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DESCRIPCION
Agente de separacion a base de bloques multiples de copolimeros de etileno.

La invencion se refiere a un agente de separacion a base de bloques mdltiples de copolimeros de etileno asi como
al empleo del agente de separacion, en particular en una cinta adhesiva.

Como agente de separacion se designan aquellas substancias sélidas o liquidas, que disminuyen las fuerzas de
adhesioén entre dos superficies contiguas (por ejemplo, pieza moldeada/molde), es decir, que inhiben su adhesién a
la vez que forman entre ambas superficies una ligera pelicula separable (agente antiadhesivo).

Los papeles y laminas de separacion siliconados para emplear en unién con masas adhesivas de acrilato y caucho
son ya conocidas desde hace tiempo y tienen una amplia utilizacion. Una desventaja es, sin embargo el peligro de
un trasvase de la silicona encima de la superficie, la cual presenta a continuacion una mala superficie adhesiva para
el agente adhesivo y para colorantes. Ademas, para la siliconizacion es necesario un recubrimiento del papel de
separacion/lamina de separacion y a continuacion una reticulaciéon de este recubrimiento.

Una capa funcional que puede aplicarse como capa coextrusionada en la obtencién de una lamina de separacion
ahorraria un paso de trabajo y por lo tanto se prefiere frente a un tratamiento con silicona. Puede efectuarse
facilmente una coextrusion principalmente con poliolefinas. Por este motivo seria posible el empleo de una
poliolefina como capa funcional con poder de separacién como una variante muy atractiva del tratamiento con
silicona, pero hasta ahora esto es s6lo posible muy limitadamente.

El empleo de una lamina de separacion de polietileno para una masa adhesiva de acrilato y caucho esta descrito en
la patente GB 676. 559 A. En el momento de la inscripcién, el Gnico polietileno comercialmente adquirible era un
polietileno de baja densidad con una densidad entre aproximadamente 0,915 y 0,935 g/cm3. Para masas adhesivas
de acrilato puro con una alta temperatura de transicion vitrea son particularmente apropiadas aquellas laminas de
separacion de polietileno, que son claramente débiles en union con masas adhesivas de acrilato y caucho
mezcladas con resina. Particularmente después de un largo almacenamiento las fuerzas de separacién entre la
lamina de separacion y la masa adhesiva son demasiado altas.

En la patente US 5.948.517 Al se describe una lamina de separacion con una fuerza maxima de separacion de 0,39
N/cm de polietileno lineal con una densidad entre 0,865 y 0,900 g/cm3 y con una polidispersién por debajo de 5,0.
Aunque la publicacién no estd limitada a determinadas masas adhesivas, pueden emplearse masas adhesivas de
acrilato mediante la limitacion de la fuerza de separacion, a solamente masas adhesivas escogidas de acrilato.
Masas adhesivas de acrilato fuertemente adhesivas sobre polietileno lineal en el margen de densidades definidas en
la publicacion, alcanzan facilmente fuerzas de separacion hasta de 2 N/cm. Para las masas adhesivas de caucho, el
empleo de laminas de separacion de polietileno es todavia menos apropiado.

El empleo de polietilenos lineales con densidades superiores a los 0,90 g/cm3 como laminas de separacion para
masas adhesivas de acrilato esta descrito en la patente EP 0 742 814 Al. La publicacion se limita a polietilenos
lineales en union con masas adhesivas de acrilato, en donde se trata de polietilenos y copolimeros al azar de a-
olefinas y etileno. Por regla general se emplean el 1-buteno 6 1-octeno como a-olefina. Con una proporcién
creciente de a-olefina disminuye la densidad del polimero, puesto que la a-olefina estadisticamente construida
estorba la cristalizacion del polietileno. Cuanto mas pequefa es la densidad, mas pequefia es también la fuerza de
separacion que debe ser aplicada para la separacion de la lamina de separacion y de la masa adhesiva. Sin
embargo, con la densidad disminuye por regla general también el punto de fusion. En particular cuando las laminas
de separacién en unién con la masa adhesiva permanecen almacenadas durante largo tiempo en condiciones
climaticas a menudo no controladas, los puntos de fusidn de la lamina de separacion de la patente EP 0 742 814 A1,
del tipo de polietileno EXACT 4006 de 60 C, no son a ceptables. Una tal lamina de separacion puede ser empleada
en la practica solamente en casos excepcionales, puesto que puede tener lugar la fusion del polietileno y el
bloqueado de los rollos de cinta adhesiva.

