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DESCRIPCION
Estructuras poliméricas que comprenden un polimero hidroxilado y procedimientos para producir las mismas
Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a polimeros hidroxilados, mas especialmente, a estructuras poliméricas,
especialmente fibras, que comprenden un agente de asociacion, estructuras fibrosas que comprenden dichas
estructuras poliméricas y procesos para fabricar dichas estructuras poliméricas y/o estructuras fibrosas.

Antecedentes de la invenciéon

En la técnica se conocen las estructuras poliméricas como, por ejemplo, fibras y/o peliculas, que comprenden
polimeros hidroxilados. En WO 03/066942 A1 se describen fibras de almidon no termoplasticas sin punto de
fusién y que tienen una tensién de traccién en hiumedo aparente superior a aproximadamente 0,2 MPa. Las fibras
pueden fabricarse a partir de una composicién que comprende un almidén modificado y un agente de reticulacion.

En WO 2004/108832 A2 se describen sistemas de reticulacién adecuados para usar en una composiciéon de
polimero fundido en donde la composicién de polimero fundido comprende un polimero de hidroxilo.

En EP-1132427 A1 se describen composiciones de almidén procesables en estado fundido que contienen
almidon y aditivos. Los aditivos pueden ser plastificantes o diluyentes.

Sin embargo, hasta ahora no se han podido obtener estructuras poliméricas, especialmente en forma de fibras,
que comprendan un agente de asociacion en donde las estructuras poliméricas presenten un maximo de tension
de traccion en humedo aparente superior a 0,2 MPa y/o un diametro de fibra promedio inferior a 10 ym.

Por tanto, se necesitan estructuras poliméricas que comprendan un agente de asociacion en donde las estructuras
poliméricas presenten un maximo de tension de traccion en hiumedo aparente superior a 0,2 MPa y/o un diametro de fibra
aparente inferior a 10 ym, bandas que comprendan dichas estructuras poliméricas y procesos para fabricar dichas
estructuras poliméricas.

Sumario de la invencion

La presente invencién satisface las necesidades descritas anteriormente al proporcionar estructuras poliméricas
segun se describe en la reivindicacion 1 que comprenden un agente de asociacion y/o bandas que comprenden
dichas estructuras poliméricas y procesos para fabricar dichas estructuras poliméricas y/o bandas.

En un ejemplo de la presente invencion, se proporciona una estructura polimérica no natural en forma de fibra en
la que la fibra comprende un polimero hidroxilado y un agente de asociacion, en donde la estructura polimérica
presenta un maximo de tension de traccion en humedo aparente superior a 0,2 MPa.

En otro ejemplo de la presente invencion, se proporciona un proceso para fabricar una estructura polimérica que
comprende un agente de asociacion, en donde el proceso comprende las etapas de:

a. Proporcionar una composicién que contiene polimero hidroxilado que comprende un polimero hidroxilado y
un agente de asociacion; y

b. Procesamiento de la composicidn que contiene polimero hidroxilado para formar una estructura polimérica
que comprende el polimero hidroxilado y el agente de asociacion.

Por tanto, la presente invencién proporciona una estructura polimérica que comprende un agente de asociacién, una
banda que comprende dicha estructura polimérica y un proceso de fabricacién de dicha estructura polimérica y/o
banda.

Breve descripcion de los dibujos

La Fig. 1A es una vista lateral esquematica de un cilindro de un extrusor de doble tornillo adecuado para su uso
en la presente invencion.

La Fig. 1B es una vista lateral esquematica de una configuracion de tornillo y elemento de mezclado adecuada
para usar en el cilindro de la Fig. 1A.

La Fig. 2 es una vista lateral esquematica de un proceso de sintesis de una estructura polimérica de acuerdo con
la presente invencion.

La Fig. 3 es una vista lateral parcial esquematica del proceso de la presente invencion que muestra una zona de
atenuacion.
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La Fig. 4 es una vista en planta esquematica tomada a lo largo de la linea 4-4 de la Fig. 3 y que muestra una
posible disposicion de una pluralidad de boquillas de extrusion dispuestas para proporcionar estructuras
poliméricas de la presente invencion.

