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DESCRIPCION

Pella compartimentada para una eliminacion mejorada de contaminantes

Prioridad y referencias cruzadas

Esta solicitud de patente reivindica el beneficio de la prioridad de la solicitud de patente provisional de EE.UU. N® de
serie 60/644.613 presentada el 18 de enero de 2005; la solicitud de patente provisional de EE.UU. N° de serie
60/646.329 presentada el 24 de enero de 2005; la solicitud de patente provisional de EE.UU. N® de serie 60/677.829
presentada el 5 de mayo de 2005; la solicitud de patente provisional de EE.UU. N° de serie 60/731.775 presentada
el 31 de octubre de 2005, y la solicitud de patente provisional de EE.UU. N° de serie 60/644.622 presentada el 18
de enero de 2005.

Antecedentes de la invencion
Campo de la invencién

Esta invencién se refiere de manera general a una pella compartimentada multicomponente para incrementar la
eficacia de la eliminacion de contaminantes, como los contaminantes que se encuentran en poliésteres reciclados
después de su consumo.

Técnica relacionada

Es muy conocido el procesamiento después de su consumo del polietilentereftalato reciclado (RPET) para fabricar
una variedad de productos Utiles para el consumo tales como macetas y postes. Normalmente, el procedimiento de
reciclaje utiliza contenedores de poliéster (PET) usados, principalmente polietilentereftalato, tales como
contenedores desechados de bebidas carbonatadas, que se recogen, se clasifican, se lavan y se separan de los
contaminantes para dar una fuente de RPET relativamente limpia. Adicionalmente, la fabricacién de productos
moldeados de PET imperfectos o dafados, particularmente botellas moldeadas por soplado usadas para que
contengan bienes de consumo, da como resultado una ingente cantidad de desperdicios de PET que los fabricantes
de dichos productos desearian poder reutilizar. EI RPET producido mediante procedimientos de reciclaje
convencional generalmente se encuentra en forma molida o en copos, que posteriormente se somete a un proceso
fundido o posteriormente se forman pellas por parte del usuario final.

El RPET siempre se somete a una operacion de molienda a fin de conseguir que el material sea mas facil de
manipular y procesar. Los equipos de molienda convencionales reducen el RPET a particulas o copos de 9,53 mm
aproximadamente (3/8 pulgadas). La molienda se lleva a cabo de manera que se garantice la produccion de un
tamano de copo consistente, empleando una malla o tamiz a través del cual debe pasar el material molido que sale
de la trituradora. Aunque el equipo convencional de procesamiento en fundido y formacion de pellas de copos de
RPET esta disefiado para manejar copos de 9,53 mm (3/8 pulgadas), también se producen comercialmente algunos
materiales de RPET que tienen tamafos de hasta 12,7 mm (1/2 pulgada) y de sélo 6,35 mm (1/4 pulgadas). La
densidad aparente de los copos de RPET de 9,53 mm (3/8 pulgadas) generalmente varia entre 352 g/l
aproximadamente y 561 g/l aproximadamente (entre 22 y 35 pulgadas por pie cubico aproximadamente).

De manera similar, las pellas de RPET y PET generalmente se forman con un tamafno uniforme estdndar de 3,05
mm aproximadamente (0,12 pulgadas) de diametro. La densidad aparente de esas pellas generalmente varia entre
801 aproximadamente y 929 g/l aproximadamente (entre 50 y 58 pulgadas por pie cubico aproximadamente).
Normalmente, el equipo de procesamiento en fundido del PET y RPET esta disefiado para aceptar pellas que
tengan las dimensiones y caracteristicas fisicas anteriormente mencionadas.

El aspecto critico para conseguir de manera consistente productos finales de alta calidad utilizando RPET es la
descontaminaciéon exhaustiva de los copos o pellas de RPET. Se produce una descontaminacion significativa
durante el lavado y la clasificacion de los restos de PET. Las botellas y contenedores de PET que llegan se trituran
para formar fragmentos de PET y para eliminar las etiquetas sueltas, la suciedad, y otras particulas extrafas
adheridas. Después de eso, la mezcla se clasifica por aire y los fragmentos restantes se lavan en una disolucién
detergente en caliente para eliminar fragmentos de etiquetas y adhesivos adicionales de los fragmentos de PET.
Los fragmentos de PET lavados a continuacién se aclaran y se colocan en una serie de banos de flotacién donde
se eliminan las particulas extrafias mas pesadas y mas ligeras. A continuacion los fragmentos de PET restantes se
secan y se venden como copos de RPET. Asi, se eliminan del RPET las etiquetas y los pegamentos base,
poliolefinas, PVC, papel, vidrio, y metales, todos ellos que afectan adversamente a la calidad y el comportamiento
del producto final.

De preocupacion reciente son los contaminantes tdxicos que se pueden introducir en una corriente de
procesamiento tipica de RPET. Ejemplos de dichos contaminantes incluyen pesticidas, disolventes, herbicidas, e
hidrocarburos clorados que podrian contaminar el RPET por contacto fortuito inadvertido durante el procesamiento
o el transporte del mismo, o por el reciclaje de botellas y contenedores de PET que se han usado por los
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consumidores para guardar sustancias téxicas durante algun periodo de tiempo.