Los polietilenos descritos en la patente EP 0 742 814 Al, con densidades como maximo de 0,90 g/cm3, pueden
emplearse ademas del empleo en laminas de separacién naturalmente también como capa externa de una cinta
autoadhesiva, para disminuir la adhesividad de la masa adhesiva de acrilato sobre la parte posterior de la cinta
adhesiva. El bajo punto de fusion de este polietileno es sin embargo también en esta aplicacién una gran desventaja.

Un copolimero de multibloques de etileno, el cual se designa también como OBC ("olefin block copolymer”)
("copolimero de bloques de olefina"), se describe en la patente WO 2005/090427 Al. Este copolimero de
multibloques se obtiene a partir de la polimerizacion de dos olefinas en presencia de dos catalizadores de
polimerizacion de diferente selectividad con respecto a ambas olefinas asi como un reactivo de transferencia de
cadenas ("chain shuttling agent") ("agente de transferencia de cadenas").
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En un copolimero de multibloques existen bloques estructuralmente diferenciados del copolimero. Una parte de los
bloques consiste como se describe en la patente EP 0 742 814, en copolimeros de etileno-a-olefina, aunque sin
embargo con muy alta proporcién de a-olefinas. La otra parte contiene solamente una muy pequefia proporcion de
a-olefina, de manera que puede tener lugar una cristalizacion del polietileno de estos bloques de copolimero.
Mediante estos cristalizados el punto de fusion del copolimero de multibloques esta claramente en mas altas
temperaturas que el punto de fusion de los copolimeros al azar de idénticos monémeros.

También en la patente US 2006/0199912 estan descritas laminas para envasado a base de copolimeros de
multibloques de etileno.

El objetivo de la invencién es por lo tanto la puesta a punto de un agente de separacién en particular para una cinta
adhesiva adhesiva por una cara, el cual después de un prolongado almacenamiento en contacto con una masa
adhesiva de acrilato o de silicona (hasta dos afios a temperaturas de hasta 80 C), se separe todavia c on facilidad.

Este objetivo se resuelve mediante un agente separador segun lo establecido en la reivindicacion principal. Objetivo
de las reivindicaciones secundarias son ventajosas modificaciones del objetivo de la invencion.. Por otra parte la
invencion se refiere a las propuestas de aplicacion del agente separador segin la invencion.

En consecuencia, la invencion se refiere a un agente de separacion en particular para una masa adhesiva con un
copolimero de multiples bloques de etileno, en donde el copolimero de mdltiples bloques de etileno esta formado por
bloques de segmentos duros, los cuales contienen por lo menos el 95% (p/p) de etileno y un comonémero, y de
bloques de segmentos blandos, que contiene etileno y un comondémero en donde la proporcién de comonémero en
los bloques de segmentos blandos esta entre 10 y 20 moles %, y en donde la proporcién en bloques de segmentos
duros del copolimero de multiples bloques de etileno es del 45% (p/p).

Segun una primera version ventajosa de la invencion los bloques de segmentos duros presentan un punto de fusién
del cristalizado de por lo menos 110 °C.

Segun otra version ventajosa de la invencion, los copolimeros de multibloques de etileno se obtienen mediante el
procedimiento de "chain-shuttling-Polymerisation" ("polimerizacién por desplazamiento de las cadenas") .

En la"chain-shuttling-Polymerisation" ("procedimiento de polimerizaciéon por desplazamiento de las cadenas") se
emplean dos catalizadores diferentes, que construyen las diferentes estructuras poliméricas. Mediante una
transferencia de la cadena del polimero desde uno hasta otro catalizador, se obtienen los polimeros de multibloques
que estan formados de segmentos con diferentes microestructuras (por ejemplo estructura semicristalina
(duro)/estructura amorfa (blando)). Los segmentos se diferencian por su estructura quimica mediante una alta (en el
segmento duro) o pequefia (en el sedimento blando) proporcion de polietileno en el polimero.

El comonémero cuya proporcién en el sedimento blando es de entre 10 y 20 moles%, de preferencia entre 15y 17
moles%, es el 1-octeno. El empleo de propileno, 1-buteno, 1-penteno, 4-metil-1-penteno, 1-hexeno, 1-hepteno, 1-
deceno, acetato de vinilo, 1-metil-vinilacetato y mondmeros similares es también posible.

