohsenol(@GL—OB con 1% partes y 10 purtes deo Carbowax(g)400;
yespectivamente. Cada uno de los paguetes se llena con 5 1i-
Hras (2,268 kg) de azicar granulado, se ue11an ¥ se equlilii-
bran durante la noche a una humedad relativa del 45 %. Despuds
cada uno de ellos se deja caer sobre un suecln de baldosas desde
a turaé de 91,4 em primeramente y despuds de 103 éﬁ, sucesive-
mente, sin eacapes ni dafios aparentes. In un ,uquete da fibra

de 11,3 litros se introduce un paguete en forma de almohada se-
1lzdo térmicamente, de 38,8 x 38,1 cm, fabricado s pariir de

100 partes de lennol}:>51~05/15 partes de Cs rnowaxC‘ #4400, de

1,5 mils (0,0381 mm) de espesor, conteniendo £,54 kg de amicar
granulado y se¢ deja caer desde 91,4 om hasta ¢l suelo in que
se rompa. Bl envas e de filme entero ¢ intacto puede ser conve~
nientementes agregado a un tanque rociador volcando la caja.

. En una mdquina de embalaje automdiica vertiegl, de
fobricar y llenar, se producen unos paquetes en forme de almo—

hadzas que contienen 227 gy 908 g de Lannaﬁe(*)90WD. emplean~

do un filme soplado a base de 51~05 y GI-05, conteniendo cada

wie de ellos 15 pep de Carbcwax<:)¢00¢ Ia mdquira se accicns

v 30 -

[
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con movimiento intermitente y efecta los sellos veriticales

mediante uns barra constantemente caliente y los sellos hori-

zontales por impulsos con una cinba de nicromc. Se obtienen
unas velocidades de produccidn de 15-30 paquetes per minuto.

\ Dimensiones del paguete
E en almohada (cm)
\
‘.

liTamafio del Egpesor del fil- Anchura
\__paguete me (mils, mm) _Altursg _plana
227 g 1,2+1,5 14-15,2" 16,3
o (0,0305-0,0381)
A 980 g .t 1,5-2,0 - 30,5 : 17,3
\ - (0,0381-0,0508)

. Tos paquetes en forma de almechada de 908 g § 227 g

98 eéui}ibran g, una.humedad relativa del 5C %, se envuelven
(como en IV (C) y se enfrian a 10°C y 0°C respectivamente.
Ambos faquetes resisten caldas de 122 cm. Se obtienen los mig-
mos resultados cuando los paquetes envueltoé se embalan en ca-~
jas de cartén (5,45 kg por caja), se enfrian y se dejan caer
las cajas (122 cm) una vez sobre el fondo y otra vez sobre ca-
da uno de los dos lados. |

EJEMPLO 5

Almacenaniento y rociado de los paquetes llenos

Se fabrican unos vaguetes en forma de almohada dupli=
cados (6,35 cm de altura x 7,62 cm de anchura) = partir de wn

Tilme extrufdo por fusidn de aproximadamente 1,5 mils (0,0381

~nm) de espesor de 100 partes de Elvanol(:>51-05/15 partes de

®

Carbowax ' 400 y cada uno de elles se 1llena con 10 g de uno de
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: e ® o : . . B
varios vesiicidas (La,nnateOQO\ID Hethomyl insecticida, Lorox

50VP Linuron degtructor de malas hierbas as, Ndnzabe<)])ﬂbneb
® ®y 5
1ung1c1du, Benlate Bcnomyl fungicida, Hyvar X Bromaedil
destructor de malasg hierbas, Tupers aa(:)bo Siduron destructor
de melas hierbas,.Marlatqu)50 Methoxychlor insecticida ¥
Thylateﬁpfmﬂxgm fungicida) y se colocan en was envoliuras
impefmeables a la humedad constituidas por un esiratificado
de polietileno/ldmina de aluminio/papel Kraft. la envolbura se
gella térmicamente y despuéds se introduce en una estufa y se
mantiene a 45°C durante 21 dfas, simulando asf un almaccnamien-
to del pesticidz de un afio aproximademente. Il andlisis quimi~-
¢o indics cue no Se ha producide ninguna variacién en el nivel
de ingrediente activo durante el almacenamientio, Todos Jos pae-
quetes se sacen de las envolturas Tdcilmente y. se’pasan al ensa-
yo de rociada.’ Se obblenen los mizmos resultazados pars un0s pa-
quetes en‘forma de almohgda de Iannatbcx\almacenadog durante
16 mesos & la temperatura ambiente,

®
’

Tres de las soluciones del tanque rociador (lesmate
Benlateoy zmm*be@ se somebten a ensayo de la actividad bio-

1égica y se encuentra que son fan activas como laS solucioneg

D

'
o0y

de control de estos pesticides,

— T

BIGHMPLO 6

Extrusidn de filme soplade n escals comercial

Se proparan unas mezelas on cinta de cada upa de las

siguientes composiciones, como en el Ejempio 13
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. (a) 100 partes de Gohseno].@GL-OS

