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DESCRIPCION

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencién se refiere a estructuras poliméricas que comprenden una composicién de
polimero hidroxilado procesado de tipo PVOH que comprende un polimero hidroxilado que comprende al
menos un polimero hidroxilado de poli(alcohol vinilico) (PVOH), estructuras fibrosas que comprenden tales
estructuras poliméricas y métodos para fabricarlas.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

En afios recientes, los formuladores de estructuras fibrosas han intentado abandonar las fibras
celulésicas basadas en madera y pasar a las fibras poliméricas. Las estructuras fibrosas que contienen
fibra polimérica son conocidas en la técnica. Ver, por ejemplo, EP 1 217 106 A1, que describe una
estructura fibrosa que comprende filamentos de almidén como sustituto de la celulosa. La estructura
fibrosa comprende dos o mas regiones que tienen distintas propiedades intensivas para mejorar la
resistencia, absorbencia y suavidad. En EP 1 035 163 A2 también se describe composiciones de almidon
que son procesables por fusién. En GB-1.247.474 se describe un método de fabricacién de filamentos y
fibras amildsicos, de los cuales se afirma que presentan caracteristicas deseables en términos de
resistencia, flexibilidad y solubilidad en agua.

No obstante, los intentos del estado de la técnica de fabricar estructuras fibrosas que
contienen fibra polimérica no han conseguido las propiedades intensivas de sus estructuras fibrosas
hermanas que contienen fibra celulésica basada en madera.

Por tanto, existe la necesidad de una estructura polimérica y/o una estructura fibrosa que
comprende una estructura polimérica en forma de fibra que presente propiedades intensivas
sustancialmente similares a las de las estructuras fibrosas que contienen fibra celulésica basada en
madera o mejores que las mismas.

SUMARIO DE LA INVENCION

La presente invencion satisface la necesidad descrita anteriormente, dando a conocer una
estructura fibrosa que comprende una estructura polimérica en forma de fibra que presenta
propiedades intensivas similares en comparacién con las de las estructuras fibrosas que contienen fibra
celulésica basada en madera o mejores que las mismas. La estructura fibrosa es la descrita en la
reivindicacion 1.

En otro aspecto de la presente invencion, se da a conocer una estructura fibrosa que comprende
una estructura polimérica en forma de fibra segun la presente invencion, en la que la estructura fibrosa
presenta un alargamiento con carga maxima al menos de aproximadamente 5% y/o al menos de
aproximadamente 8%, y/o al menos de aproximadamente 10% y/o un alargamiento con carga de rotura al
menos de aproximadamente 10% y/o al menos de aproximadamente 13% y/o al menos de
aproximadamente 20%.

En otro aspecto de la presente invencion, se da a conocer un producto fibroso que comprende
una o mas estructuras fibrosas segun la presente invencion.

En otro aspecto de la presente invencion, se da a conocer un método de fabricaciéon de una
estructura fibrosa segun la reivindicacion 9.

En otro aspecto de la presente invencion, se da a conocer un método de fabricacion de una
estructura fibrosa, comprendiendo el método las etapas de:

a. disponer una estructura fibrosa que comprende dos o mas fibras, al menos una de las
cuales comprende una estructura polimérica en forma de fibra; y

b. asociar las dos o mas fibras entre si de modo que se forma una estructura fibrosa que
comprende una primera region que comprende fibras asociadas y una segunda regidon que comprende
fibras no asociadas.
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BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Fig. 1 es una ilustracion esquematica de un método de fabricacién de una estructura
polimérica segun la presente invencion.

Fig. 2 es una ilustracion esquematica de una disposicion de camara adecuada para usar en el
método de ensayo de deshilachado/formacién de bolitas descrito en la presente memoria.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Definiciones

En la presente memoria, “Estructura polimérica” significa cualquier estructura fisica producida
al procesar por polimerizacion la composiciéon de polimero PVOH fundido de la presente invencion.
Ejemplos no limitativos de tales estructuras poliméricas incluyen fibras, peliculas y espumas. Tales
estructuras poliméricas, especialmente cuando estan en forma de fibra, pueden ser usadas
opcionalmente conjuntamente con otras estructuras fisicas, tales como fibras celulésicas y fibras de
polimero termoplastico insoluble en agua, para formar estructuras fibrosas. Preferiblemente, la
estructura polimérica de la presente invencion en su conjunto no tiene un punto de fusién o, en otras
palabras, la estructura polimérica es una estructura polimérica no termoplastica. También es deseable
que la estructura polimérica de la presente invencidn sea sustancialmente homogénea.

En la presente memoria, “Alargamiento a rotura” esta definido por la siguiente formula:

Longitud de estructura poliméricar. — Longitud de estructura polimérica; X 100%

Longitud de estructura polimérica,
en donde:

Longitud de estructura poliméricar. es la longitud de la estructura polimérica con
carga de rotura;

Longitud de estructura polimérica; es la longitud inicial de la estructura polimérica
antes del alargamiento.

En la presente memoria, “Alargamiento maximo” esta definido por la siguiente férmula:

Longitud de estructura poliméricap, — longitud de estructura polimérica; X 100%

Longitud de estructura polimérica,
en donde:

Longitud de estructura poliméricap. es la longitud de la estructura polimérica con
carga maxima;

Longitud de estructura polimérica; es la longitud inicial de la estructura polimérica
antes del alargamiento.

La resistencia de la estructura polimérica se determina midiendo la resistencia a la traccion en seco
total de una estructura polimérica (en MD y CD) o “TDT”. La TDT o el alargamiento se miden disponiendo tiras
de 2,5 cm X 12,7 cm (una (1) pulgada por cinco (5) pulgadas) de estructura polimérica y/o producto fibroso que
comprende tal estructura polimérica para su ensayo. Cada tira se coloca en un modulémetro electrénico
modelo 1122, comercializado por Instron Corp., Canton, Massachusetts. La velocidad de cruceta del
modulémetro es de aproximadamente 5,1 cm/min (2,0 pulgadas por minuto) y la longitud de referencia es de
aproximadamente 2,54 cm (1,0 pulgada). EI moduldmetro calcula el alargamiento con carga maxima y el
alargamiento con carga de rotura. Basicamente, el moduldmetro calcula los alargamientos mediante las
féormulas descritas anteriormente. En la presente memoria, el alargamiento con carga maxima es el promedio
del alargamiento con carga maxima en MD y CD. En la presente memoria, el alargamiento con carga de rotura
es el promedio del alargamiento con carga de rotura en MD y CD.

“Direccion de la maquina” (o MD) es la direcciéon paralela al flujo de la estructura polimérica
fabricada mediante el equipo de fabricacion.
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“Direccion transversal a la maquina” (o CD) es la direccion perpendicular a la direccion de la
maquina y paralela al plano general de la estructura polimérica.

En la presente memoria, “Fibra” significa un objeto fino, delgado y altamente flexible que tiene
un eje mayor que es muy largo en comparacion con los dos ejes de la fibra mutuamente ortogonales
que son perpendiculares al eje mayor. Preferiblemente, la relacion dimensional de la longitud del eje
mayor con respecto al diametro equivalente de la seccion transversal de la fibra perpendicular al eje
mayor es superior a 100/1, de forma mas especifica superior a 500/1, y de forma todavia mas
especifica superior a 1000/1, e incluso de forma todavia mas especifica superior a 5000/1.

Las fibras de la presente invencién pueden ser continuas o sustancialmente continuas. Una
fibra es continua si se extiende el 100% de la longitud MD de la estructura fibrosa y/o el producto
fibroso fabricados a partir de la misma. En una realizacién, una fibra es sustancialmente continua si la
misma se extiende mas de aproximadamente 30% y/o mas de aproximadamente 50% y/o mas de
aproximadamente 70% de la direccién MD de la estructura fibrosa y/o el producto fibroso fabricados a
partir de la misma.

La fibra puede tener un diametro de fibra, determinado por el método de ensayo de diametro
de fibra descrito en la presente memoria, inferior a aproximadamente 50 micrometros y/o inferior a
aproximadamente 20 micrometros y/o inferior a aproximadamente 10 micrometros y/o inferior a
aproximadamente 8 micrometros y/o inferior a aproximadamente 6 micrémetros.

Las estructuras poliméricas de la presente invencion, especialmente las fibras de la presente
invencion, pueden ser producidas reticulando conjuntamente polimeros hidroxilados. En una
realizacion, la estructura polimérica, especialmente en forma de fibra, conformada como resultado de la
reticulacién, no presenta en su conjunto un punto de fusidon. En otras palabras, la misma se degrada
después de fundirse. Ejemplos no limitativos de un sistema de reticulacion adecuado para conseguir la
reticulaciéon comprenden un agente de reticulacion y, opcionalmente, un facilitador de la reticulacion, en
el que el polimero hidroxilado es reticulado por el agente de reticulacion.