Mediante la copolimerizacién del comondmero se obtienen segmentos amorfos de baja densidad.

En el procedimiento se emplea un catalizador 1, el cual se obtiene de una mezcla de eteno/a-olefina superior (1-
octeno), una poliolefina semicristalina dura, la cual tiene una alta tasa de incorporacion para los éteres y una baja
tasa de incorporacion para el 1-octeno.

Ademas, se emplea un catalizador 2, el cual posee una elevada selectividad para el 1-octeno, el cual sintetiza a
partir de la misma mezcla un polimero blando amorfo.

Junto a los catalizadores 1 y 2 se encuentra ademas un reactivo de transferencia de las cadenas, el cual garantiza
una transferencia reversible de las cadenas del polimero entre los catalizadores. Como producto se obtiene el
copolimero de multibloques descrito més arriba con una proporcion, que puede regularse, entre segmentos duros y
segmentos blandos. Como catalizador 1 y catalizador 2 pueden emplearse por ejemplo, el [N-(2,6-di(1-metil-
etil)fenil)amido](2-isopropilfenil)(a-naftalen-2-diil(6-piridin-2-diil)metano)] hafnio dimetil y 1,2-bis(3,5-di-t-butilfenile-
no)1-(N-(1-metiletil) immino)metil)(2-oxoil) zirconio dibencilo 6 el [N-(2,6-di(1-metiletil)fenil)amido](2-isopropil-
fenil)(a-naftalen-2-diil(6-piridin-2-diil)metano)]hafnio dimetil y 1,2-bis-(3,5-di-t-butilfenileno)(1-(N-(2-metilciclo-hexil)-
imino)metil)(2-oxoil) zirconio dibencilo, en cada caso por ejemplo, con zinc dietilo como agente de transferencia entre
cadenas.
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Para disminuir la fuerza de separacion entre la capa de masa adhesiva y la capa externa de la cinta adhesiva o de
una lamina de separacién es necesario que el copolimero de multibloques de etileno que esta en la capa externa
tenga una proporcién de segmentos duros de como maximo el 45% (p/p), de preferencia un 35% (p/p). Los
copolimeros de multibloques de etileno con una alta proporcidon de segmentos duros muestran una elevada fuerza
de separacion para la masa adhesiva y por lo tanto no son apropiados para la aplicacion.

Debido a la presencia de las zonas cristalinas, el experto tendria que abstenerse de emplear el copolimero de
multibloques en un agente de separacion puesto que una elevada cristalinidad va correlativa con malas propiedades
como agente de separacion en relacion a las masas adhesivas de acrilato.

De preferencia, se emplea el agente de separacién segun la invencion en forma de una capa cerrada, en particular
como una lamina, llamada también lamina de separacion. Segun una de las versiones preferidas de la invencion la
capa consiste como minimo en un 70% en peso de agente de separacion. Mediante la adicién de otra poliolefina
puede modificarse el poder de separacion de la capa. Para obtener un pequefio efecto de separacion, se prefiere la
mezcla con hasta un 30% en peso de un polietileno o un polipropileno. La lamina de separacién puede estar
formada por una sola capa, pero también por varias capas, aplicando otras capas sobre la capa del agente de
separacion.

Por otra parte se prefiere que cuando el agente de separacion se aplique como una capa cerrada sobre la cara
posterior abierta, se emplee un material de soporte equipado con una masa adhesiva de una sola cara. De
preferencia, el material de soporte de la cinta adhesiva consiste por lo menos de dos capas, a saber la propia lamina
de soporte y la capa del agente de separacion aplicada sobre la misma. De preferencia, se trata ante todo de
materiales de soporte que se obtienen mediante la coextrusion de las dos capas laminares, de manera que no es
necesario ningun paso adicional para la laminacién o el forrado de una Unica capa laminar.

La capa de agente de separacién de copolimero de multibloques de etileno, debe tener, de preferencia, un grueso
como maximo de 20 um, con mas preferencia, un maximo de 10 pm. El empleo de capas laminares o laminas de
separacion mas gruesas, que constan de copolimeros de multibloques no es una desventaja con respecto al efecto
de separacion,. La causa de que se prefiera el empleo de capas con un maximo 20 pym de grueso, es mas bien
debido a la optimizacion del precio del producto final.