La Fig. 5 es una vista similar a la de la Fig. 4 que muestra una posible disposicion de orificios para proporcionar
una zona de aire fronterizo alrededor de la zona de atenuacion.

La Fig. 6 es una vista en planta esquematica de una pieza que puede utilizarse para determinar el maximo de
tension de traccion en humedo aparente de fibras segun la presente invencion.

Descripcion detallada de la invencién
Definiciones

La expresion “estructura polimérica” en la presente memoria significa cualquier estructura fisica formada como
consecuencia de procesar una composicion que contiene polimero hidroxilado de acuerdo con la presente invencion.
Ejemplos no limitativos de estructuras poliméricas de acuerdo con la presente invencién incluyen fibras, peliculas y/o
espumas. Las estructuras poliméricas de la presente invencion son estructuras fisicas no naturales. En otras palabras, son
estructuras fisicas artificiales.

Los términos “fibra” o “filamento” en la presente memoria significan un objeto delgado, fino y muy flexible que tiene
un eje principal que es muy largo, comparado con los dos ejes, ortogonales entre si, de la fibora que son
perpendiculares al eje principal. Una fibra puede presentar una relacion dimensional de la longitud del eje mayor con
respecto al diametro equivalente de la seccion transversal de la fibra perpendicular al eje mayor superior a 100/1, de
forma mas especifica superior a 500/1 y, de forma todavia mas especifica, superior a 1000/1 e incluso, de forma
todavia mas especifica, superior a 5000/1. Las fibras pueden ser fibras continuas o sustancialmente continuas o
pueden ser fibras discontinuas.

Las fibras de polimero hidroxilado de la presente invencion pueden tener un diametro de fibra promedio inferior a
aproximadamente 50 ym y/o inferior a aproximadamente 20 ym y/o inferior a aproximadamente 10 uym y/o inferior
a aproximadamente 8 ym y/o inferior a aproximadamente 6 um y/o inferior a aproximadamente 4 ym, medido
segun el método de ensayo de medida del diametro de fibra promedio descrito en la presente memoria. Dicho tipo
de fibra puede presentar un didmetro de fibra promedio superior a aproximadamente 1 um y/o superior a
aproximadamente 2 uym y/o superior a aproximadamente 3 ym.

Las fibras de polimero hidroxilado de la presente invencién pueden incluir fibras fundidas pro soplado, fibras tejidas en
seco, fibras tejidas por rotacion, fibras ligadas por hilado, fibras cortadas, fibras huecas, fibras moldeadas, tales como
fibras multilobulares y fibras multicomponentes, especialmente fibras bicomponentes. Las fibras multicomponente,
especialmente las fibras bicomponente, pueden presentar una configuracion tipo cara-a-cara, funda-nucleo, tarta
segmentada, cinta, islas-en-el-mar, o cualquier combinacion de las mismas. La funda puede estar dispuesta de forma
continua o no continua alrededor del nucleo. La relacion en peso entre la funda y el nicleo puede ser de aproximadamente
5:95 a aproximadamente 95:5. Las fibras de polimero hidroxilado de la presente invenciéon pueden tener formas
geométricas diferentes que incluyen formas redondas, elipticas, en forma de estrella, rectangulares, triangulares, y
diversas excentricidades adicionales.

En otro ejemplo, las estructuras poliméricas de la presente invencion pueden incluir una estructura polimérica
multiconstituyente como, por ejemplo, una fibra multicomponente, que comprende un polimero hidroxilado y un agente
de asociacion de la presente invencion junto con otro polimero. Una fibra multicomponente, en la presente memoria,
significa una fibra que tiene mas de una parte separada que estan en una relaciéon espacial entre si. Las fibras
multicomponente incluyen las fibras bicomponente, que se definen como una fibra que tiene dos partes separadas en
una relacion espacial entre si. Los diferentes componentes de las fibras multicomponente pueden estar dispuestos en
regiones practicamente diferentes de la seccién transversal de la fibra y extenderse continuamente a lo largo de la
longitud de la fibra.