Las fibras que comprenden un polimero hidroxilado pueden incluir fibras hiladas por fusion,
fibras hiladas en seco y/o fibras ligadas por hilado, fibras cortadas, fibras huecas, fibras conformadas,
tales como fibras multilobulares, y fibras multicomponente, especialmente fibras de dos componentes.
Las fibras multicomponente, especialmente las fibras bicomponente, pueden presentar una
configuracion tipo cara-a-cara, funda-nucleo, tarta segmentada, cinta, islas-en-el-mar, o cualquier
combinacién de las mismas. La funda puede estar dispuesta de forma continua o no continua alrededor
del nucleo. La relacion entre el peso de la funda y el nucleo puede ser de aproximadamente 5:95 a
aproximadamente 95:5. Las fibras de la presente invencion pueden tener diferentes geometrias que
incluyen las de tipo redondo, eliptico, en estrella, rectangular y otras excentricidades.

En otra realizacion, las fibras que comprenden un polimero hidroxilado pueden incluir una fibra
multiconstituyente, tal como una fibra multicomponente, que comprende un polimero hidroxilado de la presente
invencion con un polimero termoplastico insoluble en agua. Una fibra multicomponente, en la presente
memoria, significa una fibra que tiene mas de una parte separada que estan en una relaciéon espacial entre si.
Las fibras multicomponente incluyen fibras de dos componentes, que se definen como fibras que tienen dos
partes separadas en una relacién espacial entre si. Los diferentes componentes de las fibras multicomponente
pueden estar dispuestos en regiones practicamente diferentes de la seccién transversal de la fibra y extenderse
continuamente a lo largo de la longitud de la fibra.

Un ejemplo no limitativo de tal fibra multicomponente, especialmente una fibra de dos componentes,
es una fibra de dos componentes en la que el polimero hidroxilado representa el nucleo de la fibra y el polimero
termoplastico insoluble en agua representa la funda que rodea o rodea sustancialmente el nicleo de la fibra. La
composicion de polimero fundido a partir de la que se deriva tal fibra incluye preferiblemente el polimero
hidroxilado y el polimero termoplastico insoluble en agua.

En otra realizacién de fibra multicomponente, especialmente de dos componentes, la funda
puede comprender un polimero hidroxilado y un sistema de reticulacion que tiene un agente de
reticulacion, y el nucleo puede comprender un polimero hidroxilado y un sistema de reticulacion que
tiene un agente de reticulacion. Con respecto a la funda y al nucleo, el polimero hidroxilado puede ser
igual o diferente y el agente de reticulacion puede ser igual o diferente. Ademas, el nivel de polimero
hidroxilado puede ser igual o diferente y el nivel de agente de reticulacion puede ser igual o diferente.

Es posible incorporar una o mas fibras sustancialmente continuas o continuas de la presente
invencién en una estructura fibrosa, tal como una banda. Tal estructura fibrosa puede incorporarse
ultimamente en un producto comercial, tal como un producto fibroso de una capa o multicapa, tal como
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toallitas faciales, tisu higiénico, toallitas de papel y/o toallitas, productos de cuidado femenino, pafales,
papeles para escribir, nucleos, tales como nucleos de papel tisu, y otros tipos de productos de papel.

En la presente memoria, “Capa” o “Capas” significa una estructura fibrosa Unica que se
dispone opcionalmente en una relacion sustancialmente contigua, cara a cara, con otras capas,
conformando un producto fibroso multicapa. También se contempla que una uUnica estructura fibrosa
puede formar eficazmente dos “capas” o multiples “capas”, por ejemplo, estando plegada sobre si
misma. La capa o capas también pueden existir como peliculas u otras estructuras poliméricas.

La expresién “peso por unidad de superficie” en la presente memoria es el peso por unidad de
area de una muestra indicado en Ibs/3000 ft? o g/mz.

El peso base se mide preparando una o0 mas muestras en un area (mz) determinada y pesando
la muestra o muestras de una estructura y/o pelicula fibrosa segun la presente invencion en una
balanza de carga superior con una resolucion minima de 0,01 g. La balanza se protege de corrientes
de aire y otras alteraciones mediante un elemento barrera. Los pesos se registran una vez que las
lecturas en la balanza son constantes. Se calcula el peso promedio (g) y el area promedio de las
muestras (m2). El peso por unidad de superficie (g/mz) se calcula dividiendo el peso promedio (g) entre
el area promedia de las muestras (m?).

En la presente memoria, “Espesor” significa el espesor macroscépico de una estructura
fibrosa, producto fibroso o pelicula. El espesor de una estructura fibrosa, producto fibroso o pelicula
segun la presente invencidn se determina cortando una muestra de la estructura fibrosa, producto
fibroso o pelicula de modo que tenga un tamafio superior a una superficie de carga del pie de carga,
donde la superficie de carga del pie de carga tiene un area superficial circular de aproximadamente
20,3 cm? (3,14 pulgadasz). La muestra se confina entre una superficie plana horizontal y la superficie
de carga del pie de carga. La superficie de carga del pie de carga aplica una presién de confinamiento
a la muestra de 1,45kPa (15,5 g/cm?® (aproximadamente 0,21 psi)). El espesor es la distancia
resultante entre la superficie plana y la superficie de carga del pie de carga. Estas mediciones se
pueden obtener en un comprobador de espesor electronico VIR, modelo Il, comercializado por Thwing-
Albert Instrument Company, Philadelphia, PA. La medicién del espesor se repite y registra al menos
cinco (5) veces de manera que se pueda calcular un espesor promedio. El resultado se expresa en
milimetros. En una realizacion de la presente invencion, la estructura fibrosa presenta un espesor
promedio que es inferior a su espesor a granel.

En la presente memoria, “Densidad aparente” o “Densidad” significa el peso base de una
muestra dividido por el espesor, con las conversiones adecuadas3 incorporadas en la misma. En la
presente memoria, la densidad aparente tiene las unidades en g/cm®.

La expresiéon “peso molecular promedio en peso” en la presente memoria significa el peso
molecular promedio en peso determinado utilizando cromatografia de filtracion en gel segun el
protocolo de Colloids and Surfaces A. Physico Chemical & Engineering Aspects, vol. 162, 2000, pags.
107-121.

En la presente memoria, “Plasticidad” significa al menos que una estructura polimérica y/o
estructura fibrosa presenta la capacidad de ser conformada, moldeada y/o formada.

En la presente memoria, “Producto fibroso” incluye, aunque no de forma limitativa, un utensilio
de limpieza para la limpieza post-urinaria o post-intestinal (papel higiénico), para descargas
otorrinolaringolégicas (toallitas faciales) y para usos absorbentes y de limpieza multifuncionales
(toallitas absorbentes).

En la presente memoria, “Deshilachado” y “Bolitas” significa piezas separadas de una estructura
polimérica, especialmente una estructura fibrosa y/o producto fibroso, que se separan de la estructura
polimérica original y/o la estructura fibrosa y/o el producto fibroso, de forma tipica, durante su uso.

El papel higiénico y las toallitas tradicionales comprenden esencialmente fibras cortas de
celulosa. Durante el proceso de limpieza, en humedo y en seco, estas fibras cortas pueden separarse
de la estructura y formar deshilachados o bolitas. La presente invencién utiliza fibras practicamente
continuas, a diferencia de las fibras cortas de celulosa separadas tradicionales. En general, las
estructuras fibrosas de la presente invencion resisten el deshilachado, a diferencia de sus hermanas de
celulosa, gracias a la naturaleza continua de las fibras. Ademas, las estructuras fibrosas de la presente
invencion resistiran la formacion de bolitas, a diferencia de sus hermanas de celulosa, ya que el ligado
y la resistencia y el alargamiento de las fibras son suficientes para evitar la rotura de fibras libres y su
enredo con las fibras adyacentes durante el proceso de limpieza.
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En la presente memoria, “Propiedades intensivas” y/o “Valores de propiedades intensivas
comunes” significa densidad, peso base, espesor, espesor de sustrato, altura, opacidad, frecuencia de
rizado y cualquier combinacion de los mismos. Las estructuras fibrosas de la presente invencion pueden
comprender dos o mas regiones que presentan diferentes valores entre si de propiedades intensivas
comunes. En otras palabras, una estructura fibrosa de la presente invenciéon puede comprender una
region que tiene un primer valor de opacidad y una segunda regiéon que tiene un segundo valor de
opacidad diferente del primer valor de opacidad. Tales regiones pueden ser continuas, sustancialmente
continuas y/o discontinuas.

En la presente memoria, “Hilado en seco” y/o “Hilado en disolvente” significa que las estructuras
poliméricas no se hilan en un bafio coagulante, a diferencia del hilado en humedo.

En la presente memoria, con respecto a las fibras, “asociadas” significa que dos o mas fibras
separadas estan muy cercanas entre si en una o mas posiciones a lo largo de las longitudes de las fibras, pero
en una distancia inferior a sus longitudes totales, de modo que una fibra influye en las acciones de la otra fibra.
Ejemplos no limitativos de medios para asociar las fibras incluyen unirlas entre si (adhesiva y/o quimica y/o
electrostaticamente) y/o fundirlas entre si, de modo que se conforma una unidad de fibra en el punto de
asociacion.

En la presente memoria, con respecto a las fibras, “no asociadas” significa que las fibras no
estan asociadas tal como se define en la presente memoria.