Con respecto a la posibilidad de que pudieran estar contenidos contaminantes toxicos en RPET disefiado para su
uso en contacto con la comida, la FDA de EE.UU. ha fijado protocolos para los niveles de dichos contaminantes en
estas aplicaciones, y ha establecido sustitutos y limites de concentracion para establecer la eficacia del lavado y los
procedimientos de descontaminacion posteriores. Debido a que los protocolos de la FDA de EE.UU. requieren que
los contaminantes seleccionados estén dentro de la matriz del RPET, el contaminante es extrudido en la fusién del
RPET o es introducido en el RPET exponiéndolo al contaminante seleccionado durante dos semanas. A
continuacién los contaminantes difunden hacia la matriz polimérica de la pared de una botella o un contenedor que
posteriormente se recicla. Por consiguiente, un procedimiento de descontaminacion eficaz requerird que el
contaminante se extraiga, en parte, de los copos de RPET producidos a partir de las paredes de una botella o un
contenedor, a fin de cumplir con el limite requerido de concentracién del contaminante.

Existen muchos procedimientos para purificar el RPET de manera que sea adecuado para su reutilizacion en
envases alimentarios. En general, estos procedimientos se pueden clasificar en despolimerizacion hasta materiales
en bruto, despolimerizaciéon hasta oligdmeros de bajo peso molecular y extraccion de medio a elevado peso
molecular. La patente de EE.UU. N 6.545.061 es un ejemplo de despolimerizacion hasta materiales en bruto y
describe un procedimiento de despolimerizaciéon y purificacion de polietilentereftalato que comprende: a) la
conduccion de acetolisis sobre polietilentereftalato reciclable para formar acido tereftalico y diacetato de etilenglicol;
la reaccion de dicho acido tereftdlico con metanol para formar dimetiltereftalato; y la reaccion de dicho
dimetiltereftalato con dicho diacetato de etilenglicol en condiciones de transesterificacién y policondensacion para
formar un producto de polietilentereftalato, dicho producto de polietilentereftalato que tiene unidades de dietilenglicol
a una concentracion inferior al 1,5% en peso aproximadamente, en base al peso total de dicho producto de
polietilentereftalato. La patente de EE.UU. N2 6.410.607 es un ejemplo de despolimerizacion hasta oligémeros de
bajo peso molecular y describe un procedimiento de despolimerizacion y purificacion que comprende: la puesta en
contacto de un poliéster contaminado con una cantidad de un glicol para proporcionar una relacién molar superior
del 1 aproximadamente a 5 unidades totales de glicol aproximadamente a unidades totales de acido dicarboxilico a
una temperatura entre 150°C aproximadamente y 300°C aproximadamente y a una presién absoluta de 0,5
aproximadamente a 3 bar aproximadamente con agitacién en un reactor durante un tiempo suficiente para producir,
en el reactor, una capa superior que comprende un contaminante de densidad relativamente baja que flota por
encima de una capa inferior que incluye un liquido que comprende un oligdmero despolimerizado de dicho poliéster;
y la separacién, mientras aln esta con dicha agitacién, de dicha capa superior de dicha capa inferior eliminando
dicha capa superior del reactor en una primera corriente y eliminando dicha capa inferior del reactor en una
segunda corriente. La deficiencia inherente de los procedimientos de despolimerizacién son los costes operativos.
En todos los casos, el producto resultante se debe repolimerizar en una fase fundida cara a fin de volverse utilizar.
Por tanto, existe la necesidad de proporcionar una técnica de purificaciéon de alta eficacia sin despolimerizar el
polimero.

La patente de EE.UU. N°® 5.876.644 es un ejemplo de despolimerizacién del polimero hasta un nivel de peso
molecular medio y describe un procedimiento de reciclaje del poliéster después de su consumo para obtener
poliéster reciclado de una pureza suficientemente elevada para cumplir los requerimientos para envases
alimentarios. El procedimiento incluye la limpieza de trozos triturados de poliéster después de su consumo para
eliminar contaminantes superficiales; la fusién de los trozos de poliéster después de su consumo con la superficie
limpia; la extrusion del fundido después de su consumo; la mezcla del fundido de poliéster después de su consumo
con un fundido de prepolimero de poliéster virgen; la solidificaciéon y la formaciéon de pellas del fundido mezclado
mientras el prepolimero de poliéster virgen permanece como prepolimero; y la polimerizacion de las pellas
mezcladas sélidas en estado sélido. Aunque este procedimiento particular evita la etapa de polimerizacion fundida,
es ineficaz debido a que mezcla el poliéster después de su consumo con un fundido de prepolimero de poliéster
virgen. Esta mezcla crea una sola pella de una dispersién homogénea del material contaminado por toda la pella.
Puesto que la polimerizacién en estado sélido o en fase sélida es un procedimiento de extraccion limitado por la
difusién, los contaminantes localizados en la parte interna de la pella no migraran lo suficiente para ser eliminados.
Esta deficiencia limita la cantidad del contaminante en el poliéster después de su consumo o la cantidad de material
de poliéster contaminado en la pella.

Las patentes de Estados Unidos N° 5.899.392 y 5.824.196 son ejemplos de extraccion de elevado peso molecular.
Para mantener el polimero dentro de pesos moleculares razonables, las extracciones de elevado peso molecular
pueden exponer el material a la etapa de extraccién sélo durante un tiempo limitado o el polimero incrementara su
peso molecular por encima de limites practicos. La patente de Estados Unidos N° 5.899.392 intenta superar esta
limitacién y la limitacion de la difusion de la técnica anterior reduciendo el tamafo de particula para minimizar la
trayectoria de difusién e incrementar el area superficial. La patente de Estados Unidos N° 5.899.392 reivindica un
procedimiento para la eliminaciéon de un contaminante que ha penetrado en las matrices de copos de RPET en
copos de RPET, que comprende las etapas de trituracion de los copos de RPET, para preparar particulas que
tengan un tamafo de particula medio entre 0,127 mm aproximadamente (0,005 pulgadas) y 2,54 mm
aproximadamente (0,1 pulgadas) de diametro; y la extraccién del contaminante de las particulas de RPET
provocando que el contaminante difunda fuera de la superficie de las particulas de RPET. La deficiencia del tamafio
reducido es que las particulas pequefias generalmente se deben re-extrudir en pellas de un tamafio manejable y se
deben mezclar en fundido o mezclar en seco con el PET virgen no contaminado.
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Seria deseable desarrollar un procedimiento para la descontaminacion de RPET y producir RPET "limpio", en el que
el RPET limpio presentaria un nivel residual de contaminante que seria aceptable para la fabricacion de nuevas
botellas y contenedores de PET de calidad alimentaria, pero conseguir esto sin las etapas del procedimiento
adicionales de molienda fina o repolimerizacién.

