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ES 2370571 T3

DESCRIPCION
Pelicula de poliéster con orientacion biaxial, y procedimiento para su fabricacién
Campo de lainvencién

La presente invencion se refiere a una pelicula de poliéster con orientacion biaxial y al procedimiento para fabricarla.
Mas particularmente, se refiere a una pelicula de poliéster con orientacién biaxial que posee una propiedad de de-
formacion sencilla y uniforme, una elipticidad no mayor que 0,6, un coeficiente de Poisson no menor que 0,7 (con un
alargamiento mayor que 25%), y una entalpia residual en el intervalo de 12 a 20%, una reduccion continua del area
residual de pelicula hasta un alargamiento de 100%, y al procedimiento para fabricarla. Dicha pelicula de poliéster
con orientacion biaxial tiene caracteristicas de deformacion sencillas y uniformes en la aplicacién de tension mecéni-
ca y/o térmica, y es Util en aplicaciones de envasado y embalaje de gama alta.

ANTECEDENTES Y TECNICA ANTERIOR DE LA INVENCION

En la aplicacién de peliculas polimeras para el envasado, se requiere una excelente deformaciéon uniforme de la
pelicula en todas las direcciones para envolver estrechamente los productos, a la vez que permite ver el producto sin
ninguna distorsion. El envasado incluye envolver materiales tales como frascos de perfume, botellas de vino, canas-
tillas, bombones de chocolate con licor, velas exoéticas, huevos de pascua, panes, velas, chocolates, caramelos,
productos de confiteria y cualquier otro material que requiere un embalaje ajustado.

En la actualidad, los fabricantes de estas peliculas polimeras para las citadas aplicaciones exigen que los materiales
de embalaje tengan un alto rendimiento, preserven el aroma, sabor y forma del producto, un excelente aspecto vi-
sual y, al mismo tiempo, que no sean perjudiciales para el medioambiente. El desafio radica en encontrar un emba-
laje apropiado que posea las propiedades correctas, incluida una deformacion residual uniforme excelente y facil-
mente alcanzable, resistencia al desgarro, flexible y estéticamente aceptable.

Las peliculas utilizadas habitualmente en dichas aplicaciones son celofan, cloruro de polivinilo (PVC), polietileno de
alta densidad (HDPE, por sus siglas en inglés), polipropileno moldeado, etc. Sin embargo, los inconvenientes aso-
ciados con la pelicula de celofan es que estas requieren recubrimientos de barrera adicionales contra la humedad, y
las peliculas de PVC tienen problemas medioambientales. Las peliculas de poliolefinas no tienen la capacidad para
alcanzar las propiedades mecéanicas deseadas, y que son necesarias para las aplicaciones de embalaje. Asi mismo,
tampoco se prefieren las peliculas de celofan porque su coste de produccion es elevado debido a la necesidad de
tratar los contaminantes toxicos emitidos durante su fabricacién. Por otra parte, las peliculas de polietileno o polivini-
lo con orientacion uniaxial exhiben el problema de una propiedad de deformacion insuficiente para lograr un embala-
je de ajuste estable, incluido el embalaje con torsion.

Por lo tanto, existe la necesidad de producir una pelicula de este tipo y ha habido intentos de fabricar peliculas poli-
meras dotadas de buenas propiedades de embalaje, unidas a propiedades mecanicas y quimicas adecuadas, exen-
tas de problemas medioambientales y de higiene alimentaria.

Por consiguiente, con el objetivo de superar los inconvenientes de las peliculas polimeras mencionados anterior-
mente, los inventores han dado a conocer una pelicula de poliéster con orientacién biaxial, que posee multiples
ventajas con respecto a las peliculas disponibles en el comercio, hechas de celofan, PVC, poliolefinas, etc. Teniendo
en consideracion la creciente demanda actual y la que se prevé para campos de embalaje de gama alta, existe la
necesidad de peliculas capaces de una deformacion uniforme y sencilla para llevar a cabo un envasado cémodo y
facil. La pelicula de la presente invencion tiene una excelente propiedad de deformacion, rigidez, resistencia a la
puncién, propiedades Opticas perfectas y facilidad de procesamiento. Exhibe méas area por masa unitaria, por lo que
es mas econdOmica que la mayoria de las peliculas restantes. Los autores de la presente invencién han hecho el
esfuerzo de producir peliculas estables, de buena calidad y gran eficacia, sin generar pérdidas de productividad, y
apropiadas para ser usadas en maquinas de alta velocidad.

El documento WO 2006001659 describe una pelicula de poliéster con orientacion biaxial que tiene 70 grados o me-
nos de plegabilidad, en donde la plegabilidad se obtiene plegando la pelicula por la mitad, usando un Gradiente
Térmico bajo condiciones de 0,2 MPa de presion, 1 seg y temperatura ambiente y calculando, después de 30 minu-
tos, el grado de la porcion plegada.

El documento EP 1582967 describe una pelicula de poliéster, con orientacion biaxial, transparente y eléctricamente
conductora que comprende un recubrimiento que contiene particulas conductoras de 6xido de indio-estafio y/o parti-
culas de 6xido de antimonio-estafio; y otros componentes conductores hallados en el recubrimiento que comprende
particulas de éxido de indio-estafio y/o particulas de oxido de antimonio-estafio, 0 en una capa en contacto con el
recubrimiento. También se describe un procedimiento para producir la pelicula mono- o multicapa de poliéster, con
orientacion biaxial, transparente y eléctricamente conductora, que comprende: (1) extruir conjuntamente, a través de
un troquel de pelicula plana, las coladas correspondientes a las capas individuales de la pelicula; (2) enfriar la peli-
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cula resultante; llevar a cabo el recalentamiento, efectuar el ajuste de rumbo que determina la orientacién biaxial, y
enfriar la pelicula; y (3) aplicar el recubrimiento a la pelicula fria.

El documento WO 2004003055 describe una pelicula de poliéster con orientacion biaxial producida a partir de un
poliéster que comprende: (1) residuos diacidos que comprenden al menos 90 por ciento en moles de residuos de
acido tereftalico, residuos de &cido naftaleno-dicarboxilico, o combinaciones de los mismos; y (2) residuos de diol
gue comprenden al menos 90 por ciento en moles de residuos de 1,4-ciclohexanodimetanol; en donde el poliéster
comprende un total de 100 por ciento en moles de residuos diacidos y un total de 100 por ciento en moles de resi-
duos de diol.