Cuando se emplea el copolimero de multibloques de etileno como capa del agente de separacion del exterior en un
material de soporte de varias capas, la capa laminar contigua consta segln otra version ventajosa de la invencion
como minimo de un 50% (p/p) de homo-, co- 6 terpolimero de polietileno, polipropileno y/o polibutileno. Mediante la
coextrusion de estos polimeros y del copolimero de multiples bloquesl la adhesiéon entre ambos es tan grande que
aln bajo carga no tiene lugar ninguna separacion de las capas individuales entre si. Cuando se emplea una capa
adhesiva intermedia entre la capa externa del copolimero de miltiples bloques y la capa laminar contigua, se puede
emplear el copolimero de multiples bloques también en combinacion con otros polimeros de la capa contigua.

Cuando el agente de separacion se emplea como una capa cerrada sobre la cara posterior abierta de un material de
soporte provisto de una masa adhesiva por una cara, se aplica sobre el material de soporte una capa de masa
adhesiva, en particular una capa de masa adhesiva por contacto. En cuanto a la capa de masa adhesiva colocada
sobre la capa de soporte, se trata de preferencia de una capa de masa adhesiva de acrilato o silicona. El material de
soporte esta recubierto para la aplicacion de la cinta adhesiva por una cara con el adhesivo por contacto preferido
como solucién o dispersién o con el 100 % (por ejemplo en fusién) o mediante coextrusién con la lamina.
Alternativamente es posible un recubrimiento mediante la transferencia de una capa de masa adhesiva mediante
forrado, pero a diferencia de las laminas de polietileno convencionales, esto no es necesario en absoluto. La(s)
capa(s) puede(n) reticularse mediante calor o rayos ricos en energia y en caso necesario se recubre con una lamina
de separacion o un papel de separacion.

Para la optimizacién de las propiedades pueden mezclarse de preferencia las masas autoadhesivas con uno o
varios aditivos para dar pegajosidad (resinas), plastificantes, substancias de carga, pigmentos, absorbentes de UV,
agentes protectores de la luz, agentes protectores del envejecimiento, agentes reticulantes, promotores de la
reticulacion, o elastobmeros.

Es ventajoso un tratamiento previo fisico, de las caras de la lamina del soporte que hay que recubrir con la masa
adhesiva por contacto, para mejorar el agarre mediante un tratamiento con llama, con plasma, o un tratamiento
corona.

En caso necesario puede aplicarse antes de la aplicacion de la capa adhesiva por contacto, una capa de
imprimacion, en particular exenta de disolvente, como por ejemplo mediante coextrusion, de manera que entre la
capa laminar de soporte y la capa adhesiva por contacto se encuentre una capa de imprimacion.
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La cantidad de capa de adhesivo es de preferencia de 10 a 120 g/m2, de preferencia de 25 a 100 g/m2 (esta
cantidad es corriente después de una eventual necesaria eliminaciéon de agua o disolvente; los valores numéricos
corresponden también aproximadamente al grueso en pm).

El adhesivo por contacto para emplear por aplicacién sobre una cara del material de soporte, es con particular
preferencia, una masa adhesiva por contacto de poliacrilato, la cual comprende un polimero, la cual con referencia al
polimero contiene

« del 79 al 100% en peso de éster del acido acrilico y/o de éster del acido metacrilico y/o sus acidos libres, de
férmula CH2=C(R3)(COOR4), en donde R® representa H 6 CH? y R* representa una cadena alquidica de 1
a 30 atomos de carbono, y

e del 0 al 30% en peso de mondémeros no saturados olefinicos con grupos funcionales,
en donde los datos en peso estan referidos al polimero.

La invencion comprende también las cintas adhesivas descritas segln la invencion, las cuales tienen en una
inmediata o mediata proximidad a la capa de soporte, por lo menos una capa funcional. Ejemplos de capas
funcionales son las capas de barniz colorante, o imprimacion.

La expresion general "cinta adhesiva" comprende en el sentido de esta invencion todas las estructuras planas como
laminas o trozos de lamina estirada en dos dimensiones, cintas estiradas en el sentido de la longitud y cintas
estiradas hasta un ancho limitado, trozos de cinta, etiquetas, troquelados y similares.