Métodos de la presente invencién

Los métodos de la presente invencion se refieren a la produccién de estructuras poliméricas
tales como fibras, peliculas o espuma, a partir de una composicién de polimero PVOH fundido que
comprende un polimero hidroxilado que comprende al menos un polimero hidroxilado PVOH y/o a la
produccion de estructuras fibrosas que comprenden una estructura polimérica en forma de fibra.

En una realizacién no limitativa de un método segun la presente invencién, tal como se ha
descrito anteriormente, una composiciéon de polimero PVOH fundido es procesada por polimerizacion
para formar una fibra. A continuacion, la fibra puede incorporarse en una estructura fibrosa.

Es posible usar cualquier proceso adecuado conocido por el experto en la técnica para
producir la composicion de polimero fundido y/o para procesar por polimerizacién la composicion de
polimero fundido y/o para producir la estructura polimérica de la presente invencién. Ejemplos no
limitativos de tales procesos se describen en las solicitudes publicadas: EP 1 035 239, EP 1 132 427,
EP 1217 106, EP 1 217 107, WO 03/066942 y US- 5.342.225.

A. Composicién de polimero PVOH fundido

En la presente memoria, “Composicion de polimero PVOH fundido” significa una composicién que
comprende un polimero hidroxilado procesado por fusion que comprende al menos un polimero hidroxilado
PVOH procesado por fusiéon. En la presente memoria, “Polimero hidroxilado procesado por fusion” significa
cualquier polimero que contiene mas del 10% y/o mas del 20% y/o mas del 25% en peso de grupos hidroxilos y
que ha sido procesado por fusién, con o sin la ayuda de un plastificante externo y/o con o sin la ayuda de la
presencia de un regulador del pH. De forma mas general, los polimeros hidroxilados procesados por fusién
incluyen polimeros que, por la influencia de temperaturas elevadas, la presién y/o plastificantes externos,
pueden ablandarse hasta un punto en el que pasan a un estado fluido (todas las operaciones/procesos de
procesamiento por fusion), y en este estado pueden conformarse segun se desee.

La composicion de polimero PVOH fundido puede ser un compuesto que contiene una mezcla de
diferentes polimeros, en el que al menos uno es un polimero hidroxilado procesado por fusién segun la
presente invencion, y/o cargas inorganicas y organicas, y/o fibras y/o agentes espumantes. En una realizacion,
la composicion de polimero PVOH fundido comprende dos 0 mas polimeros hidroxilados procesados por fusion
diferentes segun la presente invencion. En la presente memoria, “polimeros hidroxilados procesados por fusion
diferentes” incluye sin limitacién polimeros hidroxilados procesados por fusién que contienen al menos una
porcion diferente con respecto a otro polimero hidroxilado procesado por fusion y/o polimeros hidroxilados
procesados por fusion que forman parte de diferentes clases quimicas (p. €j., PVOH, almidén, quitosana).

La composiciéon de polimero PVOH fundido puede estar ya formada o puede ser necesario
realizar una etapa de procesamiento por fusidn para convertir la materia prima de polimero hidroxilado
en un polimero hidroxilado procesado por fusién, produciendo por lo tanto la composiciéon de polimero
PVOH fundido. Es posible usar cualquier etapa de procesamiento de mezcla adecuada conocida en la
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técnica para convertir la materia prima de polimero hidroxilado en el polimero hidroxilado procesado por
fusion.

La composicion de polimero PVOH fundido puede comprender a) de aproximadamente 30% y/o 40%
y/o 45% ylo 50% a aproximadamente 75% y/o 80% y/o 85% y/o 90% y/o 99,5% en peso de la composicion de
polimero PVOH fundido de un polimero hidroxilado que comprende al menos un polimero hidroxilado PVOH; b)
un sistema de reticulacion que comprende de aproximadamente 0,1% a aproximadamente 10% en peso de la
composicion de polimero PVOH fundido de un agente de reticulacion; y ¢) de aproximadamente 0% y/o 10%
ylo 15% ylo el 20% a aproximadamente 50% y/o 55% y/o 60% y/o 70% en peso de la composicion de polimero
PVOH fundido de un plastificante externo (p. €j., agua).

B. Procesamiento por polimerizacién

En la presente memoria, “Procesamiento por polimerizaciéon” significa cualquier operacion y/o
proceso mediante el cual se conforma una estructura polimérica que comprende un polimero
hidroxilado procesado a partir de una composicion de polimero PVOH fundido. Ejemplos no limitativos
de operaciones de procesamiento por polimerizacion incluyen extrusion, moldeo y/o hilado de fibras. La
extrusion y el moldeo (vaciado o soplado) de forma tipica producen extrusiones de peliculas, hojas y
diferentes perfiles. El moldeo puede incluir moldeo por inyecciéon, moldeo por soplado y/o moldeo por
compresion. El hilado de fibras puede incluir ligado por hilado, soplado por fusién, produccién de fibra
continua y/o produccién de fibra de estopa.

En la presente memoria, un “polimero hidroxilado procesado” significa cualquier polimero
hidroxilado que ha pasado por una operacién de procesamiento por fusiéon y una operacion de
procesamiento por polimerizacién posterior.

C. Estructura polimérica

La composiciéon de polimero PVOH fundido puede ser sometida a una o mas operaciones de
procesamiento por polimerizacion, de modo que la composicion de polimero PVOH fundido es
procesada en una estructura polimérica tal como una fibra, pelicula o espuma que comprende el
polimero hidroxilado y un sistema de reticulaciéon segun la presente invencién.

Post-tratamiento de estructuras poliméricas

Una vez la composicién de polimero PVOH fundido ha sido procesada en una estructura
polimérica, tal como una fibra, una pelicula, una espuma o una pluralidad de fibras que forman
conjuntamente una estructura fibrosa, la estructura puede ser sometida a un curado de post-tratamiento
y/o a una densificacion diferencial.

El curado de la estructura puede producirse antes y/o después de densificar una region de la
estructura. Preferiblemente, el curado se produce antes de densificar una region de la estructura.

En una realizacion, la estructura producida mediante una operacién de procesamiento por
polimerizacion puede curarse a una temperatura de curado de aproximadamente 110 °C a
aproximadamente 200 °C y/o de aproximadamente 120 °C a aproximadamente 195 °C y/o de
aproximadamente 130 °C a aproximadamente 185°C durante un periodo de tiempo de
aproximadamente 0,01 y/o 1 y/lo 5 y/o 15 segundos a aproximadamente 60 minutos y/o de
aproximadamente 20 segundos a aproximadamente 45 minutos y/o de aproximadamente 30 segundos
a aproximadamente 30 minutos antes de densificar una region de la estructura. Los métodos de curado
alternativos pueden incluir métodos de radiacién tales como UV, haz de electrones E, IR y otros
métodos para elevar la temperatura.

Ademas, la estructura también puede curarse a temperatura ambiente durante dias, después
de curarla sobre la temperatura ambiente o en vez de curarla sobre |la temperatura ambiente.

Antes de ser densificada, la estructura puede comprender fibras no asociadas sustancialmente
continuas o continuas que comprenden un polimero hidroxilado. Ademas, las fibras sustancialmente
continuas o continuas pueden comprender polimeros hidroxilados reticulados. Asimismo, la estructura
puede comprender de aproximadamente 10% y/o de aproximadamente 15% y/o de aproximadamente
20% a aproximadamente 60% y/o a aproximadamente 50% y/o a aproximadamente 40% en peso de la
estructura en humedad.

Antes de la densificacion diferencial, la estructura puede tener forma de estructura no
asociada, especialmente si la estructura comprende una o mas fibras. En tal forma no densificada

7



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2356471 T3

diferencialmente, la estructura presenta unas propiedades intensivas inferiores, especialmente a
traccion (alargamiento), a sus estructuras fibrosas celulésicas hermanas basadas en madera.

Por tanto, la estructura de la presente invencién puede ser sometida a densificacion diferencial
mediante una operacion de densificacion diferencial. Tal densificacion diferencial puede producirse en linea en
un proceso continuo que incluye conformar la estructura y posteriormente densificar diferencialmente la
estructura. De forma alternativa, la densificaciéon diferencial puede producirse fuera de linea en un proceso no
continuo.

Es posible usar cualquier proceso de densificacion diferencial conocido por una persona con
conocimientos medios en la técnica para densificar diferencialmente las estructuras de la presente
invencion.

Como resultado de la densificacion diferencial, la estructura comprende dos o mas regiones
que presentan diferentes densidades al ser comparadas entre si.

En una realizacion, el proceso de densificacion diferencial comprende la etapa de transmitir
plasticidad a una estructura para obtener una densificacién diferencial, de modo que es posible crear
regiones de diferente densidad en la estructura. En otras palabras, el proceso de densificacion diferencial
comprende la etapa de transmitir plasticidad a una estructura para obtener una densificacion diferencial,
de modo que es posible crear un disefio en la estructura. El disefio esta disefiado para transmitir regiones
con densidades diferentes a la estructura. El hecho de exponer la estructura a un entorno humedo para
obtener una densificacién diferencial, tal como de aproximadamente 20% a aproximadamente 95% y/o de
aproximadamente 40% a aproximadamente 90% y/o de aproximadamente 50% a aproximadamente 85%
y/o de aproximadamente 65% a aproximadamente 80% de humedad relativa durante un tiempo suficiente,
tal como al menos 1 segundo y/o al menos 3 segundos y/o al menos 5 segundos, permite transmitir
suficiente plasticidad a la estructura para permitir la creacion de la densificacién diferencial en la
estructura.