El documento EP 1602683 describe una pelicula de poliéster con orientacion biaxial que comprende un poliéster que
contiene unidades repetitivas que contienen acido 1,4-ciclohexano-dicarboxilico y 1,4-ciclohexanodimetanol como
componentes principales, y exhibe un punto de fusion no menor que 200 °C, en donde la pelicula de poliéster con
orientacion biaxial muestra un porcentaje de contraccion térmica no mayor que 5% medida a 130°C en cada una de
sus direcciones, longitudinal y anchura, y una transmitancia total de luz no menor que 90%.

El documento WO 01 10928 se refiere a una pelicula de poliéster aroméatico orientada y a un método para su fabri-
cacion. La pelicula es biodegradable, transparente y termosellable, y posee excelentes propiedades mecanicas. La
pelicula comprende un componente acido que es aproximadamente 50 a 90% en moles de &cido tereftalico, aproxi-
madamente 0,2 a 6% en moles de sal metélica de &cido sulfénico, y aproximadamente 4 a 49,8% en moles de &cido
dicarboxilico alifatico; y un componente glicol que es aproximadamente 50 a 99,9% en moles de etilenglicol y
aproximadamente 0,1 a 50% en moles de dietilenglicol. La pelicula exhibe una fuerza de sellado por impulso y una
fuerza de sellado de alta frecuencia de al menos 3 N/15 mm. Ademas, la pelicula muestra una baja transmision de
vapor de humedad, de transmision de oxigeno y transmisién de diéxido de carbono, siendo susceptible de sellado
por ultrasonidos.

El documento EP 0787760 se refiere a una pelicula de poliéster orientada que comprende 2,6-naftaleno-
dicarboxilato de polietileno que contiene un componente glicol que tiene un calor de cristalizacion de 6 a 20 Julios/g,
y que muestra una orientacion biaxial. Estas peliculas son Gtiles como pelicula de base para una cinta de grabacién
magnética o como pelicula de aislamiento eléctrico.

El documento EP 0543308 se refiere a un poliéster acuoso que comprende un componente de acido polibasico que
contiene no menos de 5% en moles, basado en la cantidad total del componente acido, de acido fenil-indano-
dicarboxilico. Se describe, igualmente, una pelicula de poliéster que se adhiere facilmente, en la que se aplica una
capa delgada del poliéster acuoso sobre al menos una cara de la pelicula de poliéster.

El documento EP 0574232 se refiere a una pelicula de poliéster con orientacién biaxial que se distingue por lo si-
guiente: (A) estd compuesta por un copoliéster aromatico que se obtiene con el uso de un compuesto de germanio
como catalizador de policondensacion, en donde el copoliéster tiene un punto de fusién en el intervalo de 210 a
245°C y una temperatura de transicion vitrea no menor que 50°C, (B) tiene un indice de refraccién en la direccién de
espesor en el intervalo de 1,505 a 1,55, y un indice de refraccién con la direccién de plano en el intervalo de 1,61 a
1,66°C, y (C) exhibe una excelente procesabilidad de conformacion cuando se lamina sobre una chapa de metal y se
somete a embuticion profunda. Esta pelicula muestra una excelente procesabilidad de conformacion, resistencia al
calor, resistencia a la fragilizacion bajo tratamientos de esterilizacion, y retencion del sabor, y es de utilidad para
recubrir superficies internas y externas de botes metalicos tales como los que contienen bebidas o alimentos.

El documento EP 0483757 describe una pelicula de poliéster con orientacion biaxial para uso en un capacitor que
exhibe una resistencia optimizada a la degradacion, cuyo poliéster tiene un componente acido en el que al menos
90% en moles es &cido tereftdlico y un componente glicol, del que al menos 97% en moles es 1,4-
ciclohexanodimetanol; en esta pelicula, la cantidad extraida con cloroformo no es mayor de 1,3% en peso por 24
horas.

El documento US 4241 170 se refiere a peliculas de poliéster modificado por la adicion al medio de reaccion, duran-
te el proceso de polimerizacion, de un polietilenglicol de alto peso molecular y una sal de metal alcalino de un éster
de &cido dicarboxilico sustituido con &cido sulfonico. Las peliculas preparadas a partir de diésteres de acido tereftali-
co en presencia de los modificadores producen peliculas que exhiben una buena permeabilidad al vapor de agua.

OBJETIVOS DE LA INVENCION

El objetivo principal de la presente invencion es ofrecer una pelicula de poliéster biaxial con una elipticidad promedio
de hasta 0,6, un coeficiente de Poisson no menor que 0,7 (con un alargamiento mayor que 25%) a lo largo de toda la
red, y una entalpia residual en el intervalo de 12% a 20%, y una reduccion continua del area residual de pelicula
hasta un alargamiento de 100%.
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Todavia un objetivo adicional de la presente invencion es ofrecer un procedimiento para preparar la pelicula de po-
liéster con orientacion biaxial, que exhibe propiedades de deformacion sencillas y uniformes en aplicaciones de
tensién mecanica y/o térmica y de utilidad en aplicaciones de embalaje de alta gama.

RESUMEN DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a una pelicula de poliéster, compuesta por una o multiples capas, con orientacion
biaxial, facilmente deformable, que tiene la elipticidad promedio, el coeficiente de Poisson y la entalpia residual es-
pecificados, y que se utiliza en aplicaciones de embalaje. La pelicula deformable de la invencién exhibe una varia-
cion de sus dimensiones bajo tensibn mecénica, y conserva la deformacion debido a que sus propiedades elasticas
son totalmente diferentes de las de una pelicula normal. La pelicula de poliéster de la presente invencion muestra
una recuperacion mucho mas baja de la tensién y, al alargamiento, muestra una elasticidad marcadamente menor,
como es evidente por su curva de alargamiento bajo una carga.