Sumario de la invencion

Esta invencion describe una pella compartimentada que comprende al menos dos compartimentos en el que el
primer compartimento con el area superficial mas grande en contacto con el aire comprende polimero termoplastico
contaminado y el segundo compartimento comprende polimero termopléstico no contaminado. Adicionalmente se
describe que el polimero termoplastico contaminado se puede seleccionar del grupo que consiste en
polietilentereftalato reciclado y copolimeros de polietilentereftalato reciclado y el polimero termoplastico no
contaminado se puede seleccionar del grupo que consiste en polietilentereftalato virgen y copolimeros de
polietilentereftalato reciclado.

El documento US-B-6.669.986 describe una pella compartimentada segun el preambulo de la reivindicacién 1.

También se describe un procedimiento de reciclaje de un poliéster después de su consumo para obtener un
poliéster reciclado que comprende las etapas de:

limpiar trozos triturados de un poliéster después de su consumo para eliminar los contaminantes de su superficie,
produciendo asi trozos de poliéster después de su consumo con la superficie limpia;

fundir los trozos de poliéster después de su consumo con la superficie limpia para producir un fundido de poliéster
después de su consumo;

extrudir el fundido de poliéster después de su consumo para reducir la viscosidad intrinseca del fundido de poliéster
después de su consumo y eliminar contaminantes adicionales;

formar un filamento compartimentado que comprende al menos dos compartimentos constituidos por el fundido de
poliéster después de su consumo y un fundido de poliéster virgen, en el que el compartimento exterior cercano al
aire consiste en el fundido de poliéster después de su consumo y el compartimento interno consiste en el fundido
de poliéster virgen;

solidificar y formar pellas con el filamento compartimentado para obtener pellas compartimentadas sélidas; y
extraer los contaminantes de las pellas compartimentadas soélidas.

El documento US-A-5.876.644 describe un procedimiento de purificacién de un poliéster después de su consumo
segun el preambulo de la reivindicacion 4.

Ademas se describe que el poliéster después de su consumo supone menos del 35% en peso de la pella
compartimentada. También se describe que la etapa de extraccion comprende el mantenimiento de las pellas
compartimentadas en un intervalo de temperaturas entre 150°C y 1°C por debajo del punto de fusion de la pellay la
eliminacién de los contaminantes de la superficie de la pella.

También se describe que la etapa de eliminacion de los contaminantes de la superficie comprende el
mantenimiento de las pellas en un entorno de extraccion del vacio, el paso de vapor sobre las pellas, el paso de un
vapor no reactivo sobre las pellas, o el paso de un gas inerte o0 una mezcla de gases inertes sobre las pellas.

Ademas se describe que la etapa de extraccion comprende la exposicion de las pellas compartimentadas a un
liquido que elimina al menos un contaminante y que el liquido puede solubilizar poliamida y que el liquido puede ser
acido férmico o etilenglicol.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 representa una pella de resina con dos compartimentos o zonas en la configuracién nucleo-
envoltura.
La Figura 2 representa una pella de resina con dos compartimentos o zonas en la configuraciéon de nucleo-

envoltura donde el nlcleo esta encapsulado, rodeado, o encerrado por una capa de envoltura exterior.

La Figura 3 representa una pella de resina con tres compartimentos o zonas en una configuracién multicapa o en
sandwich.
La Figura 4 representa una pella de resina de tres zonas compartimentadas configurada en dos capas
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concéntricas que rodean a un nucleo.

Descripcion detallada de la invencién

La siguiente forma de realizacion demuestra como la estructura compartimentada es una mejora con respecto a la
técnica anterior.

Las patentes de Estados Unidos N°® 5.627.218 y 5.747.548 ensefian muchas técnicas para la fabricacién de pellas
compartimentadas. En una forma de realizacion hay, al menos, dos zonas o regiones en la pella, preferentemente
un nucleo y una envoltura. En ésta, y en todas las formas de realizacion siguientes, el nacleo-envoltura con los
extremos sellados, como se ensefa en la patente de Estados Unidos N© 6.669.986, es la estructura preferida de la
pella.

La estructura de nucleo-envoltura se obtiene usando dos extrusores. Si se desea un tercer anillo, es necesario un
extrusor adicional. El primer extrusor suministra la alimentacion liquida que forma el material del nicleo que se
extrude linealmente en el centro del filamento. Al mismo tiempo, el material de la envoltura se extrude en el segundo
extrusor en la capa de envoltura que cubre concéntricamente el nlcleo. La patente de Estados Unidos N° 6.669.986
describe una troqueladora de multiples agujeros para fabricar una pella de nacleo-envoltura. La Figura 1 muestra el
filamento multicapa de nucleo-envoltura. El elemento 1 es el nicleo y el elemento 2 es la envoltura.