En una realizacion, el proceso de densificacion diferencial comprende someter la estructura a
un rodillo con un disefio, de modo que el disefio del rodillo es transmitido a la estructura, provocando de
este modo que la estructura quede densificada diferencialmente.

En otra realizacion, el proceso de densificacion diferencial comprende poner en contacto la
estructura, que esta en contacto con una cinta/tejido con un disefio, con un rodillo liso que la presiona,
transmitiendo por lo tanto el disefio de la cinta/tejido a la estructura, provocando que la estructura
quede densificada diferencialmente.

La densificacion diferencial de una estructura segun la presente invencion se produce
preferiblemente después de que la estructura ha sido conformada, de forma no concomitante con la
conformacién de la estructura.

La estructura de la presente invencion puede ser densificada diferencialmente mas de una
vez. Por ejemplo, es posible densificar diferencialmente una estructura, curarla posteriormente y luego
densificarla diferencialmente de nuevo segun la presente invencion.

En otra realizacién, la estructura puede comprender dos o mas “capas” de estructura que
luego pueden ser densificadas diferencialmente como una estructura multicapa.

La estructura puede ser densificada diferencialmente, ser luego densificada diferencialmente
de nuevo y ser curada posteriormente.

De forma alternativa, la estructura de la presente invenciéon puede ser curada y luego ser
densificada diferencialmente segun la presente invencion.

El curado de la estructura, segun la presente invencion, puede producirse en cualquier
momento con respecto a cualquier proceso de densificacion diferencial. EI mismo puede producirse
antes (preferiblemente inmediatamente antes), después (preferiblemente inmediatamente después),
antes y después (preferiblemente inmediatamente antes e inmediatamente después), o no producirse.

El proceso de densificacion diferencial puede producirse una vez o una pluralidad de veces.

También es posible usar ultrasonidos para facilitar la densificacién diferencial de la estructura,
especialmente en combinacion con un rodillo con un disefio. Los ultrasonidos pueden ser generados
mediante cualquier dispositivo ultrasénico adecuado. Por ejemplo, es posible usar una punta o
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generador de ondas ultrasénicas que es capaz de transmitir energia a la estructura, de modo que la
estructura se deforma segun el disefio del rodillo con un disefio.

En otra realizacion, la etapa de densificar diferencialmente comprende poner en contacto la
estructura fibrosa con un elemento transmisor de estructura que comprende un disefio en presencia de
humedad y aplicar una fuerza en la estructura fibrosa y/o el elemento transmisor de estructura de modo
que la estructura fibrosa toma la forma del disefio en el elemento transmisor de estructura para formar
una estructura polimérica densificada diferencial.

En otra realizacién, la etapa de densificar diferencialmente la estructura fibrosa comprende
retener la estructura fibrosa entre dos bandas en presencia de humedad, siendo al menos una de las
bandas una banda estructurada que comprende un disefio, y aplicar una fuerza al menos a una de las
bandas de modo que la estructura fibrosa toma la forma del disefio en la banda estructurada para
formar una estructura polimérica densificada diferencial.

A continuacion se muestra un ejemplo no limitativo de un proceso de densificacion diferencial
para densificar diferencialmente una estructura segun la presente invencion.

Ejemplo de densificacién diferencial

Una composicion de polimero PVOH fundido que contiene aproximadamente 40% en agua se
extruye desde un extrusor de doble tornillo. Se introducen un agente de reticulacién y otros aditivos en
la composicion de polimero PVOH fundido y se mezclan mediante mezcladores estaticos en linea. A
continuacién, la composicion de polimero PVOH fundido es bombeada a una tobera para hilar del tipo
de fundido por soplado en la que las fibras son extruidas y reducidas a fibras finas. Los agentes de
reticulacién y aditivos usados son aducto de urea glioxal (“UGA”), sulfato amadnico y latex acrilico. De
forma tipica, el total de aditivos es 10% en % de peso del polimero hidroxilado seco o inferior. Las
fibras reducidas se secan con aire caliente forzado y se depositan en una cinta de recogida. De forma
tipica, la cinta de recogida se coloca a 55,9-63,5 cm (227-25”) del extremo de la tobera y la estructura,
una estructura fibrosa, conformada en las cintas de recogida es una estructura fibrosa no asociada.

La Fig. 1 muestra esquematicamente una realizacion de una operacion 10 de densificacion
diferencial. Después de ser conformada, la estructura fibrosa 12 no asociada es sometida a un entorno
humedo controlado ambientalmente, tal como en una camara 14 de humedad. El intervalo de humedad
relativa tipico es del 70%-78%. Cuando la estructura fibrosa 12 es transportada a través de la cdmara
14, las fibras de almidon finas se plastifican, haciendo posible la densificacion diferencial. Al salir de la
camara 14, la estructura fibrosa 12’ plastificada pasa a través de una linea 16 de contacto con un
disefio para asociar las regiones de la estructura fibrosa, produciéndose por lo tanto una estructura
fibrosa 12” asociada. Las regiones 18 de la estructura fibrosa asociada se corresponden con el disefio
utilizado en cada cinta portadora (no mostrada) o en el propio rodillo 20. Una cinta con un disefio
utilizada consiste en una cinta de malla abierta de onda cuadrada, comercializada por Albany
International Inc y conocida como de tipo “Filtratech 10”. La presion de la linea de contacto varia
dependiendo del disefio utilizado, pero, de forma tipica, esta en el intervalo de 35,7 — 53,6 kg/cm (200 —
300 pli). Las fibras presentes en la estructura fibrosa quedan de este modo asociadas y la estructura
fibrosa presenta unas propiedades de manipulacién excelentes. Después de un periodo de curado para
que el sistema de reticulacion y los aditivos reaccionen, la estructura fibrosa asociada presenta unas
propiedades en seco y en hiumedo aceptables para productos fibrosos desechables y puede ser usada
en varios utensilios desechables, especialmente papel higiénico o toallitas.

Polimeros hidroxilados

Los polimeros hidroxilados segun la presente invencion incluyen cualquier polimero que
contiene hidroxilos que puede ser incorporado en una estructura polimérica de la presente invencion,
preferiblemente en forma de fibra.

En una realizacién, el polimero hidroxilado de la presente invencion incluye més de 10% y/o
mas de 20% y/o mas de 25% en peso de restos hidroxilo.

Ejemplos no limitativos de polimeros hidroxilados segun la presente invencion incluyen,
polioles, tales como poli(alcohol vinilico), derivados de poli(alcohol vinilico), almidén, derivados de
almidon, quitosana, derivados de quitosana, derivados de celulosa, tales como derivados de éter y
éster de celulosa, gomas, arabinanos, galactanos, proteinas y otros polisacaridos diferentes y mezclas
de los mismos.
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Preferiblemente, el polimero hidroxilado tiene un peso molecular promedio en peso de
aproximadamente 10.000 a aproximadamente 40.000.000 g/mol. Pueden utilizarse polimeros
hidroxilados con un peso molecular superior e inferior junto con polimeros hidroxilados que tienen el
peso molecular promedio en peso preferido.

Las modificaciones bien conocidas de almidones naturales incluyen modificaciones quimicas
y/o modificaciones enzimaticas. Por ejemplo, el almidon natural puede ser diluido con acido, hidroxill
etilado o hidroxi-propilado u oxidado.

En la presente memoria, “Polisacaridos” significa polisacaridos naturales y derivados de
polisacaridos o polisacaridos modificados. Los polisacaridos adecuados incluyen, aunque no de forma
limitativa, gomas, arabinanos, galactanos y mezclas de los mismos.

Sistema de reticulacion

El sistema de reticulaciéon de la presente invencion puede comprender, ademas del agente de
reticulacion, también un facilitador de la reticulacion.

El término “facilitador de la reticulacion” en la presente memoria significa cualquier material
capaz de activar un agente de reticulacion asi como de hacer pasar al agente de reticulacion de su
estado no activado a su estado activado. En otras palabras, cuando un agente de reticulaciéon esta en
estado no activado, el polimero hidroxilado presente en la composicidon de polimero PVOH fundido no
sufre una reticulacion prematura (reticulacion “inaceptable”), tal como se determina segun el método de
ensayo de cambio de viscosidad de cizallamiento descrito en la presente memoria.

Cuando un agente de reticulacién de acuerdo con la presente invencion esta en su estado
activado, el polimero hidroxilado presente en la estructura polimérica puede sufrir, y preferiblemente
sufre, una reticulacidon aceptable a través del agente de reticulacién determinado segun el método de
ensayo de la resistencia a la traccién total en humedo inicial descrito en la presente memoria.

El facilitador de la reticulacion puede incluir derivados del material que puede existir después
de la transformacion/activacion del agente de reticulacién. Por ejemplo, una sal facilitadora de la
reticulacién que es quimicamente modificada a su forma acida y viceversa.