Las propiedades de la pelicula de poliéster de la presente invencién son completamente diferentes de las peliculas
de poliéster transparentes y metalizables, que no son apropiadas para el uso de una pelicula en un embalaje de
torsion, embalaje de estiramiento, embalaje para regalo y otras muchas aplicaciones similares.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Figura 1(a) es un diagrama que muestra diez muestras de 250 mm cuadrados cortadas a lo largo de la red (a lo
largo de la TD), con el fin de cubrir simétricamente la totalidad de la red.

Figura 1(b) es un diagrama que muestra la recoleccion de muestras de ocho nimeros de bandas de 25 mm de an-
cho a lo largo de 0°, 45°, 90°, 135°, 180°, 225°, 270° y 315° con respecto a la direccion de la maquina (MD) en una
muestra de 250 mm cuadrados tomada para el analisis.

Figura 2 muestra una comparacion de la elipticidad (e) para la pelicula segun la invencién y una pelicula BOPET
normal (no apta para aplicaciones deformables). Los valores promedios de “e” son 0,44 y 0,77, respectivamente,
para la pelicula segin la invencién y la pelicula normal. Los promedios han sido tomados sobre todo el ancho TD de

la pelicula.

Figura 3 muestra una comparacién del coeficiente de Poisson (p) para la pelicula segin la invencién y una pelicula
BOPET normal (no apta para aplicaciones deformables). La figura muestra una marcada diferencia en los valores de
las peliculas.

Figura 4(a) muestra la variacion de area de la pelicula segun la invencion. Muestra una pérdida considerable de area
tras el alargamiento, evidenciando de este modo una desviacion de la naturaleza eléstica de una pelicula de poliés-
ter tipica. Esta desviacion de la elasticidad demuestra que la pelicula no es capaz de recuperarse de una deforma-
cién y, por lo tanto, es facilmente deformable. La reduccién de area esta distribuida uniformemente en todas direc-
ciones, de manera paralela a la superficie de la pelicula, lo que demuestra que la deformacion esta distribuida de
manera uniforme.

Figura 4(b) muestra una pelicula de poliéster tipica, no apta para una deformabilidad sencilla, que exhibe una pe-
quefia variacion de area al alargamiento. El area al alargamiento es mayor que el area original, indicando asi la
naturaleza inherentemente elastica de la pelicula.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

En consecuencia, la presente invencion se refiere a una pelicula de poliéster con orientacion biaxial, que se distin-
gue por una elipticidad promedio no mayor que 0,6, un coeficiente de Poisson no menor que 0,7 (con un alargamien-
to mayor que 25%) a lo largo de todo el ancho de la red, y una entalpia residual en el intervalo de 12% a 20%, y una
reducciéon continua del area residual de la pelicula hasta un alargamiento de 100%. La pelicula de poliéster con
orientacion biaxial tiene una temperatura de transicion vitrea en el intervalo de 55°C a 80°C.

Adicionalmente, la elipticidad promedio de la pelicula de poliéster con orientacion biaxial es de 0,1 a 0,5, mas prefe-
rentemente 0,2 a 0,5, 0,3 a 0,5 y, de forma mas preferida, de 0,2 a 0,4y 0,2 a 0,3, el coeficiente de Poisson se en-
cuentra en el intervalo de 0,6 a 1,0 a lo largo de todo el ancho de la red, y la entalpia residual esta en el intervalo de
12% a 20%, asi como el area residual de pelicula en el intervalo de 50 a 60% con un alargamiento de 75%.

Dicha pelicula de poliéster tiene una propiedad de deformacion facil y uniforme.

Otro aspecto de la presente invencion se refiere a un procedimiento para preparar la pelicula de poliéster biaxial, en
donde dicho procedimiento comprende las etapas de:

a) Hacer reaccionar acido dicarboxilico y alquilenglicol junto con aditivos para obtener un poliéster fundido,
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b) Extruir dicho poliéster fundido a través de un troquel, y enfriarlo sobre rodillos refrigerados para obtener una
pelicula de poliéster transparente,

c) Calentar la pelicula de poliéster obtenida en la etapa (b) y orientarla en direcciones biaxiales, en donde las
diferencias entre ATMC (la diferencia entre la temperatura de fusion y la temperatura de cristalizacion de
dicha pelicula) y TSMD (temperatura de estiramiento en direccion de la maquina) esta en el intervalo de
45°C a 110°C, y la diferencia entre ATMC (la diferencia entre la temperatura de fusién y la temperatura de
cristalizacion de dicha pelicula) y TSTD (temperatura de estiramiento en direccion transversal) esta en el in-
tervalo de 35°C a 105°C con el fin de obtener una pelicula facilmente deformable,

d) La fijacién térmica de la pelicula deformable de la etapa (c), manteniendo una temperatura tal como la dife-
rencia entre la temperatura de fijacion térmica (TP) y la diferencia en la temperatura de cristalizacién y la
temperatura de transicién vitrea de dicha pelicula (ATCG) se encuentra en el intervalo de 30°C a 120°C, y
la diferencia entre la diferencia entre ATMC (diferencia de la temperatura de fusion y la temperatura de
cristalizacion de dicha pelicula) y TP (temperatura de fijacion térmica) esta en el intervalo de 25°C a 110°C,
durante un periodo de tiempo en el intervalo de 1,0 a 20 segundos, con una relajacién no mayor que 8% al
objeto de obtener la pelicula de poliéster deseada.

Mientras se lleva a cabo el procedimiento en la etapa (c), la diferencia entre ATMC (diferencia de la temperatura de
fusion y la temperatura de cristalizacion de dicha pelicula) y TSMD (temperatura de estiramiento en direccion de la
maquina) se encuentra, preferentemente, en el intervalo de 45°C a 100°C, 45°C a 90°C, 45°C a 85°C, mas preferen-
temente de 45°C a 80°C, 45°C a 70°C y, de forma especialmente preferida, de 45°C a 60°C y 45°C a 55°C, y la dife-
rencia entre ATMC (diferencia de la temperatura de fusion y la temperatura de cristalizacion de dicha pelicula) y
TSTD (temperatura de estiramiento en direccion transversal) se encuentra, preferentemente, en el intervalo de 35°C
a 105°C, 35°C a 90°C, 35°C a 85°C, 35°C a 75°C, 35°C a 65°C y 40°C a 85°C, 45°C a 65°C, 45°C a 60°C, con el fin
de obtener una pelicula facilmente deformable.