Otra forma de realizacién preferida es cerrar los extremos de la pastilla de manera que el polimero con la viscosidad
de fusion més elevada esté completamente rodeado y encerrado por el polimero con una viscosidad de fusion baja
en la envoltura. Esta forma de realizacion preferida se representa en la Figura 2, en la que se cierran los extremos
de la pella de manera que el nucleo interno, marcado por 21, estd completamente rodeado y encerrado por la
envoltura, marcada por 22. Esta estructura expone mas area superficial y aumenta ain mas la eficacia de
extraccion.

La patente de Estados Unidos N°® 6.669.986 ensefa que las pastillas multicapa con forma esférica o eliptica o de
disco que tienen la circunferencia total que incluye la cara terminal del material del nicleo recubierto con el material
de la envoltura se pueden preparar redondeando la cara terminal cortada. Una manera de preparar una pastilla con
una envoltura en la capa externa que encierra los contenidos de las capas internas se consigue cortando el
filamento de la pastilla cerca del troquel debajo del agua.

Es evidente para alguien experto en la materia que el filamento puede consistir en mas de dos capas concéntricas
anulares. Esto se conseguiria usando otro alimentador o un troquel diferente. La Figura 4 representa esta pastilla
que tiene 3 zonas compartimentadas con un nucleo 41 que consiste en el material limpio, en el que el nucleo esta
revestido por una capa intermedia 42 que esta constituida de un material limpio o contaminado, que a su vez esta
rodeada por una capa externa 43 que esta constituida de material contaminado.

La primera etapa es formar por extrusiéon un filamento multicapa. Un componente se extrude en el centro de la pella
y el otro componente se extrude en torno al componente central. El filamento multicapa formado por extrusion se
corta mediante una granuladora antes o después de que se enfrie, segin sea necesario, y se forma en pellas
multicapa.

Para el enfriamiento, se adoptan medios de refrigeracion generales. Por ejemplo, se adopta un procedimiento para
la inmersi6on del filamento multicapa en un tanque con agua fria. El filamento multicapa enfriado con agua
preferentemente se envia a la granuladora después de eliminar la humedad adherida a la superficie mediante un
dispositivo de goteo de agua.

La granuladora corta el filamento multicapa con una longitud especifica mediante una cuchilla rotatoria, o similar. Al
cortar el filamento multicapa segun esta, se obtienen pellas multicapa en forma de columnas dobles que
comprenden el material del nicleo y el material de la envoltura.

En general, se fabrican pellas multicapa con un diametro exterior de 2 a 8 mm aproximadamente.

Se debe reconocer que la separacién absoluta de las zonas compartimentadas no es esencial. A pesar de que los
materiales se puedan encontrar en zonas separadas, puede haber cierta cantidad de contaminante en las zonas
internas y algo de polimero no contaminado en las zonas externas. La falta de separacién absoluta es cierta para
todas las formas de realizacion de la invencion.

Los polimeros termoplésticos se pueden moldear en laminas estratificadas que a continuacion también se cortan en
forma de cubos. La estructura minima es de dos capas, pero la estructura preferida para una estructura de moldeo
de la invencion se representa en la Figura 3. En la construccion en sandwich o en capas hay al menos tres capas
donde la capa media, marcada por 33, del material limpio se empareda entre una primera capa externa, marcada
por 31, y una segunda capa externa, marcada por 32, en donde cada capa externa contiene el material
contaminado. Alternativamente, sélo la capa mas externa puede contener el material contaminado.
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En la mayoria de procedimientos de extraccion, los contaminantes se eliminan de la superficie de la pella y a
continuacién salen (difunden) hacia afuera desde el centro de la pella hasta la pared exterior. Por tanto es ventajoso
colocar el material que contiene el contaminante en la pared exterior de la pella y colocar el material sin
contaminante, o alternativamente con una cantidad de contaminantes sustancialmente inferior, en la zona interna
denominada nucleo.

Una forma de realizacién preferida es el disefio de nucleo-envoltura donde el nicleo comprende poliéster de bajo
peso molecular conocido como polimero de alimentacibn con una viscosidad intrinseca (VI) que varia
preferentemente entre 0,45 y 0,62 dl/g, y la envoltura comprende el poliéster contaminado, normalmente poliéster
reciclado después de su consumo. Las VI tipicas del PET reciclado después de su consumo estan en el intervalo de
0,60 a 0,82 dlI/g.

Dicho PET reciclado después de su consumo, poliéster reciclado, o polietilentereftalato reciclado a menudo procede
de botellas blandas para bebidas y estan disponibles comercialmente en todo el mundo. Para poder ser reciclado,
el material debe haber existido como sélido al menos una vez antes de ser extrudido en el nicleo. Una envoltura de
poliéster reciclado después de su consumo tendria una composicién variable representativa de los polimeros
termoplasticos usados en envases en ese momento y por tanto contendria una mezcla de los diversos poliésteres
de empaquetamiento existentes en el mercado.

Un tipo especial de poliéster reciclado después de su consumo es el tipo conocido como poliéster reciclado
después de su consumo regulado por la FDA. La FDA es la Food and Drug Administration de Estados Unidos y es
la encargada de promulgar las regulaciones que gobiernan el uso de plasticos en envases alimentarios. "Regulado
por la FDA" significa que el poliéster reciclado después de su consumo cumple con las regulaciones de la FDA que
gobiernan el uso de plasticos en envases alimentarios y de bebidas antes de ser puestos en la pastilla
compartimentada. Para cumplir con las regulaciones de la FDA la resina debe ser de una pureza adecuada para su
uso en envases alimentarios segun lo requerido por la Ley para Alimentos, Farmacos y Cosméticos segun
reglamentos modificados y de aplicacién. Algunos poliésteres reciclados después de su consumo se fabrican
usando procedimientos que han sido revisados por la FDA, y la FDA ha publicado que valora que el material
procedente de ese procedimiento es de una pureza adecuada de acuerdo con 21 C.F.R 174.5, a condicion de que
cumpla ademas con 21 C.F.R 177.1630. A menudo esto se denomina "carta de no objecion". También se considera
que estos poliésteres reciclados después de su consumo cumplen la limitacién de estar regulados por la FDA, y
serian considerados poliésteres reciclados después de su consumo regulados por la FDA. Es importante entender
que un poliéster reciclado después de su consumo regulado puede cumplir los requerimientos y estar regulado por
la FDA para los propésitos de esta memoria descriptiva y no tener una "carta de no objecién" en cuanto al
procedimiento usado para limpiar el poliéster.