Un sistema de reticulacion puede estar presente en la composicién de polimero PVOH fundido
y/o puede ser afadido a la composicion de polimero PVOH fundido antes del procesamiento de
polimerizacion de la composicion de polimero PVOH fundido.

Ejemplos no limitativos de facilitadores de la reticulacion adecuados incluyen &cidos que tienen
un pKa entre aproximadamente 0 y aproximadamente 6 y/o entre aproximadamente 1,5 vy
aproximadamente 6 y/o entre aproximadamente 2 y aproximadamente 6 6 sales de los mismos. Los
facilitadores de la reticulacion pueden ser acidos de Bronsted y/o sales de los mismos, preferiblemente
sales de amonio de los mismos.

Ademas, las sales de metal, tales como las sales de magnesio y cinc, pueden ser utilizadas
solas o junto con acidos de Bronsted y/o sales de los mismos, como facilitadores de la reticulacion.

Ejemplos no limitativos de facilitadores de la reticulacion adecuados incluyen acido acético,
acido benzoico, acido citrico, acido férmico, acido glicélico, acido lactico, acido maleico, acido ftalico,
acido fosférico, acido sulfurico, acido succinico y mezclas de los mismos y/o sus sales, preferiblemente
sus sales amonicas, tales como glicolato amonico, citrato amodnico y sulfato amoénico.

Ejemplos no limitativos de agentes de reticulacion adecuados incluyen acidos policarboxilicos,
imidazolidinonas y otros compuestos resultantes de aductos ciclicos de glioxal con ureas sustituidos o
no sustituidos por alquilo, tioureas, guanidinas, metilen diamidas y metilen dicarbamatos y derivados de
los mismos; y mezclas de los mismos.

Métodos de ensayo

Todos los ensayos descritos en la presente memoria, incluyendo los descritos en la seccién de
Definiciones, y los siguientes métodos de ensayo se realizan con muestras que han sido
acondicionadas en una habitacion acondicionada a una temperatura de aproximadamente 23 °C %
2,2°C (73 °F = 4 °F) y una humedad relativa del 50% * 10% durante 24 horas antes del ensayo.
Ademas, todos los ensayos se realizan en tal habitacion acondicionada. Las muestras y fieltros
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ensayados deberian ser sometidos a aproximadamente 23 °C + 2,2 °C (73 °F £ 4 °F) y una humedad
relativa del 50% = 10% durante 24 horas antes de capturar las imagenes.

A. Método de ensayo de deshilachado/formacion de bolitas

i. Preparacién de muestras

Antes del ensayo, se acondicionan muestras de producto fibroso que consisten en tiras de
producto fibroso de 11,4 cm x 40,6 cm (4,5" x 16") segun el método TAPPI n.° T4020M-88.

Cada muestra de producto fibroso (6 muestras si se ensayan ambas caras, 3 muestras si se
ensaya una Unica cara) se prepara en primer lugar eliminando y desechando cualquier pieza de la
muestra que podria haber quedado desgastada durante la manipulacién. Para productos fibrosos
conformados a partir de multiples capas de estructura fibrosa, es posible usar este ensayo para realizar
una medicion de deshilachado en el producto fibroso multicapa o, si las capas pueden ser separadas
sin dafar el producto fibroso, es posible realizar una medicién en las capas individuales que forman el
producto fibroso. Si una muestra determinada difiere de superficie a superficie, es necesario ensayar
ambas superficies y promediar los valores para obtener un valor de deshilachado compuesto. En
algunos casos, los productos fibrosos estan hechos a partir de capas mdltiples de estructuras fibrosas
de modo que las superficies orientadas hacia fuera son idénticas, en cuyo caso solamente es necesario
ensayar una superficie.

Cada muestra se dobla sobre si misma para obtener una muestra de 11,4 cm CD x 10,2 cm
MD (4,5" CD x 4" MD). Para ensayar dos superficies, disponga 3 muestras (11,4 cm CD x 10,2 cm MD
(4,5" CD x 4" MD)) con una primera superficie “fuera” y 3 muestras (11,4 cm CD x 10,2 cm MD (4,5" CD
x 4" MD)) con la segunda superficie “fuera”. Controle qué muestras tienen la primera superficie “fuera” y
qué muestras tienen la segunda superficie “fuera”.

Obtenga una pieza de 76,2 cm x 101,6 cm (30" x 40") de cartéon Crescent n.° 300, de Cordage
Inc. (800 E. Ross Road, Cincinnati, Ohio, 45217). Utilizando un cortador de papel, recorte seis trozos
de carton de dimensiones de 6,4 cm x 15,2 cm (2,5" x 6"). Practique dos orificios en cada una de las
seis piezas de cartdn forzando el carton sobre los pasadores de sujecidon del analizador Sutherland
Rub.

Disponga y centre cuidadosamente cada una de las piezas de carton sobre las seis (ensayo de
dos superficies) o tres (ensayo de una Unica superficie) muestras dobladas previamente. Asegurese
que la dimension de 15,2 cm (6") del cartén esta en paralelo a la direccion (MD) de la maquina de cada
una de las muestras.

Doble un borde de la parte expuesta de la muestra sobre la parte posterior del carton. Fije este
borde al cartén con cinta adhesiva de 3M Inc. (anchura de 1,91 cm (3/4") Scotch Brand, St. Paul,
Minn.). Agarre cuidadosamente el borde del tisi que sobresale y pliéguelo ajustandolo sobre la parte
posterior del carton. Manteniendo un ajuste de la muestra sobre el cartén, pegue con la cinta adhesiva
este segundo borde a la parte posterior del carton. Repita este procedimiento para cada muestra.

Dele la vuelta a cada muestra y pegue con la cinta adhesiva al carton los bordes de la muestra
en la direccién transversal para realizar el ensayo de deshilachado/formacién de bolitas en seco. Una
mitad de la cinta adhesiva deberia estar en contacto con la muestra y la otra mitad deberia estar
adherida al cartén. Repita este procedimiento para cada una de las muestras. Si la muestra se rompe,
desgarra o deshilacha en cualquier instante durante el curso de este procedimiento de preparacion de
la muestras, deseche y prepare una nueva muestra con una tira de muestra.

Para realizar el ensayo de deshilachado/formacién de bolitas, pegue con cinta adhesiva el
borde anterior de la muestra en la direccién transversal al cartén y a la mesa en la que se coloca la
muestra. Coloque la muestra en el carton de modo que el borde posterior de la muestra esté situado
aproximadamente a 0,64 cm (1/4") del borde del cartdn. El borde anterior de la muestra se pega con
cinta adhesiva al cartén y a la mesa de modo que el borde opuesto (posterior) del carton queda
colocado en el borde de la mesa.

En este momento, habra 3 muestras con una primera superficie “fuera” en el carton y
(opcionalmente) 3 muestras con una segunda superficie “fuera” en el carton.
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ii. Preparacion del fieltro

Obtenga una pieza de 76,2 cm x 101,6 cm (30" x 40") de cartén Crescent n.° 300, de Cordage
Inc. (800 E. Ross Road, Cincinnati, Ohio, 45217). Utilizando un cortador de papel, recorte seis trozos
de cartén de dimensiones de 5,72 cm x 18,42 cm (2,25" x 7,25"). Dibuje dos lineas paralelas a la
dimension corta y hacia abajo 2,86 cm (1,125") desde los bordes situados mas arriba y mas abajo de la
cara blanca del cartén. Marque cuidadosamente la longitud de la linea con una cuchilla de afeitar
utilizando un borde recto como guia. Marquelo hasta una profundidad de aproximadamente la mitad a
través del espesor de la hoja. Este ranurado permite que la combinacién de fieltro/carton encaje de
forma ajustada alrededor del peso del analizador Sutherland Rub. Dibuje una flecha que transcurra
paralela a la dimensidn larga del cartén en esta cara marcada del carton.

Corte seis piezas de un fieltro negro (F-55 o equivalente, de New England Gasket, 550 Broad
Street, Bristol, Conn. 06010) hasta las dimensiones de 5,72 cm x 21,59 cm x 0,16 cm (2,25" x 8,5" x
0,0625"). Coloque el fieltro sobre la parte superior de la cara verde no marcada del cartén, de manera
que los bordes largos del fieltro y del cartdn estén paralelos y alineados. Permita también que
aproximadamente 1,27 cm (0,5") del fieltro negro sobresalgan por encima de los bordes mas superior e
inferior del cartén. Doblar de forma ajustada ambos bordes de fieltro que sobresalen por encima sobre
la cara posterior del cartdon con cinta de tipo Scotch, de forma alternativa, el fieltro puede encajar de
forma ajustada en el cartén al unir la combinacion de fieltro/cartén al peso, que se describe a
continuacioén. Prepare un total de seis de estas combinaciones de fieltro/carton.

Para realizar el ensayo de deshilachado/formacién de bolitas, la combinacién de fieltro/carton
incluye una tira de 22,9 cm (9") de cinta de tipo Scotch (anchura de 1,91 cm (0,75")) que se coloca a lo
largo de cada borde del fieltro (en paralelo a la cara larga del fieltro) en la cara del fieltro que estara en
contacto con la muestra. El fieltro al que no se aplica la cinta adhesiva entre las dos tiras de cinta tiene
una anchura de entre 18-21 mm. Se colocan tres marcas en una de las tiras de cinta a 0, 4 y
8 centimetros del borde posterior del fieltro.