El acido dicarboxilico empleado para llevar a cabo el procedimiento se selecciona del grupo consistente en acido
2,6-naftaleno-dicarboxilico, acido isoftalico y &acido ftalico, &cidos dicarboxilicos alifaticos tales como &cido adipico
ylo ésteres de los mismos, junto con tereftalato dimetilico o acido tereftalico, cuando se usan como grupo de acidos
dicarboxilicos y mezclas de los mismos.

El alquilenglicol empleado para llevar a cabo el procedimiento se selecciona del grupo consistente en dietilenglicol,
propilenglicol, butanodiol, hexanodiol, neopentilglicol, trans-1,4-ciclohexanodiol y cis-1,4-ciclohexanodiol, junto con
etilenglicol cuando se utilizan como grupo de alquilenglicoles y sus mezclas.

En el presente procedimiento, en la etapa (a), se mezclan el acido dicarboxilico y el alquilenglicol en una proporcion
de 1:0,3 a 1:0,5, y los aditivos son agentes antibloqueo, antioxidantes y estabilizadores.

En todavia un aspecto adicional de la presente invencion, en la etapa (b) la extrusion del poliéster fundido se lleva a
cabo a una temperatura en el intervalo de 250°C a 300°C. Adicionalmente, en la etapa (b), el enfriamiento se lleva a
cabo a una temperatura en el intervalo de 30°C a 50°C.

En la etapa (c) del presente procedimiento, la diferencia de temperatura ATMC de dicha pelicula con la temperatura
de estiramiento en direccion de la maquina (TSMD) se encuentra, preferentemente, en el intervalo de 55°C a 95°C,
55°C a 80°C y 55°C a 65°C.

En la etapa (d) del presente procedimiento, la temperatura de fijacion térmica (TP) se selecciona a partir de las si-
guientes condiciones:

TP max-ATCG (diferencia entre la temperatura de cristalizacion y la temperatura de transicion vitrea de la pelicula
de poliéster) se encuentra en el intervalo de 30°C a 120°C, mas preferentemente 40°C a 110°C y, de forma espe-
cialmente preferida, 45°C a 105°C, y ATMC-TP max esta en el intervalo de 15°C a 100°C, mas preferentemente
25°C a 90°C vy, de forma especialmente preferida, 30°C a 85°C, y

TP min-ATCG se encuentra en el intervalo de 20°C a 70°C, mas preferentemente 30°C a 80°C y, de forma espe-
cialmente preferida, 40°C a 90°C, y ATMC-TP min esta en el intervalo de 65°C a 110°C, mas preferentemente 55°C
a 100°C y, de forma especialmente preferida, 50°C a 95°C.

En todavia otro aspecto de la presente invencion, en la etapa (d) la temperatura de fijacion térmica (TP) se seleccio-
na de la forma descrita en este documento.

La pelicula producida por el procedimiento anteriormente mencionado esta equipada opcionalmente con recubri-
mientos antiestaticos con una resistividad de superficie menor que 10™ ohmios cm.
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Adicionalmente, dicha pelicula es apropiada para recubrimientos de SiOx y AlOx y, opcionalmente, esta metalizada
al vacio.

Dicha pelicula tiene un espesor en el intervalo de 1 a 100 micrometros.

La presente invencion se refiere a una pelicula de poliéster de una o miltiples capas, con orientacion biaxial y facil-
mente deformable, con la elipticidad promedio, el coeficiente de Poisson y la entalpia residual especificados, que se
utiliza en aplicaciones de embalaje.

Peliculas de poliéster apropiadas para este prop6sito son las que se preparan a partir de etilenglicol y acido tereftali-
co (o tereftalato dimetilico). Ademas de esto, cuando resulte adecuado, pueden contener unidades de acidos dicar-
boxilicos aromaticos tales como &acido 2,6-naftaleno-dicarboxilico, &cido isoftalico, acido ftalico, acidos dicarboxilicos
alifaticos tales como acido adipico, acido sebacico y, entre los acidos dicarboxilicos cicloalifaticos, los acidos ciclo-
hexano-dicarboxilicos (en particular, el acido ciclohexano-1,4-dicarboxilico); también se pueden utilizar otros alqui-
lenglicoles tales como dietilenglicol, propilenglicol, butanodiol, hexanodiol y neopentilglicol y, entre los dioles alicicli-
cos, trans-1,4-ciclohexanodiol y cis-1,4-ciclohexanodiol, dioles arométicos tales como hidroquinona, resorcinol, 4,4'-
dioxi-difenol y 2,6-naftalenodiol.

La pelicula de poliéster de la presente invencién contiene aditivos apropiados tales como agentes antibloqueo, anti-
oxidantes y estabilizadores; pueden estar presentes de forma individual o combinada.

En el proceso de extrusién para la produccién de esta pelicula, se extruye polimero fundido a través de un troquel y
se enfria sobre un rodillo refrigerado como una pelicula de poliéster transparente normal, en forma de una pre-
pelicula sustancialmente amorfa; a continuacién, esta pelicula se calienta nuevamente y se orienta en orientacion
biaxial secuencial o en una orientacion biaxial simultanea.

Al objeto de obtener la pelicula de poliéster con orientacion biaxial deseada, se requieren las siguientes condiciones
de procesamiento:

Con respecto al estiramiento en direccién longitudinal, las condiciones de estiramiento necesitan una temperatura de
superficie del rodillo de calentamiento de 70°C a 110°C. En lo sucesivo, esta temperatura se denomina TSMD.

El valor preferido de TSMD debe estar comprendido entre TSMD max y TSMD min.
En donde TSMD max = temperatura de estiramiento maxima permisible en MD
TSMD min = temperatura de estiramiento minima permisible en MD

Y TSMD max y TSMD min deben satisfacer las condiciones siguientes:

ATMC-TSMD max = 45°C a 90°C, mas preferentemente ATMC-TSMD max = 50°C a 95°C y, de forma especial-
mente preferida, ATMC-TSMD max = 55°C a 95°C.

ATMC-TSMD min = 65°C a 110°C, mas preferentemente ATMC-TSMD min = 60°C a 105°C y, de forma especial-
mente preferida, ATMC-TSMD min = 55°C a 100°C.