El poliéster reciclado después de su consumo regulado por la FDA es probable que aun contenga contaminantes,
por tanto, incluso el poliéster reciclado después de su consumo regulado por la FDA y otros plasticos reciclados
regulados por la FDA se beneficiaran de esta invencién, siempre y cuando estén contaminados.

Esta estructura de la pella se somete a continuacion a al menos una etapa de extraccién para eliminar el
contaminante. Algunas etapas de extracciéon también incrementaran el peso molecular tanto del polimero
contaminado como del polimero no contaminado. La extraccion usando temperaturas elevadas y extraccion del
vacio o temperaturas elevadas y la exposicion del polimero a una corriente de vapor de un gas inerte son ejemplos
de dichas etapas de extraccion.

Alguien experto en la materia reconocera que si el procedimiento de extraccién incrementa el peso molecular de los
polimeros, entonces la localizacién de los polimeros en la pella influira en la tasa de incremento de la VI. Una vez
determinado el peso molecular final, la persona experta en la materia seleccionara un peso molecular de partida
inferior de cada zona respectiva de manera que el peso molecular final es el peso molecular deseado del polimero
en cada zona respectiva.

Polimeros termoplésticos adecuados para su uso en la presente invencién incluyen cualquier homopolimero o
copolimero termoplastico. Ejemplos de polimeros termoplasticos inertes al oxigeno son polietilentereftalato,
polibutilentereftalato, politrimetilentereftalato, y polietilennaftalato, poliésteres ramificados, poliestirenos,
policarbonato, cloruro de polivinilo, dicloruro de polivinilideno, poliacrilamida, poliacrilonitrilo, polivinilacetato, acido
poliacrilico, polivinilmetiléter, copolimero de etilenvinilacetato, copolimero de etilenmetilacrilato, polietileno,
polipropileno, copolimeros de etileno-propileno, poli(1-hexeno), poli(4-metil-1-penteno), poli(1-buteno), poli(3-metil-
1-buteno), poli(3-fenil-1-propeno) y poli(vinilciclohexano). Preferentemente, el polimero termoplastico usado en la
presente invencién comprende un polimero o copolimero de poliéster tal como polietilentereftalato o un copolimero
cristalizable de polietilentereftalato.

Se entiende que el polimero termopléstico adecuado para su uso en la presente invencion se puede preparar en
una pelicula, lamina, o articulo moldeado por inyeccién.

Los polimeros empleados en la presente invencién se pueden preparar mediante procedimientos de polimerizacion
convencionales muy conocidos en la técnica. Los polimeros y copolimeros de poliéster se pueden preparar
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mediante polimerizacion en fase fundida que supone la reaccién de un diol con un acido dicarboxilico, o su diéster
correspondiente. También se pueden usar los diversos copolimeros resultantes del uso de multiples dioles y
diacidos. Los polimeros que contienen unidades de repeticion de una Unica composicién quimica son
homopolimeros. Los polimeros con dos o mas unidades de repeticion quimicamente diferentes en la misma
macromolécula se denominan copolimeros. Para mayor claridad, un polimero de tereftalato, isoftalato y naftalato
con etilenglicol, dietilenglicol y ciclohexanodimetanol contiene seis mondmeros distintos y esta considerado un
copolimero. La diversidad de las unidades de repeticién depende del nimero de los diferentes tipos de monémeros
presentes en la reaccién inicial de polimerizacién. En el caso de poliésteres, los copolimeros incluyen la reaccion de
uno o mas dioles con un diacido o multiples diacidos, y a veces también se denominan terpolimeros.

Acidos dicarboxilicos adecuados incluyen aquellos que comprenden entre 6 aproximadamente y 40 atomos de
carbono aproximadamente. Acidos dicarboxilicos especificos incluyen, pero no estan limitados a, &cido tereftélico,
acido isoftélico, acido 2,6-naftalendicarboxilico, acido ciclohexanodicarboxilico, acido ciclohexanodiacético, acido
difenil-4,4'-dicarboxilico,  acido 1,3-fenilendioxidiacético, acido 1,2-fenilendioxidiacético, acido 1,4-
fenilendioxidiacético, acido succinico, acido glutarico, acido adipico, acido azelaico, acido sebacico, y similares.
Esteres especificos incluyen, pero no estan limitados a, ésteres ftalicos y diésteres naftalicos.

Estos &cidos o ésteres se pueden hacer reaccionar con un diol alifdtico que tenga entre 2 aproximadamente y 10
atomos de carbono aproximadamente, un diol cicloalifatico que tenga entre 7 aproximadamente y 14 atomos de
carbono aproximadamente, un diol aromatico que tenga entre 6 aproximadamente y 15 atomos de carbono
aproximadamente, o un glicoléter que tenga entre 4 y 10 atomos de carbono. Dioles adecuados incluyen, pero no
estan limitados a, 1,4-butenodiol, trimetilenglicol, 1,6-hexanodiol, 1,4-ciclohexanodimetanol, dietilenglicol, resorcinol,
e hidroquinona.