(conteniendo 0 y 5 partes de agua)
15 partes de Carbowax®z,00

(b) 100 partes de Gohsenol® GI~05
(conteniendo O y 5 partes de agua)

20 partes de C uarbowath}OO

‘(¢) 100 partes de Gohsenol ® GI-05

(conteniendo 0 y 5 partes de agua) .
15 partes de Carbowaxoimo

2 partes de 4xido de polietilenc : .
(Polyox@ WEPA 3154, Union Carbide, pesc melecular

promedio 900.000)

 Cada una de las compcsiciones se introduce en la ex-~
truidora de husillo gemelo (Ejemplo-B) gon un troquel de doble
orificio de unos 0,64 cm de didmetro., Se forma una barra traans-
parente, no exudada, que se enfria gon cuchillo; de aire, sien-
do las femperatures preferndao del terbor-troguel de 190-2 210%¢,
(& temperaturas de fusidén de unos 200" ¢ ¢, se desarvollan presioc
nes mds pequefias. Alguna composicidn (n) se extruye a 130-1807C} .
Ias barras se cortan en grdnulos, se Cejan enfriar bajo nitrs-
geno y se introducen en una extruidors por fusidn Eagon de '
6,35 cnm (Frank W. Fagon and Co.; Bound Brook, N.J,) con un
bhusillo Ynico, de un tipo cominmente uiilizado en la extrusidn
de.polietileno Alathon(gz Iz extruidora estd equipada con un
troquel anular de 25,4 cm de diémetro ¥ con una_aperturé entre
labios de 25 mils (0,635 mm). EL tubo fﬁndido que sale vertical

mente se enfria mediante un anillo de aire, se infla con aire,

- 33 -
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" se aplacta, se paga entre rodillos y se envia a la sccecidn

de arrollamiento. Se produce un tube aplastado de 0,5-5 mils
(0,012%—0,127 mm) de espesor, de una anchura plana de hasta
91,4 om, a velocidades de hasta 54,5 kg/hora (alrededor de
13,f m/minuto). El corte en tiras, la deslaminacidn y el arro-
1llemiento en linea se realiza a una humedad relativa compren--
dida'aproximadamente entre 30 y 65 %. Ia sigulente itabla resu-

me las condiciones de operacién para cada una de las tres com-

posiciones. 7
TABLA I1I1
© Temperatura del :
disco del tam~ Temperatura de Presidn,
Composicién  bor, °C fugibn, OC keg/mmn
(a) 185-205 - 200-210 2,4
(b)  165-185 185 N
(e) © 7 193-200 200 2.1

" Los filmes resultantes son esencialmente incolnros,
no exudados, sin huecos y contienen pocos geles, Los filwes
() v (b) son transparentes. El filme (¢) es ligeramenie tur-~
bio. EL filme (¢) presenta menes pegajosidad y mejor desliza~
miento a una humedad relativa alta y una excelente flexién a
baja temperatura (-15°C). Ias propiedades del filme se en-

cuentran en la Tabla IV,
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L1
J4
-

Filme
Compo~-
sicidn Humedad v
del fil relati- : 1 R, trac- K
ne va, % Médulo' cién! ¢l
(a) 20
35 158/134  12/8,4
) |
, AU
50 11713 3,3/2,1

. |
-62 _ \
(b) 31 \

(c) 20 ' \i,

35 137/177  12/6,3
50 /1 2,8/2,1



PABLA IV

IMime soplads

DM/DT
. S ‘ Ndmero de ci-~ Desgarra-
- 1 R. trac- Resistens  Alargamien- clos de flexién miento
Mdulo’. cidn] cia limitel to, % con tensidn Elmendorf
216/125 ,
158/134  12/8,4 212/232 332/346 38/1190
11/13 3,3/2,1  145/180
Al |
\l 116/94
137/177  12/6,3  198/166 331/301 42/468
11/11 2,8/2,1  2,8/2,1 212/20 '

A0 LA PET ST s et gt S mm e o1 e

o,

e e

LRI e

e
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¥
Composicidn Solubilidad en agua frig.
del filme del disco de films
(a)
. . ‘
0,7 caida™ :
0,8 nin/mil
() 0,1 caida’
0,8 min/mil
(c) '

1. En kg/mmz )

. |
2, En gramos por mil (0,0254 mm) ASS

1
1y

3, Minutos
4. 1/4 mils (0,0356 mm)
5. 1,3 mils (0,330 mm)

i
1

1
1

I

3G



I3BTA IV (cowtinvacidn)

w4

EJ
-t
3

”. o " rﬁl...‘..(‘

ﬂ':

Solubilidad en agus fri faf. - Solu o 11icad en agua fria

del disco de filma r _tzooue rocizdor Caida del paguete
- 0,3 votura
1,0 livearacidn
" <3 comrletat
0,1 cafda® pasa 0°C
0,8 min/mil pasa -6%

0,1 caida’ e
0,8 min/mil

12-

08 por mil (0,0254 mm) ASTH Hétodo D 1922-61T, Noxmas 1964, Parte 27, pdg. 642

s (0,0356 mm)
s (0,330 mm)