En donde ATMC =TM - TC y TM = temperatura de fusién en °C y TC = temperatura de cristalizacion en °C.

Proporcion de estiramiento en el intervalo de 1,5 a 3,5, determinada por una proporcion de velocidad de rotacion de
un rodillo calentado y de giro lento (corriente arriba) y un rodillo calentado de giro rapido (corriente abajo).

Con respecto al estiramiento en direccion transversal (TD), las condiciones de estiramiento requieren aproximada-
mente 90°C a 120°C en un dispositivo “tenter” y una proporcion de estiramiento de aproximadamente 3,0 a 5,0
usando un dispositivo “tenter” en el que ambos extremos de la pelicula se fijan con clips. En lo sucesivo, esta tempe-
ratura se denomina TSTD.

El valor preferido de TSTD debe estar comprendido entre TSTD max y TSTD min.
En donde TSTD max = temperatura de estiramiento maxima permisible en TD
TSTD min = temperatura de estiramiento minima permisible en TD

Y TSTD max y TSTD min tienen las siguientes condiciones:

ATMC-TSTD max = 35°C a 85°C, mas preferentemente ATMC-TSTD max = 40°C a 90°C y, de forma especialmen-
te preferida, ATMC-TSTD max = 45°C a 90°C.
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ATMC-TSTD min = 55°C a 105°C, mas preferentemente ATMC-TSTD min = 50°C a 100°C y, de forma especial-
mente preferida, ATMC-TSTD min = 50°C a 95°C.

ATMC =TM - TC, en donde TM = temperatura de fusién en °C y TC = temperatura de cristalizacion en °C.

Adicionalmente, la pelicula faciimente deformable de la presente invencion puede fijarse de forma térmica en
aproximadamente 1,0 a 20 segundos en el espacio posterior de un “tenter”, con una relajacion menor que 8%, mas
preferentemente menor que 5y, de forma especialmente preferida, menor que 3%.

El valor preferido de la temperatura de fijacion térmica debe estar, esencialmente, comprendido entre TP max y TP
min,

en donde TP max y TP min tienen las siguientes relaciones:

TP max-ATCG = 30°C a 120°C, mas preferentemente = 40°C a 110°C y, de forma especialmente preferida, = 45°C
a 105°C, y ATMC-TP max = 15°C a 100°C, mas preferentemente ATMC-TP max = 25°C a 90°C y, de forma espe-
cialmente preferida, ATMC-TP max = 30°C a 85°C.

TP min-ATCG = 20°C a 70°C, mas preferentemente TP min-ATCG = 30°C a 80°C y, de forma especialmente prefe-
rida, TP min-ATCG = 40°C a 90°C, y ATMC-TP min = 65°C a 110°C, mas preferentemente ATMC-TP min = 55°C a
100°C y, de forma especialmente preferida, ATMC-TP min = 50°C a 95°C.

en donde ATCG = TC-TG, TC = temperatura de cristalizacién en °C y TG = temperatura de transicion vitrea en °C.

Las peliculas fabricadas con las condiciones de procedimiento anteriores exhiben una elipticidad promedio (de la
elipse al maximo alargamiento) no mayor que 0,6, preferentemente 0,45, a lo largo de todo el ancho de la red, un
coeficiente de Poisson (a un alargamiento mayor que 25%) no menor que 0,7, preferentemente no menor que 0,8 a
lo largo de todo el ancho de la red de pelicula, y una entalpia residual no menor que 12%, preferentemente 15% y un
area residual de pelicula (a un alargamiento de 75%) de 50 a 60%.

Es de destacar que la pelicula de la presente invencion, con las caracteristicas mencionadas anteriormente, exhibe
una excelente propiedad de deformacion y es particularmente utilizable en aplicaciones que implican un embalaje en
magquinas de alta velocidad, siendo totalmente diferente de la peliculas de poliéster normales.

En la forma de realizacion preferida, el espesor de la pelicula de orientacién biaxial de la invencion se encuentra, por
lo general, en el intervalo de 1 a 100 micrémetros, preferentemente 10 a 50 micrometros y, preferentemente, 12 a 36
micrometros.

Adicionalmente, la presente pelicula puede recibir un tratamiento de superficie adecuado por descarga corona,
plasma, tratamiento quimico de la manera conocida convencionalmente.

Adicionalmente, la presente pelicula comprende compuestos antiestaticos apropiados para uso interno, o en recu-
brimientos para uso externo, para lograr una resistividad de superficie deseada de la pelicula menor que 10 oh-
mios-cm. Los compuestos/recubrimientos antiestaticos son bien conocidos en la técnica tales como, por ejemplo,
sulfonatos de alquilo, ésteres de glicerol, aminas y amidas alifaticas de cadena larga, ésteres de fosfato, sales de
amonio cuaternario, polietilenglicoles, ésteres de polietilenglicol y aminas alifaticas etoxiladas de cadena larga, fosfa-
tos de alcohol neutralizados, etc.

Adicionalmente, la presente pelicula recibe, de manera apropiada, depdsitos de vapores metalicos para aplicaciones
metalizadas de, por ejemplo, metales conocidos tales como aluminio, silicio, etc., mas preferentemente aluminio.
También se utilizan aplicaciones de recubrimientos de SiOx y AlOx.

La pelicula segin la invencion producida por medio de dichos parametros procedimentales y que alcanza, de este
modo, las propiedades de elipticidad de alargamiento, coeficiente de Poisson, entalpia residual, y area residual es-
pecificadas, es capaz de satisfacer todos los objetivos de producir una pelicula facilmente deformable con propieda-
des superiores de deformacidn, y que se pueden utilizar para diversos tipos de aplicaciones de embalaje.