Un ejemplo no limitativo de esta fibra multicomponente, en particular de una fibra bicomponente, es una fibra
bicomponente en la que el polimero hidroxilado de la presente invencién representa el nucleo de la fibra y otro
polimero representa la funda que rodea, o practicamente rodea, al nucleo de la fibra. La composicion que contiene
polimero hidroxilado de la cual se deriva esta estructura polimérica puede incluir el polimero hidroxilado y el otro
polimero.

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



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2424 358 T3

Una o mas estructuras poliméricas de la presente invencion pueden ser incorporadas a un producto de estructura
multipolimérica tal como una estructura fibrosa y/o banda si las estructuras poliméricas estan en forma de fibras.
Este producto con estructura multipolimérica puede finalmente ser incorporado a un producto comercial tal como un
producto de tejido higiénico monocapa o multicapa tal como pafiuelos faciales, papel higiénico, toallitas de papel,
productos de higiene femenina, pafales, papel para escribir, nicleos tales como nucleo de tejido, y otros tipos de
productos de papel.

Una “estructura fibrosa” en la presente memoria significa una estructura de banda sencilla que comprende, al
menos, una fibra. Por ejemplo, una estructura fibrosa de la presente invencién puede comprender una o mas
fibras en las que, al menos, una de las fibras comprende una fibra de polimero hidroxilado. En otro ejemplo, una
estructura fibrosa de la presente invencion puede comprender una pluralidad de fibras en donde, al menos una (a
veces la mayoria, incluso todas) de las fibras, comprende una fibra de polimero hidroxilado. Las estructuras
fibrosas de la presente invencion pueden estar dispuestas en capas de modo que una capa de la estructura
fibrosa puede comprender una composicion diferente de fibras y/u otros materiales de otra capa de la misma
estructura fibrosa. “Banda” en la presente memoria significa una estructura fisica que comprende, al menos, una
superficie plana. En otro ejemplo, una banda es una estructura fisica que comprende dos superficies planas. Una
banda puede ser un tejido, si no hay fibras presentes dentro de la banda. Una banda que comprende una o mas
fibras puede ser una estructura fibrosa.

Pueden asociarse una o mas fibras de polimero hidroxilado de la presente invencién para formar una banda. De
forma tipica, se recogen numerosas fibras como, por ejemplo, sobre un cable y/o correa y/o miembro de moldeo
tridimensional de conformacion, para dar lugar a la asociacion de las fibras en forma de una banda.

En un ejemplo de la presente invencion, una banda y/o estructura fibrosa de la presente invencion presenta una
resistencia a la traccion en humedo total inicial superior a aproximadamente 10 g/2,54 cm (10 g/pulg).

La expresion “polimero hidroxilado” en la presente memoria significa cualquier polimero que tenga un contenido
mayor que 10% y/o mayor que 20% y/o mayor que 25%, en peso de grupos hidroxilo.

“Composicion que contiene polimero hidroxilado” en la presente memoria significa una composicion que
comprende un polimero hidroxilado (sustituido o no sustituido).

“Polimero hidroxilado no sustituido” y/o “forma no sustituida de un polimero hidroxilado” y/o “forma no sustituida
de un polimero hidroxilado sustituido” en la presente memoria significa un polimero hidroxilado en el que todos
sus restos hidroxilo originales estan intactos. En otras palabras, en el polimero hidroxilado no existen restos
hidroxilo derivatizados. Por ejemplo, un hidroxietilalmidéon no es un polimero hidroxilado no sustituido. La mera
eliminacion de hidrégeno del oxigeno en los restos hidroxilo no da lugar a un polimero hidroxilado sustituido.

“Polimero hidroxilado sustituido” y/o “forma sustituida de un polimero hidroxilo” y/o “forma sustituida de un
polimero hidroxilado no sustituido” en la presente memoria significa un polimero hidroxilado que comprende, al
menos, un derivado de un resto hidroxilo original. En otras palabras, al menos un oxigeno presente originalmente
en un resto hidroxilo se une covalentemente a un resto diferente del hidrégeno.

“Agente de asociacion” en la presente memoria significa un agente que es capaz de interaccionar con un polimero
hidroxilado modificando las propiedades de la composicion que contiene polimero hidroxilado, especialmente las
propiedades (reoldgicas) de hilado de la composicion que contiene polimero hidroxilado, sin unirse covalentemente al
polimero hidroxilado.