Preferentemente, los polimeros termoplasticos usados en la presente invencidbn comprenden un polimero de
poliéster que significa un homopolimero o copolimero tal como polietilentereftalato o un copolimero cristalizable de
polietilentereftalato. Para mayor claridad, los términos polietilentereftalato cristalizable, y el grupo que consiste en
polietilentereftalatos cristalizables, se refiere a polimeros que son cristalizables y estan constituidos por al menos un
85% de segmentos de repeticién de polietilentereftalato. El 15% restante puede ser cualquier otra combinacion de
unidades de repeticiéon de acido-glicol, con la condicién de que el polimero resultante sea capaz de conseguir un
grado de cristalinidad de al menos el 5%, y mas preferentemente del 10%.

El término poliéster cristalizable se refiere a un polimero que es cristalizable y al menos el 85% de sus restos acido
se seleccionan del grupo que consiste en acido tereftalico, acido 2,6-naftalendicarboxilico o sus respectivos
dimetilésteres.

Los términos polietilennaftalato, polietilentereftalato, PET, RPET, por tanto no estan restringidos al homopolimero,
sino que también se refieren a los respectivos copolimeros.

También se pueden usar comondmeros polifuncionales, normalmente en cantidades de entre el 0,1
aproximadamente y el 3% molar aproximadamente. Comondmeros adecuados incluyen, pero no estén limitados a,
anhidrido trimelitico, trimetilpropano, dianhidrido piromelitico (PMDA), y pentaeritritol. También se pueden usar
poliacidos o polioles que forman poliésteres.

Un poliéster preferido es polietilentereftalato (homopolimero de PET) formado a partir de la reaccién
estequiométrica aproximada 1:1 de &cido tereftélico, o su éster, con etilenglicol. Otro poliéster preferido es
polietilennaftalato (homopolimero de PEN) formado a partir de la reaccidén estequiométrica aproximada 1:1 a 1:1,6
de &cido naftalendicarboxilico, o su éster, con etilenglicol.

Otro poliéster preferido adicional es polibutilentereftalato (PBT). También se prefieren copolimeros de PET,
copolimeros de PEN, y copolimeros de PBT. Copolimeros y terpolimeros especificos de interés son PET con
combinaciones de acido isoftalico o su diéster, acido 2,6-naftalendicarboxilico o su diéster, y/o
ciclohexanodimetanol.

La reaccion de esterificacion o policondensacion del acido carboxilico o del éster con glicol normalmente tiene lugar
en presencia de un catalizador. Catalizadores adecuados incluyen, pero no estan limitados a, éxido de antimonio,
triacetato de antimonio, etilenglicolato de antimonio, organomagnesio, 6xido de estafo, alcoxidos de titanio,
dilaurato de dibutilestafno, y 6xido de germanio. Estos catalizadores se pueden usar en combinacién con acetatos o
benzoatos de cinc, manganeso, o magnesio. Se prefieren catalizadores que comprenden antimonio.

Debido a la conveniencia de que esta estructura de la pella sea para envases alimentarios, en USA 21 CFR
177.1000-177.2910 (edicién revisada de abril de 1997) se listan otros poliésteres adecuados.

El politrimetilentereftalato (PTT) es otro poliéster preferido. Se puede preparar, por ejemplo, haciendo reaccionar
1,3-propanodiol con al menos un diacido aromatico o uno de sus alquilésteres. Diacidos y alquilésteres preferidos
incluyen acido tereftalico (TPA) o dimetiltereftalato (DMT). Por consiguiente, el PTT preferentemente comprende al
menos el 80% molar aproximadamente de TPA o DMT. Otros dioles que se pueden copolimerizar en dicho poliéster
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incluyen, por ejemplo, etilenglicol, dietilenglicol, 1,4-ciclohexanodimetanol, y 1,4-butanodiol. Acidos aromaticos y
alifaticos que se pueden usar simultdineamente para preparar un copolimero incluyen, por ejemplo, acido isoftalico y
acido sebacico.

Catalizadores preferidos para la preparacion de PTT incluyen compuestos de titanio y de circonio. Compuestos
cataliticos de titanio adecuados incluyen, pero no estéan limitados a, alquilatos de titanio y sus derivados, sales de
complejos de titanio, complejos de titanio con acidos hidroxicarboxilicos, co-precipitados de dioxido de titanio-
diéxido de silicio, y diéxido de titanio que contiene compuestos alcalinos hidratados. Ejemplos especificos incluyen
tetra-(2-etilhexil)-titanato,  tetraesteariltitanato,  diisopropoxi-bis(acetil-acetonato) de  titanio, di-n-butoxi-
bis(trietanolaminato) de titanio, tributiimonoacetiltitanato, triisopropil monoacetiltitanato, titanato del &cido
tetrabenzoico, oxalatos y malonatos de alcali-titanio, hexafluorotitanato de potasio, y complejos de titanio con acido
tartarico, acido citrico o acido lactico. Los compuestos cataliticos de titanio preferidos son tetrabutilato de titanio y
tetraisopropilato de titanio. También se pueden usar los compuestos de circonio correspondientes.

El polimero preferido de esta invencién también puede contener pequefas cantidades de compuestos de fdsforo,
tales como fosfatos, y un catalizador tal como un compuesto de cobalto, que tiende a conferir un matiz azul. Otros
agentes que se pueden incluir son absorbentes de infrarrojos tales como negro de carboén, grafito, y diversos
compuestos de hierro.