Se utilizaron los siguientes métodos de ensayo para caracterizar las peliculas.
Métodos de ensayo
Método de preparacién de muestras:

Se cortaron a lo largo de la red (a lo largo de TD) diez muestras de 250 mm cuadrados cada una, con el fin de cubrir
simétricamente toda la red tal como se muestra en la Figura 1(a). Cada muestra se volvié a cortar en ocho bandas
de 25 mm de ancho a lo largo de 0°, 45°, 90°, 135°, 180°, 225°, 270° y 315° con respecto a la direccion de la maqui-
na (MD), tal como se muestra en la Figura 1(b). Cada banda de 25 mm de ancho se monté entre los mandriles de un
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“dispositivo de ensayo de tensién” mecanico y se marco una longitud de 100 mm en la muestra para medir las pro-
piedades de elipticidad promedio, coeficiente de Poisson y area residual.

Elipticidad promedio (de la elipse de maximo alargamiento):

La elipticidad define la orientacion de los cristaloides polimeros, en donde valores mas elevados indican un grado de
orientacion mayor.

La medicion de la elipticidad promedio (de la elipse de maximo alargamiento) y los célculos se llevaron a cabo del
modo siguiente:

Método de medicion:

Cada conjunto de ocho bandas se someti6 a la medicion de los valores de méaximo alargamiento en todos los angu-
los, usando un dispositivo de ensayo de carga-alargamiento, actuando a una velocidad de 100 mm/min.

Se promediaron los valores de alargamiento maximo de 0/180, 45/225, 90/270, 135/315. El eje mayor (a) se toma
como el mayor de los cuatro valores citados. El eje menor (b) es el valor perpendicular al eje mayor.

La elipticidad ‘e’ se calcula con la férmula:
e = [1-b?/a’>®
(en donde los valores del eje mayor y eje menor son los valores observados)

Las diez muestras se midieron de acuerdo con este método con el objetivo de cubrir |a totalidad de la red de la peli-
cula.

Los valores de elipticidad y el valor de elipticidad promedio al maximo alargamiento de la elipse para peliculas tanto
segun la invencién, como normales se trazaron como se muestra en la Figura 2.

Coeficiente de Poisson

Con el objetivo de conservar la deformacion, la pelicula debe cruzar su limite de elasticidad durante su aplicacion
prevista. Uno de los indicadores que caracterizan esta propiedad es un valor superior del coeficiente de Poisson, tal
como se define mas adelante, en comparacion con una pelicula de poliéster normal.

El coeficiente de Poisson (p), en este contexto, se define por la relacion de la tension de contraccion transversal (g
transversal) con respecto a la tension de contraccion longitudinal (g longitudinal).

(p) = - ¢ transversal/ ¢ longitudinal

La tension longitudinal (e longitudinal) se define como la variacion de longitud (AL) dividida por la longitud original (L).
La tensidn transversal (¢ transversal) se define como la variacién del ancho (AW) dividida por el ancho original (W).
Método de medicion:

El conjunto de ocho bandas se someti6 a la medicion del porcentaje de alargamiento longitudinal (E%) y de la con-
traccion lateral (D%) a una velocidad de 100 mm/min.

La banda se sometié a una carga. A los porcentajes de alargamiento longitudinal (E%) de 5%, 10%, 15%, 25%, 35%,
50%, 75% y 100% se midio el ancho (W mm) en el punto central de la banda alargada mediante una escala montada
horizontalmente. El porcentaje de contraccién lateral D% se define como:

D% = [{(25-w)/25} x 100] %
El coeficiente de Poisson (p) se define como p = D%/E%

Se trazaron las curvas de % de alargamiento frente a los coeficientes de Poisson de las peliculas segun la invencion
y hormales tal como se muestra en la Figura (3).

Entalpia residual y entalpia de fusién

La entalpia residual y la entalpia de fusion de la pelicula segun la invencién se estudiaron usando Calorimetria Dife-
rencial de Barrido (DSC) (Shimadzu, modelo DSC-60).
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La pelicula se calentdé desde 30°C hasta 300°C, a una velocidad de 10°C/min en atmdsfera de nitrégeno, con un
caudal de 40 ml/min.

La pelicula de poliéster de la presente invencién mostrd, tras el primer calentamiento, un pico exotérmico en el inter-
valo de 72°C a 110°C, con un valor de AH; = 12-20 J/g y un pico endotérmico a 240°C-260°C, con una entalpia de
fusion de 46 a 50 J/g.

El pico exotérmico indicado anteriormente representa una entalpia residual existente en la pelicula. Ello se debe a la
cantidad y a la disposicién espacial de regiones cristalinas y amorfas, y al método de fabricacion.

Tg, Tcy Tm
Las temperaturas mencionadas anteriormente, es decir, Tg, Tc y Tm, se midieron también usando la misma DSC.
Resistividad de superficie

La resistividad de superficie de la presente pelicula segun la invenciéon se midié de acuerdo con la norma ASTM D-
257. La resistividad de superficie hallada estuvo en el intervalo de 110 a 1*10™.

Arearesidual
Método de medicién:

La longitud alargada residual (L+dL) y el ancho lateral contraido lateral (W-dW) se midieron usando un dispositivo de
ensayo de tensién mecanico y una escala montada horizontalmente, empleando un método similar al de la medicion
del coeficiente de Poisson. Tras alcanzar el alargamiento, se retuvo la tensién durante 2 minutos y se relajo. El alar-
gamiento residual (dL) y la contraccién residual (dW) se midieron usando una escala de medicion. Los valores de A
y A se obtuvieron de la forma siguiente:

Método de célculo:

Para una banda de longitud determinada L (longitud original) y ancho especifico W (ancho original), alargamiento
residual (dL) y contraccion lateral residual (dW), el &rea A y el area residual A, estan determinadas por

A=LW
A = (L+dL)(W-dw)

Se trazaron todos los valores de &rea residual a diferentes porcentajes de alargamiento en un grafico radar tal como
se muestra en la Figura 4(a) y Figura 4(b), para peliculas segun la invencion y normales.

Deformabilidad
La deformabilidad de la pelicula segun la invencién se clasifica de la manera siguiente:

Un éarea residual (medida al 75% de alargamiento) menor que 50% da como resultado escasas propiedades mecani-
cas y estabilidad dimensional y, por lo tanto, no apropiada para el uso previsto.

Un éarea residual (medida a 75% de alargamiento) de entre 50 a 60% se califica como excelente. Un area residual
mayor que 60% tiene baja deformabilidad y se califica como escasa. (Todas las mediciones de area residual se
refieren a un alargamiento de 75%).