Todas las muestras deben analizarse con el mismo lote de fieltro.

iii. Componente de fieltro/cartén/peso

La combinacion de fieltro/carton se asocia a un peso. El peso puede incluir un dispositivo de
sujecion para unir la combinacion de fieltro/carton al peso. El peso y cualquier dispositivo de sujecion
totalizan 2,27 kg (cinco (5) libras). El peso es comercializado por Danilee Company, San Antonio, TX.
El peso tiene un area de contacto eficaz de 25,81 cm? (4 pulgadasz) y proporciona una presion de
contacto de aproximadamente 8,62 kPa (1,25 psi).

iv. Realizacion del ensayo de deshilachado/ bolitas en seco

La cantidad de deshilachados en seco y/o bolitas en seco generada a partir de un producto fibroso
segun la presente invencién se determina mediante un analizador Sutherland Rub (comercializado por Danilee
Company, San Antonio, TX). Este analizador usa un motor para frotar el componente de fieltro/carton/peso 5
veces (hacia atras y hacia delante) sobre el producto fibroso, con el producto fibroso retenido en una posicion
estacionaria. Se mide el valor de gris del fieltro antes y después del ensayo de frotado. La diferencia entre estos
dos valores de gris se usa a continuaciéon para calcular un valor de deshilachados en seco y/o un valor de
bolitas en seco.

Antes de su uso hay que calibrar el Sutherland Rub Tester. En primer lugar, encienda el
analizador Sutherland Rub presionando el botén de “reinicio”. Ajuste el analizador para que realice 5
pasadas en la menor de las dos velocidades. Una pasada es un movimiento Unico y completo hacia
delante y en sentido inverso del peso. El extremo del bloque de frotado deberia estar en la posicion
mas cercana al usuario al inicio y al final de cada ensayo.

Prepare una muestra de calibracion en el cartéon tal como se ha descrito anteriormente.
Ademas, prepare un fieltro de calibraciéon en el cartén tal como se ha descrito anteriormente. Ambos
articulos de calibracion seran usados para la calibracién del instrumento y no seran usados en la
captacion de datos de las muestras reales.

Coloque la combinaciéon de muestra/cartén de calibracion en la placa base del analizador
deslizando los orificios en el cartdn sobre los pasadores de sujecion. Los pasadores de sujecion evitan
que la muestra se mueva durante el ensayo. Enganche la combinacion de fieltro/carton de calibracién al
componente de peso descrito anteriormente con la cara del cartéon en contacto con las almohadillas del
peso. Asegurese que la combinacion de fieltro/cartén de calibracién esta apoyada plana contra el peso.
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Enganche este peso con cuidado al brazo analizador del analizador Sutherland Rub, colocandolo en la
parte superior de la combinacion de muestra/cartén de calibracién. El fieltro de calibracién debe quedar
apoyado al nivel de la muestra de calibraciéon y debe estar 100% en contacto con la superficie de la
muestra de calibracion. Active el analizador Sutherland Rub presionando el botén de “inicio”.

Mantenga un recuento del nimero de pasadas y observe y haga una nota mental de la posicion de
inicio y detencion del peso cubierto con el fieltro de calibracién con respecto a la muestra de calibracion. Si el
numero total de pasadas es cinco y la posicion del peso cubierto con el fieltro de calibracién es la misma al final
que en el inicio del ensayo, el analizador esta calibrado y listo para ser usado. Si el numero total de pasadas no
es cinco o las posiciones de inicio y final del peso cubierto con el fieltro de calibraciéon son diferentes, el
instrumento requerira mantenimiento y/o recalibracién. Durante el ensayo real de las muestras, controle y
observe el recuento de pasadas y los puntos de inicio y final del peso cubierto con el fieltro.

v. Realizacién del ensayo de deshilachado/ bolitas en humedo

Los deshilachados/bolitas en humedo se determinan tirando un componente himedo de
fieltro/carton/peso sobre una muestra durante una pasada.

Para humedecer el fieltro, vierta con una pipeta 0,6 ml de agua desionizada en el fieltro, distribuyendo
el agua de la forma mas uniforme posible entre las marcas de 4 cm y 8 cm representadas en la cinta unida al
fieltro. Espere 10 segundos y luego coloque el componente de fieltro/carton/peso en el centro de la muestra.
Después de 1 segundo, tire horizontalmente del componente de fieltro/carton/peso por el borde anterior hasta
que el componente de fieltro/cartdn/peso esté completamente fuera de la mesa. Tire del peso evitando aplicar
cualquier fuerza adicional en el componente de fieltro/cartéon/peso que no sea la fuerza de traccion horizontal. El
proceso de tirar del componente de fieltro/cartén/peso tarda aproximadamente de 0,5 a 1,5 segundos. El
proceso de tirar deberia producirse como un movimiento sustancialmente continuo o continuo.

Retire cuidadosamente la combinacion de fieltro/carton del componente de fieltro/carton/peso y
permita que se seque antes de capturar la imagen. A continuacién, complete las operaciones y calculos
de analisis de imagenes sobre el fieltro y/o la muestra tal como se describe a continuacion.

vi. Captura de imagenes

Las imagenes del fieltro (no ensayado), la muestra (no ensayada) y el fieltro (ensayado) se
capturan usando una camara digital Nikon (DIX) con una lente Nikon Nikkor 24-85 mm f2.8-f4 D 1F AF
(ajustada a un zoom maximo de 85 mm) y software de captura Nikon instalado en un ordenador
adecuado. Tal como se muestra esquematicamente en la Fig. 2, la cdmara 22 est4 unida a un equipo
de base/iluminacion de camara Kodak (no mostrado) que tiene cuatro lamparas incandescentes 24
(Polaroid MP-4 Land Camera, modelo 44-22, 120 voltios, de 150 vatios cada una) que estan orientadas
hacia el fieltro 26, que estd colocado 31 cm (12,2 pulgadas) debajo de las lentes de la camara
montada. Las lamparas incandescentes 24 individuales estan colocadas a 27,94 cm (11 pulgadas)
entre si. Cada par de lamparas incandescentes 24 esta colocado a 88,9 cm (35 pulgadas) entre si. Las
lamparas incandescentes 24 estan colocadas 56,83 cm (22 3/8 pulgadas) sobre el fieltro 26. La camara
estd conectada al ordenador a través de un cable adecuado. La camara deberia encenderse en modo
PC. Accione el boton de macro en la lente de la camara y accione el interruptor hasta la marca naranja
en la base de la lente. Ajuste el zoom a su nivel maximo de 85 mm. Desactive la funcién de autofoco. El
software de captura Nikon debe estar en funcionamiento para capturar las imagenes. Los ajustes del
software de captura Nikon son los siguientes: Exposicion 1 - modo de exposicion manual, velocidad del
obturador de 1/30 segundos, abertura /6,3 y compensacion de exposiciéon OEV; Exposicién 2 - modo de
medicion ponderado al centro, sensibilidad ISO 125 y balance de blancos para luz incandescente;
Ajustes de almacenamiento - formato de datos raw (12 bits), sin compresion, tipo de imagen en color y
tamafio de imagen grande (3008 x 1960); Mecanica - modo de un Unico disparo, modo de AF de una
unica area, modo de enfoque manual. Una combinaciéon de fieltro/carton de calibracion se coloca
debajo de la camara, de modo que el fieltro queda centrado debajo de la lente de la camara. Enfoque
manualmente el fieltro con la camara. Tome una imagen. La diferencia de exposicion debe estar en el
intervalo de +2,5 a +2,75. Guarde la imagen como un archivo TIFF (RGB) de 8 bits. Esta imagen se usa
para realizar los calculos de deshilachado y formacién de bolitas en el software de analisis de imagenes
(Optimas 6.5). Es necesario capturar de la misma manera imagenes adicionales de la combinacion de
muestra/cartéon (no ensayada) y de la combinacién de fieltro/carton (ensayada). Ademas, se toma una
imagen de un estandar de longitud conocida (p. €j., una regla) (la diferencia de exposicién no importa
en esta imagen).
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vii. Andlisis de imagenes

Las imagenes capturadas se analizan usando el software de analisis de imagenes Optimas
6.5, comercializado por Media Cybernetics, L.P. Tal como se muestra en la presente memoria, los
parametros de ajuste de visualizacién deben cumplirse estrictamente para obtener unos resultados de
valor de deshilachados y de valor de bolitas que pueden compararse significativamente.

En primer lugar, se introduce una imagen con un estandar de longitud conocida (p. €j., una regla) en
Optimas y se usa para calibrar las unidades de longitud (milimetros en este caso).

Para realizar un ensayo en seco, la imagen de fieltro ensayado tiene una regién de interés
(area ROI) de aproximadamente 4510 mm? (82 mm por 55 mm). El area ROI exacta se mide y graba
(nombre de la variable: area ROI).