En la presente invencién “no natural”, utilizado con respecto a la “fibra no natural”, significa que la fibra no se
encuentra en la naturaleza en dicha forma. En otras palabras, es necesario que tenga lugar algun procesamiento
quimico de los materiales para obtener la fibra no natural. Por ejemplo, la fibra de pasta de madera es una fibra
natural; sin embargo, si la fibra de pasta de madera se procesa quimicamente como, por ejemplo, mediante un
proceso de tipo liocelular, se forma una solucién de celulosa. La solucion de celulosa puede tejerse a continuacion
para formar una fibra. Por tanto, esta fibra tejida se consideria una fibra no natural, puesto que no se encuentra en la
naturaleza en esta misma forma.

“Natural” en la presente memoria significa que una fibra y/o un material se encuentra en la naturaleza en dicha
forma. Un ejemplo de fibra natural es una fibra de pasta de madera.

“Maximo de tension de traccién en humedo aparente”, o simplemente “tension de traccién en humedo”, es una
condicion presente en una estructura polimérica como, por ejemplo, una fibra, en el punto de mayor tension (es
decir, en el “maximo” de tensién) como resultado de la deformacién mediante fuerzas externas y, mas
especificamente, fuerzas de elongacion, como se describe en el método de ensayo de la tension de traccion en
humedo descrito mas adelante. La tension es “aparente” porque para la determinacién del maximo de tension de
traccién en humedo aparente de una estructura polimérica no se tiene en cuenta un cambio, de producirse, en el
espesor promedio de las estructuras poliméricas como resultado, por ejemplo, de la alargacién de una estructura
polimérica. El maximo de tensién de traccion en humedo aparente de las estructuras poliméricas es proporcional
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a su resistencia a la traccion en estado humedo y se utiliza en la presente invencién para estimar
cuantitativamente esta ultima.

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

En la presente memoria, el término “polimero” generalmente incluye, aunque no de forma limitativa,
homopolimeros, copolimeros como, por ejemplo, copolimeros de bloque, de injerto, aleatorios y alternantes,
terpolimeros, etc., y mezclas y modificaciones de los mismos. Ademas, salvo que se encuentre limitado de otra
manera en particular, el término “polimero” incluye todas las posibles configuraciones geométricas del material.
Las configuraciones incluyen, aunque no de forma limitativa, simetrias isotacticas, atacticas, sindiotacticas y
aleatorias.

“Temperatura del proceso de hilado” en la presente memoria significa la temperatura a la que las estructruas
poliméricas del polimero hidroxilado en forma de fibras se ven atenuadas en la superficie externa de la matriz de
hilado a medida que las estructuras poliméricas de polimero hidroxilado se van formando.

Fibras

Las fibras de polimero hidroxilado de la presente invencién pueden ser de estructura polimérica. En otras
palabras, la fibra puede estar formada por uno o mas polimeros.

Las fibras de polimero hidroxilado de la presente invencién pueden ser continuas o sustancialmente continuas. En
un ejemplo, una fibra es continua si presenta una longitud superior a aproximadamente 2,54 cm (1 pulgada) y/o
superior a 5,08 cm (2 pulgadas).

Las fibras de polimero hidroxilado de la presente invencion, pueden producirse mediante reticulaciéon cruzada de dos
0 mas polimeros hidroxilados. Ejemplos no limitativos de un sistema de reticulaciéon adecuado para conseguir la
reticulacion del polimero hidroxilado comprende un agente de reticulacidon y, opcionalmente, un mediador de la
reticulacion, en el que el polimero hidroxilado es reticulado por el agente de reticulacion. Un ejemplo de un sistema
de reticulacion adecuado para usar en la presente invencién se describe en la publicaciéon de solicitud US-
2004/0249066.

En un ejemplo, la fibra de polimero hidroxilada de la presente invencion, en su conjunto, no presenta punto de
fusién. En otras palabras, la misma se degrada después de fundirse.