Después de la polimerizacion en fase fundida, el polimero resultante se puede colocar en el compartimento interno
(nucleo) con el polimero contaminado en la envoltura y se puede someter a la pella al procedimiento de extraccion.
Uno de dichos procedimientos de extraccion es el procedimiento de polimerizacién en fase sélida descrito a
continuacion.

Alternativamente, la polimerizacion en fase fundida descrita anteriormente se puede realizar en la pella tradicional,
seguido por una etapa de cristalizacién y a continuacion una etapa de polimerizacion en fase sélida (SSP) para
incrementar el peso molecular, medido por la viscosidad intrinseca, necesario para la fabricacion de botellas. A
continuacién el polimero limpio o virgen polimerizado en fase sélida se puede extrudir en el nicleo de la invencion.

La cristalizacion y polimerizacion se puede llevar a cabo con la reaccién en una secadora en un sistema de tipo
discontinuo. Alternativamente, la cristalizacion y polimerizacién se puede conseguir en un procedimiento en
continuo en fase sélida en el que el polimero fluye desde un reactor a otro después del tratamiento térmico
predeterminado en cada reactor.

Las condiciones de cristalizacion preferentemente incluyen una temperatura entre 100°C aproximadamente y 190°C
aproximadamente. Las condiciones para la polimerizacion en fase sélida preferentemente incluyen una temperatura
entre 200°C aproximadamente y 232°C aproximadamente, y mas preferentemente entre 215°C aproximadamente y
232°C aproximadamente. La polimerizacién en fase sélida se puede llevar a cabo durante un tiempo suficiente para
incrementar el peso molecular hasta un nivel deseado, que dependera de su aplicacion. Para una aplicacion tipica
en botella, el peso molecular preferido corresponde a una viscosidad intrinseca de entre 0,65 aproximadamente y
1,0 di/g aproximadamente, determinada mediante el ASTM D-4603-86 a 30°C en una mezcla de fenol y
tetracloroetano al 60/40 en peso. El tiempo necesario para alcanzar este peso molecular puede variar entre 8 horas
aproximadamente y 45 horas aproximadamente.

El otro componente de esta forma de realizacién es un contaminante que se puede extraer del polimero. Los
contaminantes de la invencién son aquellos contaminantes que se pueden extraer de la pella de poliéster en su
forma solida. La extraccion normalmente se produce en presencia de temperatura (150°C hasta 1°C por debajo del
punto de fusién de la pella) y una fuerza impulsora en la superficie de la pella tal como destilacién por vapor de
agua, extraccion del vacio, corriente de vapor, o corriente liquida. Ejemplos de contaminantes son los diversos
aromatizantes organicos encontrados en alimentos que migran hacia el polimero, productos quimicos domésticos,
compuestos domésticos de alto y bajo punto de ebullicion que se pueden almacenar en el contenedor, e incluso
algunos materiales poliméricos que se pueden introducir intencionadamente en la matriz polimérica principal o
mediante el procedimiento de reciclado. Los pegamentos, la poli-m-xililenadipamida (MXD6), y el cloruro de
polivinilo son ejemplos de dichos polimeros que se pueden extraer de la superficie usando una extraccién en
liquido. EI MXD6, por ejemplo, es soluble en acido férmico.

La eficacia de la eliminacion se puede demostrar usando tolueno, metanol, monometilarsenato de calcio,
cloroformo, benzofenona, y fenildecano como sustitutos de los contaminantes. La comparacion es la cantidad de
material introducido en el polimero al comienzo del procedimiento y la cantidad que permanece presente después
del procedimiento.

En una forma de realizacion, la pella se puede preparar extrudiendo el nicleo de un filamento polimérico a partir de
un prepolimero (0,52 de VI) de un copolimero de polietilentereftalato y extrudiendo una envoltura sobre el nicleo del
2 al 50% en peso aproximadamente de la pella a partir de trozos de poliéster después de su consumo lavado. A
continuacién el filamento se convierte en pellas sélidas de nicleo-envoltura. Los contaminantes se extraen de las
pellas sometiéndolas a 225°C y pasando nitrégeno a través de las pellas durante 16 horas. El tiempo de extraccion
sera el tiempo necesario para alcanzar la viscosidad intrinseca adecuada o el tiempo necesario para eliminar la
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cantidad necesaria de contaminantes. Una variacién del procedimiento de extraccion es el uso de vacio en lugar de
un barrido con nitrégeno.

En otra forma de realizacién, la capa de la envoltura después de su consumo reciclada contendra entre el 0,01 y el
8% en peso de envoltura de poli-m-xililenadipamida (nailon MXD6). A continuacién la pella se expone a acido
férmico a 95°C para extraer el nailon de la envoltura.

En las formas de realizacion anteriores, sera evidente que la superficie del material contaminado es mayor y que la
trayectoria de difusién es mas corta que si el contaminante estuviera disperso de manera homogénea por toda la
pella. Por tanto, se mejora la eficacia de los procedimientos de purificacion extractivos.

Parte experimental

Los siguientes datos demuestran la eficacia mejorada de la presente invencién. Debido a que la mayoria de
contaminantes son volatiles, se pueden extraer exponiendo el polimero al calor y a una fuerza conductora que
podria ser el barrido con un gas inerte o vacio. En los experimentos se usaron colorantes orgénicos volatiles como
sustitutos de otros contaminantes. La eficacia de eliminacién mejorada se determind midiendo el color de un
articulo elaborado a partir de las pellas tanto antes como después de la extraccion.