Para realizar un ensayo de deshilachado/bolitas en humedo, la imagen de fieliro ensayado
tiene 2 regiones de interés (areas ROI): 1) la region “humedecida” (entre las marcas de 4-8 cm de la
cinta) y 2) la region “arrastrada” (entre las marcas de 0-4 cm de la cinta). Cada area ROI tiene
aproximadamente 608 mm? (38 mm x 16 mm). El area ROI exacta se mide y graba (nombre de la
variable: area ROI).

Se abre una imagen de un fieltro negro no ensayado y se mide y graba el valor de gris promedio
(usando la misma ROI del fieltro no ensayado que en el fieliro ensayado) (nombre de la variable:
promedio de valor de gris de fieltro no ensayado).

La luminancia de la muestra ensayada esta saturada en blanco (valor de gris = 255) y es
constante para las muestras de interés. Si se cree que es diferente, mida la muestra ensayada de
manera similar a como se ha hecho en el fieltro no ensayado y grabela (nombre de la variable:
promedio de valor de gris de muestra no ensayada).

El umbral de luminancia se calcula como el promedio numérico del promedio de valor de gris
del fieltro no ensayado y el promedio de valor de gris de la muestra no ensayada.

Se abre la imagen del fieltro ensayado y se crea la ROI, colocandola de forma adecuada de
modo que la ROI rodee la region de la imagen de fieltro ensayado a analizar. Se graba el promedio de
luminancia para la ROl (nombre de la variable: promedio de valor de gris de ROI).

Las bolitas se determinan de la siguiente manera: Optimas crea lineas limite en la imagen alli
donde los valores de luminancia de pixel atraviesan el valor umbral (p. €j., si el umbral es un valor de
gris de 155, se crean lineas limite alli donde estan los pixeles de mayor y menor valor en cada lado). El
criterio para determinar una bolita es que la misma debe tener una luminancia promedio superior al
valor umbral y tener una longitud de perimetro superior a 2 mm para bolitas en seco y a 0,5 mm para
bolitas en humedo. Se suman las areas de bolita presentes en la ROI (nombre de la variable: area total
con bolitas).

viii. Calculos
Los datos obtenidos a partir del andlisis de imagenes se usan en las siguientes cantidades:
% &rea con bolitas = Area total con bolitas / Area ROI

Tamafio promedio bolitas (promedio ponderado area, mm2) =Y (Area con bolitas)2 /Area total
con bolitas

valor deshilachado = promedio valor de gris de fieltro sin bolitas — promedio valor de gris de
fieltro no ensayado

en donde: promedio valor de gris de fieltro sin bolitas = [(promedio valor de gris de ROl * area
ROI)- (promedio valor de gris con bolitas * area con bolitas)] / Area total sin bolitas

Area total deshilachado y Valor bolitas = promedio valor de gris de ROI - promedio valor de gris
de fieltro no ensayado
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Tomando el promedio del valor de deshilachado en la superficie de la primera cara y la
superficie del segunda cara, se obtiene el deshilachado que es aplicable en la tela o producto
especifico. En otras palabras, para calcular el valor de deshilachado, se usa la siguiente formula:

Valor deshilachado en seco =

Valor deshilachado en seco, 1? cara + Valor deshilachado en seco, 2% cara

2
% area bolitas en seco =

% area bolitas en seco, 1% cara + % area bolitas en seco, 2° cara

2
Valor deshilachado en humedo =
[(Valor deshilachado area humedecida +Valor deshilachado area arrastrada)1? cara +

(Valor deshilachado area humedecida + Valor deshilachado area arrastrada)2® cara]

2
% érea bolitas en humedo =
[(% area bolitas area humedecida + % area bolitas area arrastrada)1® cara +

(% érea bolitas area humedecida + % area bolitas area arrastrada)2® cara]

2

B. Método de ensayo de medicidon de la viscosidad de cizallamiento de una composicién de
polimero fundido

La viscosidad de cizallamiento de una composicion de polimero fundido de la presente invencion
se mide usando un reédmetro capilar Goettfert Rheograph 6000, fabricado por Goettfert USA, de Rock Hill
SC, USA. Las mediciones se realizan utilizando una matriz capilar que tiene un diametro D de 1,0 mm y
una longitud L de 30 mm (es decir, L/D = 30). La matriz esta unida al extremo inferior del cilindro de
20 mm del reédmetro que se mantiene a una temperatura de ensayo de la matriz de 75°C. A una
temperatura de ensayo precalentada hasta la de la matriz, se carga una muestra de 60g de la
composicion de polimero fundido en la seccion del cilindro del reémetro. Se elimina de la muestra
cualquier aire atrapado. Se empuja la muestra desde el cilindro a través de la matriz capilar a una serie de
velocidades elegidas de entre 1000 y 10.000 segundos'1. La viscosidad aparente bajo esfuerzo de cizalla
puede ser calculada con el software del redmetro a partir de la caida de presion que sufre la muestra
cuando esta pasa desde el cilindro a través de la matriz capilar y el caudal de la muestra a través de la
matriz capilar. El log (viscosidad aparente bajo esfuerzo de cizalla) puede ser representado frente al log
(velocidad de cizallamiento) y la grafica puede ser ajustada mediante la ley de potencia segun la féormula

— n-1
n= KY ’
en donde K es la constante de viscosidad del material, n es el indice de dilucion del material e y
es la velocidad de cizallamiento. La viscosidad aparente bajo esfuerzo de cizalla mencionada de la
composici(?n de la presente invencion se calcula mediante interpolacion a una velocidad de cizallamiento
de 3000 s utilizando la relacion de la ley de potencia.

C. Método de ensayo del cambio de viscosidad de cizallamiento

Las viscosidades de las tres muestras de una composicién fundida de un Unico polimero de la
presente invencion que comprende un sistema de reticulacion que deben ensayarse se miden llenando tres
jeringas separadas de 60 cc; la viscosidad de cizallamiento de una muestra se mide inmediatamente
(viscosidad de cizallamiento inicial) (se tarda aproximadamente 10 minutos desde el momento en que la
muestra se coloca en el redmetro en obtener la primera lectura) segun la viscosidad de cizallamiento de un
método de ensayo de medicion de composicién de polimero fundido. Si la viscosidad de cizallamiento inicial de
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la primera muestra no estd dentro del intervalo de 5-8 pascalesxsegundo, medida a una velocidad de
cizallamiento de 3000 s, entonces es necesario ajustar la composicion fundida de un uUnico polimero de modo
que la viscosidad de C|zallam|ento inicial de la composicion fundida de un Unico polimero esté dentro del
intervalo de 5-8 pascalesxsegundo, medida a una velocidad de cizallamiento de 3000 s repitiéndose
posteriormente este método de ensayo del cambio de viscosidad de cizallamiento. Una vez la viscosidad de
cizallamiento inicial de la composicién de polimero fundldo esta dentro del intervalo de 5-8 pascalesxsegundo,
medida a una velocidad de cizallamiento de 3000 s™, entonces se miden las otras dos muestras mediante el
mismo método de ensayo después de ser almacenadas en un horno de conveCC|on a 80 °C durante 70 y 130
minutos, respectivamente. El valor de la viscosidad de cizallamiento a 3000 s’ para las muestras de 70 y 130
minutos se divide entre la viscosidad de cizallamiento inicial para obtener el cambio de viscosidad de
cizallamiento normalizado para las muestras de 70 y 130 minutos. Si el cambio de viscosidad de cizallamiento
normalizado es 1,3 veces mayor o superior después de 70 minutos y/o es 2 veces mayor o superior después
de 130 minutos, el sistema de reticulacién en la composicion de polimero fundido es inaceptable y, por lo tanto,
no esta dentro del alcance de la presente invencion. No obstante, si el cambio de viscosidad de cizallamiento
normalizado es menos de 1,3 veces mayor después de 70 minutos y/o (preferiblemente y) es menos de 2
veces mayor después de 130 minutos, el sistema de reticulacién no es inaceptable y, por lo tanto, esta dentro
del alcance de la presente invencion con respecto a las composiciones de polimero fundido que comprenden el
sistema de reticulacion. Preferiblemente, el sistema de reticulacion es aceptable con respecto a las estructuras
poliméricas derivadas de composiciones de polimero fundido que comprenden el sistema de reticulaciéon segun
se determina mediante el método de ensayo de resistencia a la traccion en himedo total.

Preferiblemente, los cambios de viscosidad de cizallamiento normalizados seran menos de 1,2 veces
mayores después de 70 minutos y/o menos de 1,7 veces mayores después de 130 minutos; mas
preferiblemente, menos de 1,1 veces mayores después de 70 minutos y/o menos de 1,4 veces mayores
después de 130 minutos.