Ademas de las fibras de polimero hidroxilado de la presente invencién, en las bandas de la presente invencion
pueden incluirse otras fibras. Por ejemplo, las bandas pueden incluir fibras de pasta como, por ejemplo, fibras de
celulosa y/u otras fibras poliméricas ademas de las fibras de polimero hidroxilado.

En un ejemplo de la presente invencion, una fibra de polimero hidroxilado de la presente invencion presenta un
maximo de tension de traccion en humedo aparente superior a 0,2 MPa y/o superior a 0,5 MPa y/o superior a 1 MPa
ylo

En otro ejemplo de la presente invencion, una fibra de polimero hidroxilado de la presente invencion comprende al
menos aproximadamente 50% y/o al menos aproximadamente 60% y/o al menos aproximadamente 70% a
aproximadamente 100% y/o a aproximadamente 95% y/o a aproximadamente 90% en peso de la fibra de un polimero
hidroxilado.

En otro ejemplo de la presente invencién, una fibra de polimero hidroxilado de la presente invencion presenta un
pH inferior a aproximadamente 7 y/o inferior a aproximadamente 6 y/o inferior a aproximadamente 5 y/o inferior a
aproximadamente 4,5 y/o inferior a aproximadamente 4.

En otro ejemplo de la presente invencion, una fibra de polimero hidroxilado de la presente invencion comprende un agente
de asociacion. El agente de asociacién puede ser distinto y diferenciado del polimero hidroxilado. En otras palabras, el
agente de asociacion puede no estar unido covalentemente a un atomo de oxigeno de un resto hidroxilo del polimero
hidroxilado.

Polimeros hidroxilados

Los polimero hidroxilados segun la presente invencion incluyen cualquier polimero que contiene hidroxilo no sustituido, por
ejemplo, polimero hidroxilado de almidén de maiz dentado natural y/o polimero hidroxilado de almidén de maiz dentado
diluido en acido y/o algin polimero que contenga hidroxilo sustituido, por ejemplo, polimero hidroxilado de
hidroxietilalmidén.

En un ejemplo, el polimero hidroxilado de la presente invencion incluye més de 10% y/o mas de 20% y/o més de
25% en peso de restos hidroxilo.
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Ejemplos no limitativos de polimeros hidroxilados segun la presente invencion incluyen, polioles como, por
ejemplo, poli(alcohol vinilico), derivados de poli(alcohol vinilico), copolimeros de poli(alcohol vinilico), almidén,
derivados de almidoén, copolimeros de almidén, quitosana, derivados de quitosana, copolimeros de quitosana,
celulosa, derivados de celulosa como, por ejemplo, derivados de éter y éster de celulosa, copolimeros de
celulosa, gomas, arabinanos, galactanos, proteinas y otros polisacaridos diferentes y mezclas de los mismos.

Las clases de polimeros hidroxilados se definen a partir de la cadena principal del polimero hidroxilado. Por
ejemplo, el poli(alcohol vinilico) y los derivados de poli(alcohol vinilico) y los copolimeros de poli(alcohol vinilico)
pertenecen a la clase de polimeros hidroxilados de tipo poli(alcohol vinilico), mientras que el amidon y los
derivados de almidén pertenecen a la clase de polimeros hidroxilados de tipo almidén.

Los polimeros hidroxilados de la presente invencién pueden tener un peso molecular promedio en peso superior a
aproximadamente 10.000 g/mol y/o superior a aproximadamente 40.000 g/mol y/o de aproximadamente 10.000 a
aproximadamente 80.000.000 g/mol y/o de aproximadamente 10.000 a aproximadamente 40.000.000 g/mol y/o de
aproximadamente 10.000 a aproximadamente 10.000.000 g/mol. Pueden usarse polimeros hidroxilados de mayor
y menor peso molecular junto con polimeros hidroxilados que tienen pesos moleculares promedio en peso dentro
de los intervalos anteriormente indicados.

Las modificaciones bien conocidas de polimeros hidroxilados como, por ejemplo, polisacaridos, por ejemplo,
almidones naturales, incluyen modificaciones quimicas y/o modificaciones enzimaticas. Por ejemplo, el almidén
natural puede ser diluido con acido, hidroxi-etilado, hidroxi-propilado, y/u oxidado. Ademas, el polimero
hidroxilado puede comprender polimero hidroxilado de tipo almidén de maiz dentado natural.