El experimento consistia en la pella control y la pella compartimentada del ejemplo de trabajo. En la primera serie
se preparo6 la pella control extrudiendo poliéster y afiadiendo 110 ppm de Solvent Dye 13 (SV-13) al extrusor. En el
ejemplo de trabajo se usé el mismo poliéster en la pella compartimentada. El 50% de la pella consistia en el nucleo
que estaba exento de cualquier colorante (contaminacién). Al poliéster en la envoltura se le afadié la misma
cantidad de colorante que la cantidad anadida a la pella control (110 ppm en base a la pella completa). Debido a
que la pella era 50% nucleo:50% envoltura, la envoltura contenia 220 ppm de SV-13, en peso de la envoltura.

Las pellas se cristalizaron y a continuaciéon se mezclaron en una relacién 3:1 con PET no coloreado y se moldearon
por inyeccion en una preforma, se soplaron en una botella y se midieron las L*, a*, b* de Hunter. La proximidad de
los nimeros, en particular de L*, indica que los materiales partian con la misma cantidad de colorante.

A continuacion las pellas restantes se sometieron a temperatura elevada en presencia de un barrido con nitrégeno
durante 10 horas. Después de 10 horas, las pellas se recogieron, se moldearon por inyeccion en la misma preforma
que las pellas iniciales y se volvié a medir el color.

Como se muestra en la Tabla I, el L* mas alto y el b* mas bajo del soplado de las paredes de la botella procedente
de la preforma realizada con las pellas compartimentadas demuestran que se eliminaron mas compuestos volatiles
de las pellas compartimentadas que de las pellas control mezcladas. Esto confirma la observacion de que habia
mas colorante en la parte superior de la tapa del reactor después de la extraccion de las pellas compartimentadas
que el que habia presente después de la extraccion de las pellas mezcladas.

Delta E es la raiz cuadrada de la suma de los cuadrados de cada valor a partir de su color neutro que es 100, 0, 0
para el espacio de color de L*, a*, b* y es igual a:

SQRT((100-L*)* + (a*)? +(b*)?), donde SQRT es la funcién raiz cuadrada de los niimeros entre paréntesis.

TABLA | - RESULTADOS EXPERIMENTALES

Color antes de la extraccién, mezclado a 1:3 con PET | Mezcla Pella compartimentada
no coloreado control

L* 84,3 85,0
a* 1,2 1,0
b* -6,9 -5,9
Delta E 10,4 9,1
Color después de la extraccion, sin mezclar

L* 69,8 72,5
a* 4,9 3,6
b* -21,7 -17,2
Delta E 31,4 26,0
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REIVINDICACIONES
1. Una pella compartimentada que comprende al menos dos compartimentos (1, 2, 21, 22) caracterizados porque el
primer compartimento (2, 22) con el area superficial mas grande en contacto con el aire comprende polimero
termoplastico contaminado y el segundo compartimento (1, 21) comprende polimero termoplastico no contaminado.

2. La pella compartimentada de la reivindicacién 1, en el que el polimero termoplastico compartimentado se selecciona
del grupo que consiste en polietilentereftalato reciclado y copolimeros de polietilentereftalato reciclado.

3. La pella compartimentada de la reivindicacion 2, en el que el polimero termoplastico no contaminado se selecciona
del grupo que consiste en polietilentereftalato virgen y copolimeros de polietilentereftalato reciclado.

4. Un procedimiento de purificacion de un poliéster después de su consumo que comprende:

la limpieza de trozos triturados de un poliéster después de su consumo para eliminar los contaminantes de su
superficie produciendo asi trozos de poliéster después de su consumo con la superficie limpia;

la fusion de los trozos de poliéster después de su consumo con la superficie limpia para producir un fundido de
poliéster después de su consumo;

la extrusion del fundido de poliéster después de su consumo para reducir la viscosidad intrinseca del fundido de
poliéster después de su consumo y eliminar contaminantes adicionales;

caracterizado porque dicho procedimiento comprende la formacién de un filamento compartimentado que consiste en
al menos dos compartimentos (1, 2, 21, 22) constituidos por el fundido de poliéster después de su consumo y un
fundido de poliéster virgen en el que el compartimento exterior (2, 22) préximo al aire consiste en el fundido de poliéster
después de su consumo y el compartimento interno (1, 21) consiste en el fundido de poliéster virgen;

la solidificacién y la formacion de pellas del filamento compartimentado para obtener pellas compartimentadas sélidas;
y

la extraccién de los contaminantes de las pellas compartimentadas sélidas.

5. El procedimiento de la reivindicacion 4, en el que el poliéster después de su consumo supone menos del 35% en
peso de la pella compartimentada.

6. El procedimiento de la reivindicaciéon 5 en el que la etapa de extraccién comprende el mantenimiento de las pellas
compartimentadas en un intervalo de temperaturas entre 150°C y 1°C por debajo del punto de fusion de la pella y la
eliminacion de los contaminantes de la superficie de la pella.

7. El procedimiento de la reivindicacién 6, en el que la etapa de eliminacién de los contaminantes de la superficie
comprende el mantenimiento de las pellas en un entorno de extraccion del vacio.

8. El procedimiento de la reivindicacién 6, en el que la etapa de eliminacién de los contaminantes de la superficie
comprende el paso de vapor sobre las pellas.

9. El procedimiento de la reivindicacion 8, en el que el vapor es no reactivo al poliéster después de su consumo en la
pella compartimentada.

10. El procedimiento de la reivindicacion 9, en el que el vapor es un gas inerte, o una mezcla de gases inertes.

11. El procedimiento de la reivindicacion 5, en el que la etapa de extraccion comprende la exposicion de las pellas
compartimentadas a un liquido que elimina al menos un contaminante.

12. El procedimiento de la reivindicacion 11, en el que la poliamida es soluble en el liquido.

13. El procedimiento de la reivindicacion 12 en el que el liquido es acido férmico o etilenglicol.
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