Métodos de ensayo

Las mediciones se efectian, cuando no se indica otra cosa, en un clima de ensayo de 23+ 1 C y 50 + 5% de
humedad atmosférica relativa.

La densidad de los polimeros se determina segun la norma ISO 1183 y se expresa en g/cm3.

El punto de fusion de los cristales (Tcr) se determina mediante la DSC segun la norma MTM 15902 (método Basell)
6 respectivamente la norma ISO 3146.

Las fuerzas instantaneas de agarre se determinan con un angulo de salida de 180°de conformidad con la norma
AFERA 4001 (si es posible), en una tira de ensayo de 20 mm de ancho. A este respecto se emplean placas de PVC
seguln la norma AFERA, como substrato de ensayo, sobre el cual se aplica una tira de la cinta adhesiva que se
ensaya. Una segunda tira se aplica sobre la cara posterior de la primera tira y se ensaya su fuerza adhesiva sobre la
cara posterior del primero segun la norma AFERA 4001.

La fuerza de separacion se determina en la zona de pegado de dos tiras de ensayo de 20 mm de ancho cada una.
Dos tiras de 300 mm de longitud de una cinta adhesiva provista de adhesividad por contacto por una cara, se pegan
entre si de forma que una de las cintas adhesivas se une cubriendo exactamente la otra sobre la parte posterior de
la segunda cinta adhesiva. La cara de la masa adhesiva abierta de la segunda cinta adhesiva se recubre con una
tira igualmente de 20 mm de ancho y 30 um de grueso de PVC. La muestra se almacena antes de la medicion
durante 7 dias a 40 € con un peso de carga de la zona pegada de 2 N/cm?. Después del almacenamiento las tiras
de ensayo se cortan a una longitud de 220 mm y se almacenan durante dos horas en un clima de ensayo. Para la
medicién, la tira de ensayo superior de la zona pegada se sujeta a la mordaza de una maquina de ensayo de
traccion, como se emplea en la norma AFERA 4001. La tira de ensayo inferior asi como la cinta de PVC se sujetan a
la mordaza inferior. La distancia entre mordazas es de 50 mm.

La medicion tiene lugar con una velocidad de 300 mm/minuto, con lo cual las mordazas se mueven alejandose una
de otra. La fuerza necesaria determinada como valor medio sobre una distancia de 100 mm para la separacion de la
zona pegada, corresponde a la fuerza de separacion.

El grueso se determina segun la norma DIN 53370, en donde el pulsador es plano (no abovedado). En laminas
estructuradas el grueso se determina sin embargo antes de la estampacién. Esto es también posible a posteriori
mediante el peso de la superficie (determinado segun la norma DIN 53352) y el calculo con la densidad. La
profundidad de estampacion es la diferencia entre los gruesos con y sin estampacion.

Los siguientes ejemplos deben aclarar la invencion, sin limitar su alcance.
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Ejemplo 1

1) Sintesis de los catalizadores para la obtencién del copolimero de multibloques de etileno:

El [N-(2,6-di(1-metiletil)fenil)amido] (2-isopropilfenil)(a-naftalen-2-diil(6-piridin-2-diil)metan))hafnio dimetil (catalizador
1) se obtuvo de acuerdo con las patentes WO 03/040195 Al y WO 04/024740 Al.

La sintesis del bis-(1-(2-metilciclohexil)etil)(2-oxoil-3,5-di(t-butil)fenil)imino) zirconio dibenzilo (catalizador 2)
transcurrié como sigue:

a) Sintesis del (1-(2-metilciclohexil)etil)(2-oxoil-3,5-di(t-butil)fenil)imino

Se disuelve la 2-metilciclohexilamina (8,44 ml, 64,0 mmoles) en metanol (90 ml). A esta solucion se afiade
di-t-butilsalicaldehido (10,00 g, 42,67 mmoles), la solucidn se agita durante tres horas y a continuacion se
enfria durante 12 horas a

-25 C. La substancia soélida de color amarillo form ada se separa por filtraciéon, se lava con metanol frio
(2x15 mL) y a continuacién se seca. El rendimiento fué de 11,20 g.

b) Sintesis del bis-(1-(2-metilciclohexil)etil)(2-oxoil-3,5-di(t-butil)fenil)imino) zirconio dibencilo

Una solucién de (1-(2-metilciclohexil)etil)(2-oxoil-3,5-di(t-butil)fenil)imino (7,63 g, 23,2 mmoles) en tolueno
(200 ml) se afiadi6 lentamente a Zr(CH2Ph)4 (5,28 g, 11,6 mmoles) en tolueno (600 ml). Después de una
hora a 25 C se afiadio tolueno (680 ml) y se obtuv o una solucién con una concentracion de 0,00783 M.