D. Método de ensayo de la resistencia a la traccion total en hiumedo inicial

Se usa un modulémetro electrénico (Thwing-Albert EJA Materials Tester, Thwing-Albert
Instrument Co., 10960 Dutton Rd., Philadelphia, Pa., 19154) y se hace funcionar a una velocidad de
cruceta de aproximadamente 10,16 cm (4,0 pulgadas) por minuto y una longitud de referencia de
aproximadamente 2,54 cm (1,0 pulgadas), usando una tira de una estructura polimérica de 2,54 cm
(1 pulgada) de anchura y una longitud superior a 7,62 cm (3 pulgadas). Los dos extremos de la tira se
colocan en las mordazas superiores de la maquina y el centro de la tira se coloca alrededor de un
pivote de acero inoxidable (0,5 cm de diametro). Después de verificar que la tira esta doblada de forma
uniforme alrededor del pivote de acero, la tira se sumerge en agua destilada a aproximadamente 20 °C
durante un tiempo de remojo de 5 segundos antes de iniciar el movimiento de cruceta. El resultado
inicial del ensayo es un conjunto ordenado de datos en forma de carga (gramos fuerza) frente a
desplazamiento de cruceta (centimetros a partir del punto inicial).

La muestra se analiza en dos orientaciones, mencionadas aqui como MD (direccion de la
maquina, es decir, en la direccion de la bobina de enrollado continuo y de la formacién de tejido) y CD
(direccion transversal a la maquina, es decir, 90° con respecto a MD). Las resistencias a la traccién en
hiamedo en MD y CD se determinan utilizando el equipo anterior y los calculos se realizan de la
siguiente manera:

Resistencia a la traccién total en humedo inicial = ITWT (g#/pulgada) = Carga picowp (gr) / 2
(pulgadaanchura) +

Carga picocp (gr) / 2 (pulgadaanchura)

El valor de la resistencia a la traccién total en humedo inicial es después normalizado para el
peso por unidad de superficie de la tira en la cual ha sido analizado. El peso por unidad de superficie
normalizado utilizado es 36 g/m que se calcula de la forma siguiente:

{ITWT} normalizado = {ITWT} * 36 (g/m?) / peso por unidad de superficie de tira (g/m?)

Si la resistencia a la traccion en humedo total inicial de una estructura polimérica,
especialmente una estructura fibrosa y/o un producto fibroso que comprende una estructura polimérica
que comprende un sistema de reticulaciéon de la presente invencién, es de al menos 3 g/2,54 cm
(3 g/pulgada) y/o de al menos 4 g/2,54 cm (4 g/pulgada) y/o de al menos 5 g/2,54 cm (5 g/pulgada), el
sistema de reticulacion es aceptable y esta dentro del alcance de la presente invencion, ademas de su
estructura polimérica y/o estructura fibrosa y/o producto fibroso correspondiente.
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E. Método de ensayo de diametro de fibra

Una estructura polimérica que comprende fibras con un peso base adecuado (aproximadamente de 5
a 20 gramos/metro cuadrado) se corta en forma rectangular, aproximadamente de 20 mm por 35 mm. La
muestra después se recubre con una camara de deposicion SEM (EMS Inc, PA, EE.UU.) con oro para hacer
que las fibras sean relativamente opacas. El espesor tipico de recubrimiento esta entre 50 nm y 250 nm. La
muestra es después montada entre dos portaobjetos de microscopio convencionales que a continuacion se
aprietan entre si con pequefios clips. La muestra se analiza utilizando un objetivo 10X en un microscopio
Olympus BHS con la lente para colimar la luz del microscopio desplazada al maximo con respecto a la lente del
objetivo. Las imagenes son capturadas utilizando una camara digital Nikon D1. Para calibrar las distancias
espaciales de las imagenes se utiliza un micrémetro de microscopio de vidrio. La resolucion aproximada de las
imagenes es 1 um/pixel. En el histograma de intensidad las imagenes de forma tipica mostraran una
distribucién bimodal clara que se corresponde con las fibras y el fondo. Los ajustes de la camara o los
diferentes pesos por unidad de superficie se utilizan para conseguir una distribucion bimodal aceptable. De
forma tipica se toman 10 imagenes por muestra y a continuacion se promedian los resultados de estas.

Las imagenes se analizan de manera similar a la descrita por B. Pourdeyhimi, R. y R. Dent en
“Measuring fiber diameter distribution in nonwovens” (Textile Res. J. 69(4) 233-236, 1999). Las imagenes
digitales se analizan por ordenador usando MATLAB (versién 6.3) y MATLAB Image Processing Tool Box
(versién 3). La imagen se convierte en primer lugar a escala de grises. La imagen después se binariza en pixels
negros y blancos utilizando un valor umbral que minimiza la varianza dentro de una misma clase de los pixels
negros y blancos umbralizados. Una vez que la imagen esta binarizada, se esqueletiza la imagen para localizar
el centro de cada fibra en la imagen. También se calcula la transformada de la distancia de la imagen
binarizada. El producto escalar de la imagen esqueletizada y el mapa de distancia proporciona una imagen
cuya intensidad de pixel es cero o es el radio de la fibra en esa posicion. Los pixeles que se encuentran dentro
de un radio de la unién entre dos fibras solapadas no son contabilizados si la distancia que representan es
menor que el radio de la unién. Los restantes pixels son después utilizados para calcular un histograma
ponderado en longitud de los diametros de fibra contenidos en la imagen.
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REIVINDICACIONES

1. Una estructura fibrosa que comprende dos o mas fibras, al menos una de las cuales
comprende una estructura polimérica en forma de fibra, comprendiendo dicha estructura polimérica una
composicién de polimero hidroxilado procesado de tipo PVOH que comprende un polimero hidroxilado
que comprende al menos un polimero hidroxilado PVOH, caracterizada por que dicha estructura fibrosa
comprende una primera region que comprende fibras asociadas y una segunda region que comprende
fibras no asociadas.

2. La estructura fibrosa segun la reivindicacion 1, en la que la estructura fibrosa presenta
un alargamiento con carga maxima de al menos 5% y/o un alargamiento con carga de rotura de al
menos 10%.

3. La estructura fibrosa segun la reivindicacion 2, en la que la estructura fibrosa
comprende dos o mas regiones que presentan diferentes valores entre si de una propiedad intensiva
comun.

4. La estructura fibrosa segun la reivindicacion 3, en la que la propiedad intensiva
comun se selecciona del grupo que consiste en densidad, peso base, espesor, espesor de sustrato,
altura, opacidad, frecuencia de rizado y mezclas de los mismos.

5. La estructura fibrosa segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que el
polimero hidroxilado se selecciona del grupo que consiste en derivados de poli(alcohol vinilico), almidén,
derivados de almiddén, quitosana, derivados de quitosana, derivados de celulosa, gomas, arabinanos,
galactanos, proteinas y mezclas de los mismos, preferiblemente en la que el polimero hidroxilado comprende
almidoén y/o un derivado de almidén.

6. La estructura fibrosa segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que la
composicion de polimero hidroxilado procesado de tipo PVOH ademas comprende un sistema de
reticulacion que comprende un agente de reticulacién, en la que el polimero hidroxilado es reticulado
por el agente de reticulacion de modo que la estructura polimérica en su conjunto no presenta un punto
de fusion.

7. La estructura fibrosa segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que la
estructura polimérica es en forma de fibras que presentan un diametro de fibra inferior a 50 pm.

8. Un método de fabricacion de una estructura fibrosa segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, en el que el método comprende las etapas de:

a- disponer una estructura fibrosa que comprende dos o mas fibras, al menos una de las
cuales comprende una estructura polimérica en forma de fibra; y

b- asociar las dos o mas fibras entre si de modo que se forma una estructura fibrosa que
comprende una primera region que comprende fibras asociadas y una segunda regién que comprende
fibras no asociadas.

9. Un método de fabricacion de una estructura fibrosa, comprendiendo el método la
etapa de:

a- disponer una composicion de polimero PVOH fundido que comprende un polimero
hidroxilado PVOH; y

b- procesar por polimerizaciéon la composicidon de polimero PVOH fundido para formar una
estructura polimérica en forma de fibra; y

c- incorporar la estructura polimérica en forma de fibra en una estructura fibrosa; y

d- densificar diferencialmente la estructura fiborosa de modo que dos o mas regiones

presenten diferentes densidades entre si.

10. El método segun la reivindicacion 9, en el que la etapa de densificar diferencialmente
comprende poner en contacto la estructura fibrosa con un elemento transmisor de estructura que
comprende un disefio en presencia de humedad y aplicar una fuerza en la estructura fibrosa y/o el
elemento transmisor de estructura de modo que la estructura fibrosa toma la forma del disefio en el
elemento transmisor de estructura para formar una estructura polimérica densificada diferencial.

11. El método segun la reivindicacién 9, en el que la etapa de densificar diferencialmente
la estructura fibrosa comprende retener la estructura fibrosa entre dos bandas en presencia de
humedad, en el que al menos una de las bandas es una banda estructurada que comprende un disefio,
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y aplicar una fuerza al menos a una de las bandas de modo que la estructura fibrosa toma la forma del
disefio en la banda estructurada para formar una estructura polimérica densificada diferencial.

12. El método segun la reivindicacién 9, en el que la estructura fibrosa comprende un
sistema de reticulacion que comprende un agente de reticulacion capaz de reticular el polimero
hidroxilado de modo que la estructura polimérica en forma de fibra en su conjunto no presenta un punto
de fusién, preferiblemente en el que el proceso ademas comprende la etapa de curar el agente de
reticulacion.
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