En otro ejemplo, el polimero hidroxilado de la presente invencién comprende un polimero hidroxilado de almidén. El
polimero hidroxilado de almidén puede ser polimero hidroxilado de almidén diluido en acido y/o polimero hidroxilado de
almidén cocinado en medio alcalino. El polimero hidroxilado de almiddn puede derivarse de maiz, patata, trigo, tapioca y
similares. La relacion de peso de amilosa a amilopectina en el polimero hidroxilado de almidon puede ser de
aproximadamente 10:90 a aproximadamente 99:1. En un ejemplo, el polimero hidroxilado de almidén comprende de al
menos aproximadamente 10% y/o al menos aproximadamente 20% a aproximadamente 99% y/o a aproximadamente
90% en peso de amilosa.

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

Ejemplos no limitativos de polivinilalcoholes adecuados para usar como polimeros hidroxilados (solos o en
combinacién) de la presente invencion pueden caracterizarse mediante la siguiente férmula general:

OH OR|

X y Z
Estructura |

cada R se selecciona del grupo que consiste en alquilo C¢-Cy4; acilo C1-C4; y: x / x + y + z = 0,5-1,0. En un
ejemplo, el poli(alcohol vinilico) no tiene unidades “y” y/o “z”.

Los poli(alcoholes vinilicos) de la presente invencion pueden injertarse con otros mondémeros para modificar sus
propiedades. Se ha injertado un amplio intervalo de monémeros a poli(alcohol vinilico). Ejemplos no limitativos de dichos
mondmeros incluyen acetato de vinilo, estireno, acrilamida, acido acrilico, metacrilato de 2-hidroxietilo, acrilonitrilo, 1,3-
butadieno, metacrilato de metilo, acido metacrilico, cloruro de vinilideno, cloruro de vinilo, vinilamina y diversos ésteres de
tipo acrilato.

Agentes de asociacion

Las composiciones que contienen polimero hidroxilado de la presente invencidon contienen un agente de
asociacion. El agente de asociacion es capaz de asociarse, de forma tipica mediante un tipo de unién no
covalente, con el polimero hidroxilado, especialmente con los restos hidroxilados de los mismos.

El agente de asociacion es un 6xido de amina seleccionado del grupo que consiste en 6xido de cetildimetilamina,
oxido de laurildimetilamina, y 6xido de cocamidopropilamina. Un 6xido de amina adecuado es comercializado por
Stepan Company con el nombre comercial Ammonyl CO.

El agente de asociacion puede estar presente en la estructura polimérica, por ejemplo en la fibra, a un nivel de
mas de 0% a menos de aproximadamente 100%. En un ejemplo, el agente de asociacion esta presente en la
estructura polimérica a un nivel de mas de 0% y/o de, al menos, aproximadamente 0,001% y/o, al menos,
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aproximadamente 0,01% vy/o, al menos, aproximadamente 0,1% y/o, al menos, aproximadamente 1% a
aproximadamente 50% y/o a aproximadamente 40% y/o a aproximadamente 30% y/o a aproximadamente 15%
y/o a aproximadamente 10% y/o a aproximadamente 5% y/o a aproximadamente 3%.

Composicién que contiene polimero hidroxilado

La composicion que contiene polimero hidroxilado de la presente invencidon puede comprender un polimero
hidroxilado no sustituido y/o un polimero hidroxilado sustituido. La composicion que comprende polimero
hidroxilado puede ser una mezcla y/o mezcla de polimeros, por ejemplo, dos o mas polimeros hidroxilados
diferentes, por ejemplo, un polimero hidroxilado no sustituido (es decir, polimero hidroxilado de almidén de maiz
dentado natural) y un polimero hidroxilado sustituido (es decir, un polimero hidroxilado de almidén hidroxietilado).
En otro ejemplo, la composicion que contiene polimero hidroxilado puede comprender dos o mas clases
diferentes de polimeros hidroxilados como, por ejemplo, polimero hidroxilado de almidén y un polimero
hidroxilado de poli(alcohol vinilico).