Como co-catalizador se empleé una mezcla de sales de metil-di(alquilo de 14 a 18 atomos de carbono)-
amonio del tetrakis(pentafluorfenil)borato. Estas sales se obtuvieron por reaccion de una trialquilamina de
cadena larga (Armeen™ M2HT, Akzo-Nobel), HCI y Li[B(C6F5)4], como se describe esencialmente en la
patente US 5,919,983 Al, ejemplo 2.

2) Sintesis del copolimero de multiblogues de etileno

Se preparé un copolimero de multibloques de etileno mediante el método de "polimerizacién por desplazamiento de
las cadenas", de la siguiente manera:

Se efectud una polimerizacién continua en solucién en un autoclave con agitador incorporado. Una mezcla
de hidrocarburos isoparafinicos (IsoparTME de ExxonMobil), etileno (1,22 kg/hora), 1l-octeno (1,63
cm3/minuto) e hidrégeno (21,70 cm3/minuto), se introdujeron en un reactor (4 litros) atemperado. La
entrada del disolvente al reactor y su presion interior eran regulables. Ademas, se introdujeron en el reactor,
el catalizador 1 (0,07 kg/hora), el catalizador 2 (0,06 kg/hora), el cocatalizador (0,13 kg/hora) y zinc dietilo
(0,25 kg/hora), cada vez en IsoparTME. El rendimiento del IsoparTME fue en total de 11,3 kg/hora. Los
reactivos y los catalizadores fueron introducidos préximos al fondo del reactor. La polimerizacién tuvo lugar
con el reactor completamente lleno y una presion de 3,45 MPa a 120 € agitando enérgicamente. El
producto de la polimerizacién se recogid6 mediante salidas en la proximidad de la tapa del reactor. La
reaccion se interrumpié mediante la adicién de una pequefia cantidad de agua asi como estabilizadores. La
mezcla de reaccion se calenté después de terminar la polimerizacion, y los componentes volatiles se
eliminaron. El producto tuvo una densidad de 0,883 g/cm3, un punto de fusion de 121 C y una masa molar
de Mw = 118500 g/mol y Mn = 53100 g/mol (Mw/Mn = 2,2).

3) Obtencién de la banda laminar

Se prepar6 una lamina mediante la extrusion de una lamina plana de 1450 mm de ancho. Se componia de una capa
base de 50 um de grueso y una capa externa de 10 pm de grueso. La capa base se componia de 91,3% (p/p) del
copolimero de bloques de polipropileno Novolen 2309 L (BASF, indice de fusion 6 g/10 minutos a 230 Ty 2,16 kg,
contenido de etileno aproximadamente un 6,5% (p/p)), 8,4% (p/p) de didxido de titanio, y 0,3% (p/p) del estabilizador
HALS Tinuvin 770. La capa externa estaba compuesta de un 100 % de copolimero de multibloques de etileno Infuse
(The Dow Chemical Company, d = 0,877 g/cm3).

4) obtencién del poliacrilato

Un reactor de vidrio de 2 litros para polimerizaciones radicales convencionales, se carg6 con 40 g de acido acrilico,
360 g de acrilato de 2-etilhexilo y 133 g de acetona / isopropanol (96: 4). Después de 45 minutos de introduccion de
gas nitrégeno con agitacioén, el reactor se calenté a 58 C y se afadieron al mismo 0,2 g de azoisobuti ronitrilo (AIBN,
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Vazo 64TM, de la firma DuPont). A continuacién se calento el bafio externo de calefaccién a 75 T y la r eaccién se
efectud de forma constante a esta temperatura externa. Después de 1 hora de duracién de la reaccién se afiadieron
de nuevo 0,2 g de AIBN. Después de 4 y 8 horas se diluy6é cada vez con 100 g de acetona / isopropanol (96: 4).
Para la reduccién de los iniciadores residuales se afiadieron después de 8 y después de 10 horas cada vez 0,6 g de
bis-(4-terc-butilciclohexanil)-peroxi-dicarbonato (Perkadox 16TM, de la firma Akzo Nobel). La reaccién se interrumpio
después de 24 horas de reaccion y se enfri6 a temperatura ambiente.