Las ventajas de la invencion descrita se alcanzan, por consiguiente, de manera econémica, practica y sencilla. Aun-
que se han mostrado y descrito aspectos preferidos y configuraciones ejemplares, se debe entender que para los
expertos en la técnica resultaran evidentes otras diversas modificaciones y configuraciones adicionales. Se pretende
que las formas de realizacion y configuraciones especificas descritas en este documento ilustren las formas preferi-
das y mas adecuadas para llevar la invencion a la practica y no se deben interpretar como limitaciones del alcance
de la invencion.

Ejemplo 1

Se mezclan &cido tereftalico y etilenglicol purificados en una proporcion molar de 1:1,2. Se prepara una suspension
a temperatura ambiente y se lleva a cabo una reaccién de esterificacion con agitacién a 260°C y presion atmosfeérica.
Se retira por destilacién el agua formada durante la reaccion.

Se agrega acido fosférico como estabilizador con 20 ppm de fésforo y se agregan también 300 ppm de triéxido de
antimonio como catalizador de policondensacion. A continuacion, se lleva a cabo la policondensacién, con agitacion,
a 280°C y una presion de 1 mbar.
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Se alcanza la VI deseada de 0,62 midiendo el torque en rpm del agitador.
La colada de polimero obtenida de este modo se extruy6 del troquel y se sometié a granulacion para crear chips.

Estos chips se secan a una temperatura de 160°C, con una humedad menor que 50 ppm, y se alimentan a la extru-
sora.

Los chips secos se fundieron y extruyeron para formar la pelicula, bajo las siguientes condiciones.

La pelicula se estiré 3,25 veces en MD, a una TSMD segin ATMC-TSMD de 65°C, y en TD a una TSTD segun
ATMC-TSTD de 65°C en 4,0 ocasiones. La pelicula estirada se somete a fijacion térmica en un horno a TP segun
TP-ATCG de 75°C, con una relajacion de 2%.

Ejemplo 2
El proceso se lleva a cabo como se describe en el Ejemplo 1, con las condiciones siguientes:

La pelicula se estiré 3,0 veces en MD, a una TSMD segun ATMC-TSMD de 55°C, y en TD a una TSTD segun
ATMC-TSTD de 75°C en 3,5 ocasiones. La pelicula estirada se somete a fijacién térmica en un horno a TP segln
ATMC-TP de 85°C, con una relajacion de 3%.

Ejemplo 3
El proceso se lleva a cabo como se describe en el Ejemplo 1, con las condiciones siguientes:

La pelicula se estir6 3,5 veces en MD, a una TSMD segin ATMC-TSMD de 75°C, y en TD a una TSTD segun
ATMC-TSTD de 55°C en 4,25 ocasiones. La pelicula estirada se somete a fijacién térmica en un horno a TP segln
ATMC-TP de 90°C, con una relajacion de 0%.

Ejemplo 4

Se repitieron todas las condiciones operativas como en el Ejemplo 1, excepto una temperatura de fijacion térmica TP
segun ATMC-TP de 110°C, con una relajacion de 1%.

Ejemplo 5

Se repitieron todas las condiciones operativas como en el Ejemplo 1, excepto una temperatura de fijacion térmica TP
segun ATMC-TP de 110°C, con una relajacion de 2%.

Ejemplo comparativo 1
Todos los parametros operativos se seleccionaron como en el Ejemplo 1, excepto TSTD y TP.

TSTD, segun ATMC-TSTD, de 30°C. La pelicula estirada se somete a fijacion térmica en el horno a una TP, segun
TP-ATCG, de 130°C.

Ejemplo comparativo 2
Todos los parametros operativos se seleccionaron como en el Ejemplo 1, excepto TSMD y TP.

TSMD, segin ATMC-TSMD, de 30°C. La pelicula estirada se somete a fijacion térmica en el horno a TP, segin TP-
ATCG, de 10°C.

En las peliculas preparadas con diferentes condiciones de procesamiento se midieron la elipticidad, el coeficiente de

Poisson y la entalpia residual. En estas muestras se comprobaron las areas de pelicula residual y se compararon en
la Tabla 1 siguiente.

10



10

ES 2370571 T3

Tabla 1
Ejemplo | ATMC- ATMC- ATMC- TP- Elipticidad | Coeficiente | Entalpia | Deforma-
TSMD °C TSTD TP °C ATCG de Poisson | residual bilidad
°C © Julios/g
Ej. 1 65 65 - 75 0,4 0,85 19 Excelente
Ej. 2 55 75 85 - 0,5 0,75 19 Excelente
Ej. 3 75 55 90 - 0,4 0,90 18 Excelente
Ej. 4 65 65 40 - 0,4 0,85 16 Excelente
Ej. 5 65 65 110 - 0,5 0,85 12 Excelente
EC. 1 65 30 - 130 0,7 0,50 10 Escasa
EC.2 30 65 - 10 0.8 0,40 6 Escasa
VENTAJAS
1. Peliculas uniforme y facilmente deformables para aplicaciones cdmodas y sencillas de embalaje, incluidos
embalajes de alta gama.
2. La pelicula segun la invencion tiene excelentes propiedades de deformacion, rigidez, resistencia a la pun-
cién, perfectas propiedades 6pticas y facilidad de procesamiento.
3. La pelicula segun la invencién es suficientemente estable para ser usada en maquinas de alta velocidad.
4, La pelicula segun la invencién se puede producir con un buen nivel de calidad, sin afectar a la productividad
y eficiencia.
5. Tiene una mayor area por masa unitaria, por lo que es mas econdémica que la mayoria de las peliculas res-

tantes.
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REIVINDICACIONES

1. Una pelicula de poliéster con orientacién biaxial, que posee una elipticidad no mayor que 0,6, un coeficiente de
Poisson no menor que 0,7 (a un alargamiento mayor que 25%) a lo largo de todo el ancho de la red, una entalpia
residual en el intervalo de 12% a 20%, y una reduccion continua del area residual hasta un alargamiento de 100%,
por lo que se alcanza una deformacion uniforme en todas las direcciones.

2. La pelicula de poliéster con orientacion biaxial segun la reivindicacién 1, en la que dicha pelicula tiene una tempe-
ratura de transicion vitrea en el intervalo de 55°C a 80°C.