En la composicion que contiene polimero hidroxilado y/o en la estructura fibrosa obtenida de la misma pueden
incluirse ingredientes opcionales, por ejemplo, cargas inorganicas y organicas y/o fibras y/o agentes espumantes.

La composicién que contiene polimero hidroxilado puede estar ya formada. En un ejemplo, el polimero hidroxilado
puede ser disuelto por contacto con un liquido, por ejemplo agua, para formar la composicién que contiene
polimero hidroxilado. Este liquido puede ser considerado para los fines de la presente invencion como que realiza
la funcion de un plastificante externo. De forma alternativa, puede utilizarse cualquier otro proceso adecuado
conocido por el experto en la técnica para producir la composicidon que contiene polimero hidroxilado de manera
que la composicidon que contiene polimero hidroxilado presente propiedades adecuadas para procesar la
composicion y obtener una estructura polimérica de acuerdo con la presente invencion.

La composicion que contiene polimero hidroxilado puede exponerse y/o haber sido expuesta a una temperatura
de aproximadamente 23 °C a aproximadamente 140 °C y/o de aproximadamente 50 °C a aproximadamente
130 °C y/o de aproximadamente 65°C a aproximadamente 100 °C y/o de aproximadamente 65°C a
aproximadamente 95 °C y/o de aproximadamente 70 °C a aproximadamente 90 °C cuando se preparan
estructuras poliméricas a partir de la composicion que contiene polimero hidroxilado. La composiciéon que
contiene polimero hidroxilado puede tener, y/o ser expuesta a, una temperatura generalmente superior cuando se
preparan las estructuras poliméricas de pelicula y/o espuma, como se describe mas adelante.

El pH de la composicion que contiene polimero hidroxilado puede ser de aproximadamente 2,5 a
aproximadamente 11 y/o de aproximadamente 2,5 a aproximadamente 10 y/o de aproximadamente 3 a
aproximadamente 9,5 y/o de aproximadamente 3 a aproximadamente 8,5 y/o de aproximadamente 3,2 a
aproximadamente 8 y/o de aproximadamente 3,2 a aproximadamente 7,5.

En otro ejemplo, una composicion que contiene polimero hidroxilado de la presente invencién puede comprender
al menos aproximadamente 5% y/o al menos aproximadamente 15% y/o de al menos aproximadamente 20% y/o
30% y/o 40% yl/o 45% ylo 50% a aproximadamente 75% y/o 80% y/o 85% y/o 90% y/o 95% y/o 99,5%, en peso
de la composicién que contiene polimero hidroxilado de un polimero hidroxilado.

El polimero hidroxilado puede tener un peso molecular promedio en peso superior a aproximadamente
10.000 g/mol antes de la reticulacion.

Un sistema de reticulacion puede estar presente en la composicion que contiene polimero hidroxilado y/o puede
ser afiadido a la composicion que contiene polimero hidroxilado antes del procesamiento por polimerizacion de la
composicion que contiene polimero hidroxilado.

La composicion que contiene polimero hidroxilado puede comprender a) al menos aproximadamente 5% vy/o, al
menos, aproximadamente 15% y/o de. al menos, aproximadamente 20% y/o 30% y/o 40% y/o 45% y/o 50% a
aproximadamente 75% y/o 80% y/o 85% en peso de la composicion que contiene polimero hidroxilado de un
polimero hidroxilado; b) un sistema de reticulacion que comprende de aproximadamente 0,1% a
aproximadamente 10% en peso de la composicion que contiene polimero hidroxilado de un agente de
reticulacion; y c) de aproximadamente 10% y/o 15% y/o 20% a aproximadamente 50% y/o 55% y/o 60% y/o 70%
en peso de la composicién que contiene polimero hidroxilado de un plastificante externo, p. ej., agua.