A continuacion se mezclé el poliacrilato con 0,4% en peso de aluminio-(lll)-acetilacetonato (solucion al 3% en
isopropanol), se diluyé hasta un contenido de sélidos del 30% con isopropanol, y a continuacion se recubrio el papel
de separacién con dicha solucién. Después de secar durante 20 minutos a 90 C, la masa aplicada fue de 50 g/m2.

El papel de soporte se sometié a un tratamiento corona antes del recubrimiento por una cara sobre la cara de la
lamina, cuya superficie se componia de una capa base de polimero. La aplicacion de la masa adhesiva tuvo lugar
sobre la cara tratada previamente del material de soporte mediante forrado del papel de separacion recubierto. A
continuacion el papel de separacion fue de nuevo cubierto y la cinta adhesiva se enroll6 sobre una barra.

Ejemplo 2

Se preparé una lamina mediante extrusion de una lamina plana de 1450 mm de ancho. Dicha lamina estaba
compuesta de una capa base de 50 um de grueso y una capa externa de 10 um de grueso. La capa base se
componia de 91,3% (p/p) de copolimero de bloques de polipropileno Novolen 2309 L (BASF, indice de fusion 6 g/10
minutos a 230 € y 2,16 kg de un contenido en etile no de aproximadamente 6,5% (p/p)), 8,4% (p/p) de diéxido de
titanio y 0,3% (p/p) del estabilizador HALS Tinuvin 770. Las capa externa se componia de 100 % de copolimero de
multibloques de etileno Infuse D 9107 (The Dow Chemical Company, d = 0,866 g/cm3).

El resto del procedimiento fue idéntico al procedimiento del ejemplo 1.
Ejemplo 3

Se prepard una lamina mediante extrusion de una lamina plana en 1450 mm de ancho. Dicha lamina estaba
compuesta de una capa base de 50 um de grueso y una capa externa de 10 um de grueso. La capa base se
componia de 91,3% (p/p) de copolimero de bloques de polipropileno Novolen 2309 L (BASF, indice de fusion 6 g/10
minutos a 230 € y 2,16 kg de un contenido en etile no de aproximadamente 6,5% (p/p)), 8,4% (p/p) de diéxido de
titanio y 0,3% (p/p) del estabilizador HALS Tinuvin 770. Las capa externa se componia de 85 % de copolimero de
multiblogues de etileno Infuse D 9107 (The Dow Chemical Company, d = 0,866 g/cm3) y 15% de polietileno LD251
(ExxonMobil, d = 0,9155).

El resto del procedimiento fue idéntico al procedimiento del ejemplo 1.

Ejemplo comparativo 1

Se prepard una lamina mediante extrusion de una lamina plana de 1450 mm de ancho. Dicha lamina estaba
compuesta de una capa base de 50 pm de grueso y una capa externa de 10 um de grueso. La capa base se
componia de 91,3% (p/p) de copolimero de bloques de polipropileno Novolen 2309 L (BASF, indice de fusiéon 6 g/10
minutos a 230 € y 2,16 kg de un contenido en etile no de aproximadamente 6,5% (p/p)), 8,4% (p/p) de diodxido de
titanio y 0,3% (p/p) del estabilizador HALS Tinuvin 770. La capa externa se componia del 100 % de polietileno LD
252 (ExxonMobil Chemical, PE-LD, d = 0,923 g/cm3).

El resto del procedimiento fue idéntico al procedimiento del ejemplo 1.

Ejemplo comparativo 2

Se prepard una lamina mediante extrusion de una lamina plana de 1450 mm de ancho. Dicha lamina estaba
compuesta de una capa base de 50 pm de grueso y una capa externa de 10 um de grueso. La capa base se
componia de 91,3% (p/p) de copolimero de bloques de polipropileno Novolen 2309 L (BASF, indice de fusiéon 6 g/10
minutos a 230 € y 2,16 kg de un contenido en etile no de aproximadamente 6,5% (p/p)), 8,4% (p/p) de dioxido de
titanio y 0,3% (p/p) del estabilizador HALS Tinuvin 770. La capa externa se componia del 100 % de polietileno LL
1030XV (ExxonMobil Chemical, PE-LLD, d = 0,916 g/cm3).