3. La pelicula con orientacidn biaxial segun la reivindicacion 1, en la que la pelicula es apropiada para todas las
aplicaciones de embalaje y similares.

4. Un procedimiento para producir la pelicula de poliéster biaxial segin la reivindicacion 1, en donde dicho procedi-
miento comprende las etapas de:

a) hacer reaccionar un acido dicarboxilico y un alquilenglicol, junto con aditivos, para obtener poliéster fundido,

b) extruir dicho poliéster fundido a través de un troquel y enfriarlo por medio de rodillos de refrigeracion, con el
fin de obtener una pelicula de poliéster transparente,

c) calentar la pelicula de poliéster obtenida en la etapa (b) y orientar dicha pelicula en direccion biaxial, en
donde la diferencia entre ATMC (la diferencia entre temperatura de fusion y temperatura de cristalizacion
de dicha pelicula) y TSMD (temperatura de estiramiento en direccién de la maquina) se encuentra en el in-
tervalo de 45°C a 110°C, y la diferencia entre ATMC (la diferencia entre temperatura de fusién y temperatu-
ra de cristalizacion de dicha pelicula) y TSTD (temperatura de estiramiento en direccion transversal) esta en
el intervalo de 35°C a 105°C, con el fin de obtener una pelicula facilmente deformable,

d) fijar de forma térmica la pelicula deformable de la etapa (c) manteniendo la temperatura de manera que la
diferencia entre la temperatura de fijacion térmica (TP) y la diferencia entre la temperatura de cristalizacion
y la temperatura de transicion vitrea de dicha pelicula (ATCG) esté en el intervalo de 30°C a 120°C, y la di-
ferencia entre ATMC (diferencia entre temperatura de fusion y temperatura de cristalizacion de dicha peli-
cula) y TP (temperatura de fijacion térmica) esté en el intervalo de 25°C a 110°C, durante un periodo de
tiempo en el intervalo de 1,0 a 20 segundos, con una relajacion no mayor que 8% con el objetivo de obtener
la pelicula de poliéster deseada.

5. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que el acido dicarboxilico se selecciona del grupo que compren-
de &cido 2,6-naftaleno-dicarboxilico, acido isoftélico, y acido ftalico, acidos dicarboxilicos alifaticos tales como acido
adipico y/o ésteres del mismo, junto con tereftalato dimetilico o acido tereftalico cuando se utiliza como grupo de
acidos dicarboxilicos y mezclas de los mismos.

6. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que el alquilenglicol se selecciona del grupo que comprende
dietilenglicol, propilenglicol, butanodiol, hexanodiol, neopentilglicol, trans-1,4-ciclohexanodiol y cis-1,4-
ciclohexanodiol, junto con etilenglicol cuando se utiliza como grupo de alquilenglicoles y mezclas de los mismos.

7. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que se mezclan en la etapa (a) el acido dicarboxilico y el alqui-
lenglicol en una proporcién de 1:0,3 a 1:0,5.

8. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que los aditivos de la etapa (a) son agentes antibloqueo, antioxi-
dantes y estabilizadores.

9. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que, en la etapa (b), la extrusién del poliéster fundido se lleva a
cabo a una temperatura en el intervalo de 250°C a 300°C.

10. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que el enfriamiento de la etapa (b) se lleva a cabo a una tempe-
ratura en el intervalo de 30°C a 50°C.

11. El procedimiento segun la reivindicacién 4, en el que, en la etapa (c), la diferencia de temperatura de ATMC de
dicha pelicula con la temperatura de estiramiento en direccién de la maquina (TSMD) se encuentra en el intervalo de
55°C a 95°C.

12. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que, en la etapa (c), la diferencia de temperatura de ATMC de
dicha pelicula con la temperatura de estiramiento en direccion transversal (TSTD) se encuentra en el intervalo de
45°C a 90°C.

13. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que, en la etapa (d), la temperatura de fijacion térmica (TP) se
selecciona de las condiciones siguientes:
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TP max-ATCG (diferencia entre temperatura de cristalizacion y temperatura de transicion vitrea de la pelicula de
poliéster) se encuentra en el intervalo de 30°C a 120°C, mas preferentemente 40°C a 110°C y, de forma especial-
mente preferida, 45°C a 105°C, y ATMC-TP max se encuentra en el intervalo de 15°C a 100°C, mas preferentemen-
te 25°C a 90°C vy, de forma especialmente preferida, 30°C a 85°C, y TP min-ATCG se encuentra en el intervalo de
20°C a 70°C, mas preferentemente 30°C a 80°C y, de forma especialmente preferida, 40°C a 90°C, y ATMC-TP min
se encuentra en el intervalo de 65°C a 110°C, mas preferentemente 55°C a 100°C y, de forma especialmente prefe-
rida, 50°C a 95°C.

14. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que la pelicula segun la reivindicacion 1 esta dotada opcional-
mente de un recubrimiento antiestatico, para obtener una resistividad de superficie de la pelicula menor que 10™
ohmios cm.

15. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que la pelicula segun la reivindicacion 1 es apropiada para
recubrimientos con SiOx y AlOx.

16. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que la pelicula segin la reivindicacion 1 esta opcionalmente
metalizada al vacio.

17. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que la pelicula segin la reivindicacion 1 exhibe un espesor en el
intervalo de 1 a 100 micrometros.
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Figura 1(a):

Diez muestras de 250 mm cuadrados se cortaron a lo largo de la red (a lo largo de TD) con el fin de cubrir simétri-
camente la totalidad de la red, tal como se muestra a continuacion.

MD
TD

Figura 1(b): Diagrama para la extraccion de muestras de ocho numeros de bandas de 25 mm de ancho a lo largo de
0°, 45°, 90°, 135°, 180°, 225°, 270° y 315° con respecto a la direccién de maquina (MD) a partir de la muestra de 250

mm cuadrados tomada para el analisis.
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Figura 2
Comparacion de elipticidad
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Figura 3

Coeficiente de Poisson vs. alargamiento (%)
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Figura 4(a)
Contraccion de area: Pelicula deformable
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Figura 4(b)
Expansion de area: Pelicula de poliéster normal
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