! "36"'
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Iz Tgbla IV demuestra que el estiramiento duranie
la extrusidn por fusiédn y el arrollamiento comunica una orian-
taeién que aumenta considerablemente la reéistencia al desga~
rramiento (compdrese, por ejemplo, para (a) el aumento de 30
veceé en la resisfencia al desgarramiento pare 1a DT frente
e la DM) ~ una ventaja no conseguida mediante simple colada
con disolvente., Ia orientacidﬁ proporciona olras ventajas
de tenacidad., Por ejemplo; un paquete llenado constituido por
un filme colddo acucso (51_05/100 ¥ Carbowax<g)400/15 pep)
falla en el ensayo de caida del paguete (OOC, 50 % de humedad
relativa).r

Todos estos filmes pasan todos los ensayos normaliza-
dos ¥y ch entan vna golubllidad en agua fria del disco de fil-
me de 0,5-0,8 minutos/mil (0,0254 mm). Un p¢quete en forma de
almchada del filme (a) conteniendo 22[ g de Lannabe(g)se TOm~
pe a 105'9;3 minutoa, libera producto al cabo de 1 minuto y
se disuelve completamente en menos de 3 minubtos en el ensayo
en el tanque rociador, Se obtiengn resultados similares cuan-
do la extrusidén del filme soplade ge replie utlllzando Elvanolg)

51-05 en lugar de Gohsenol<:>GL~05 con 15 pep de Carbowax(*4£0
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RETIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la fabricacidn de un
filme soluble en agua fria, de 0,5-10 mils (0,0127-
0,254 mm) de espesor, que consiste en éxtruir por fu-
siép una composicién'constituida esenﬁialmente por
5-20 partes en peso de un polietilenglicol con un peso:
molecular promedio de 325-550 aproximadamente N
en 100 partes en peso de un alcohol polivinilico de
bajo peso molecular que estd hidrolizado al 85-90% y
tiene una viscosidad de 3-10 cps medids en solucidn
acuosa al 4% a 20°C. )

2. Unnprocedimiento segin la reivindicacidn 1,
que consiste en extruir por fusidén una composicidén don-
de el polietilenglicol tiene un peso molecular promedio
de 380-420.

' 3. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,

que consiste en extrulr por fusidén una composicidn don-

~de el azlcohol polivinilico esté hidrolizado al 87-90%

v tiene una viscosidad de 4-6 cps medida en una solu~
cién acuosa al 4% a 20°C.

4, Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,

-que consiste en extruir por fusién una composicién don-

de el polietilenglicol tiene un peso molecular prome-
dio de 380-420 y estd presente en una proporcidn de 12-

17 partes en peso poxr cada 100 partes de alcohol poli-

- 38 -
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vinilico.

5. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
que consiste en extruir por fusidn una‘composicién don-
de el polietilenglicol tiene un peso molecular prome-
dio de 380-420 y estéd presente en una proporcidn de
unas 15 partes en peso por 100 partes de slcohol peli-
vinilico.

6. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
que consiste en extruir por fusién una composicidn que
contiene 2 partes en peso o menos por cada 100 partes
de ‘alcohol .polivinilico de un polimero soluble en agua
con un peso molecular promedic de 600 como ninimo, es-
tando seleccionado dicho polimeré entre el grupo forma-
do por éxido de polietileno ¥ polietilengliéol.

7. Un procedimiento segln ls reivindicacidn 1,
que consiste en extrunir por fusién una composicidén que
contiene 2 partes en peso o menos por cada 100 partes
de alcohol polivinilico de un polimero soluble en agua,
estando seleccionado dicho polimerc entre el grupo for-
mado por 6xidos de polietileno con un peso moiecular de

500.000 a 1.000.000 y peclietilenglicoles con un peso

‘molecular promedio de 600 como minimo.

8. Un procedimiento segfn la reivindicacién 1,.
gue consiste en extruir por fusién vna composicidn que

centiene 5 partes en peso o menos de un cosdyuvante

A}
[
3
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por cades 100 partes en peso de alcchol polivinilico.

9. Un procedimiento segﬁﬁ la reivindicacidn 1,
que consiste en extruir por fusién una composicidn que
contiene 0,5-1 partes eﬁ peso de un coadyuvante por
cada 100 partes en peso de alcohol polivinilico.

10. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
que consiste en extruir por fusidén una composicidén que
contiene 2 partes en peso o menos por 100 partes de
elcohol polivinilico de un polimero soluble en agua
con‘un beso ﬁolecularpromeéio de 400 como minimo, es-
tando seleccionado dicho polimero entre el grupo for-
mado por.polipropilenglicol o copolimeros de dxido de
etilero/éxido de propileno. —

11. Be reivindica por tltimo como objeto sobre
2l que ha de recaer la Patente de Invencidn que se £0.--
licita: "UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACICN DE UN
FIIME SéLUBLE EN AGUA FRIA".

Todo conforme queda dessrito y reivindicado en
la presente memoria descrip%iva que consta de cuaren—-
ta paginas mecanografiadas. .

Madrid, 2 Enero 1975

BERNARDO UNGRIA
P.D-.

T
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