El resto del procedimiento fue idéntico al procedimiento del ejemplo 1.
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Comparacion de las propiedades

fuerza adhesiva inmediata [N/cm] fuerza de separacion [N/cm]
Ejemplo 1 55 1,8
Ejemplo 2 5,4 2,1
Ejemplo 3 54 1,3
Ejemplo comparativo 1 5,4 2,7
Ejemplo comparativo 2 6,1 3,4

Una comparacioén de las fuerzas de separacion de los ejemplos 1 y 2 con sus ejemplos comparativos, deja claro que
las fuerzas adhesivas de la masa adhesiva de acrilato sobre las laminas con copolimero de multibloques de etileno
son muy inferiores a las otras capas externas. Mientras que las fuerzas de adhesion inmediata de los ejemplos, a
menudo son todavia del orden de tamafio de los ejemplos comparativos, las fuerzas de separacion después de un
prolongado almacenamiento a temperatura elevada empleando una capa externa de copolimero de multibloques, no
alcanza en ningln caso el nivel de los ejemplos comparativos. Estas diferencias entre la fuerza de adhesién
inmediata y la fuerza de separacion estan fundamentadas en un cambio de la fuerza de unién de la masa adhesiva
de acrilato sobre diferentes substratos en el almacenamiento de la union adhesiva. Mientras que en el
almacenamiento la mayor parte de las veces tiene lugar un aumento de la fuerza de unién, esto no es valido o es
valido solamente en una pequefia medida para la zona pegada sobre el copolimero de multibloques de etileno. Con
ello, este substrato es particularmente adecuado para lograr una pequefia fuerza de desenrollado aun después de
un almacenamiento.

*kkkk
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REIVINDICACIONES

Agente de separacion, en particular para una masa adhesiva con un copolimero de multibloques de etileno, en
donde el copolimero de multibloques de etileno se compone de bloques de segmentos duros, que contienen por
lo menos un 95% (p/p) de etileno y un comonémero, y de bloques de segmentos blandos, que contienen etileno
y un comonoémero, en donde la proporcion de comondémero en los bloques de segmentos blandos esta entre 10
y 20 moles %, y en donde la proporcion en bloques de segmentos duros de copolimero de multibloques de
etileno es como maximo del 45% (p/p).

Agente de separacion segun la reivindicacion 1,
caracterizado porque
los bloques de segmentos blandos tienen un punto de fusion de los cristales de por lo menos 110 C.

Agente de separacion segun la reivindicacion 1 6 2,

caracterizado porque

el copolimero de multibloques de etileno se obtiene mediante el procedimiento de "polimerizacién por
desplazamiento de las cadenas".

Agente de separacion segun por lo menos una de las reivindicaciones 1 a 3,

caracterizado porque

el comonoémero es una olefina de 3 a 10 atomos de carbono, de preferencia una olefina de 8 atomos de
carbono.

Agente de separacion segun por lo menos una de las reivindicaciones precedentes,

caracterizado porque

la proporcién de blogues de segmentos duros en el copolimero de multibloques de etileno es como maximo del
35% (p/ p).

Empleo de un agente de separacion segun por lo menos una de las reivindicaciones precedentes, en forma de
una capa cerrada, en particular una lamina.

Empleo de un agente de separacion segun por lo menos una de las reivindicaciones precedentes, en particular
como una capa cerrada sobre la cara posterior abierta de un material de soporte provisto de una masa
adhesiva.por una cara.

Empleo de un agente de separacion segun la reivindicacion 7,
caracterizado porque
la capa tiene un grueso maximo de 20 pm, de preferencia como maximo 10 pm.

Empleo de un agente de separacién segun por lo menos una de las reivindicaciones 7 u 8,
caracterizado porque
la capa consta por lo menos de un 70% en peso del agente de separacion.

Empleo de un agente de separacion segun la reivindicacion 7,

caracterizado porque

la capa de masa adhesiva aplicada por lo menos sobre una cara del material de soporte, se trata de una masa
adhesiva por contacto, escogido entre el grupo de los adhesivos de acrilato.

*kkkk
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