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

El término “facilitador de la reticulacion” en la presente memoria significa cualquier material capaz de activar un
agente de reticulacion asi como de hacer pasar al agente de reticulacion de su estado no activado a su estado
activado.
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Tras la reticulacion del polimero hidroxilado, el agente de reticulacion se vuelve una parte integrante de la estructura
polimérica como consecuencia de la reticulacion del polimero hidroxilado, como se muestra en la siguiente representacion
esquematica:

Polimero hidroxilado— Agente de reticulacion — Polimero hidroxilado

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

Ejemplos no limitativos de facilitadores de la reticulacién adecuados incluyen acidos que tienen un pKa de entre 2
y 6 o sales de los mismos. Los facilitadores de la reticulacion pueden ser acidos de Bronsted y/o sales de los
mismos, preferiblemente sales de amonio de los mismos.

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

Ejemplos no limitativos de mediadores de la reticulacién adecuados incluyen acido acético, acido benzoico, acido
citrico, acido férmico, acido glicélico, acido lactico, acido maleico, acido ftalico, acido fosférico, acido succinico y
mezclas de los mismos y/o sus sales, preferiblemente sus sales amdnicas como, por ejemplo, glicolato aménico,
citrato amonico, sulfato aménico, y cloruro amonico.

A. Sintesis de la composicién que contiene polimero hidroxilado

Una composicion que contiene polimero hidroxilado de la presente invencidén se puede preparar utilizando un
extrusor de tornillo, tal como un extrusor de doble tornillo con venteo.

Un cilindro 10 de un extrusor de doble tornillo de APV Baker (Peterborough, Inglaterra) se ilustra de forma
esquematica en la Fig. 1A. El cilindro 10 se separa en ocho zonas, identificadas como zonas 1-8. El cilindro 10
encierra el tornillo de extrusién y elementos de mezclado, mostrados de forma esquematica en la Fig. 1B, y sirve
como un recipiente de confinamiento durante el proceso de extrusion. Un puerto 12 de alimentacion de sélidos
esta dispuesto en la zona 1 y un puerto 14 de alimentacion de liquidos esté dispuesto en la zona 1. En la zona 7
se incluye un respiradero 16 para enfriar y disminuir el contenido de liquido, por ejemplo, agua, antes de la salida
del extrusor. Puede utilizarse un relleno de venteo opcional, comercializado por APV Baker, para evitar que la
composicion que contiene polimero hidroxilado se escape a través del venteo 16. El flujo de la composicion que
contiene polimero hidroxilado a través del cilindro 10 va desde la zona 1 saliendo del cilindro 10 hasta la zona 8.

En la Fig. 1B se ilustra de forma esquematica una configuracién de tornillo y elemento de mezclado para el
extrusor de doble tornillo. El extrusor de doble tornillo comprende una pluralidad de tornillos de rosca doble (TLS)
(denominados A y B) y de tornillos de rosca sencilla (SLS) (denominados C y D) instalados en serie. Los
elementos de tornillo (A — D) se caracterizan por el nimero de hilos continuos y el paso de rosca de estos hilos.

Un hilo es un filete (con un determinado angulo de hélice) que envuelve al nucleo del elemento de tornillo. El
numero de avances de hilo de rosca indica el nimero de roscados que envuelven al nicleo en cualquier posicion
determinada a lo largo de la longitud del tornillo. Cuando se aumenta el nimero de hilos se reduce la capacidad
volumétrica del tornillo y se aumenta la capacidad de presion del tornillo.

El paso del tornillo es la distancia necesaria para que un roscado complete una revolucién del nucleo. Se expresa
como el numero de diametros de elemento de tornillo por una revoluciéon completa de un roscado. Cuando se reduce
el paso de rosca del tornillo se aumenta la presion generada por el tornillo y se reduce la capacidad volumétrica del
tornillo.

La longitud de un elemento de tornillo se expresa como la relacién entre la longitud del elemento dividida por el
diametro del elemento.

Este ejemplo utiliza TLS y SLS. El elemento de tornillo A es un TLS con un paso de rosca de 1,0 y una relacion
longitudinal de 1,5. El elemento de tornillo B es un TLS con un paso de rosca de 1,0 y una relacion L/D de 1,0. El
elemento de tornillo C es un SLS con un paso de rosca de % y una relacion longitudinal de 1,0. El elemento de
tornillo D es un SLS con un paso de rosca de 4 y una relacion longitudinal de .

Con los elementos de tornillo SLS y TLS también se incluyen de serie paletas bilobulares, E, que sirven como
elementos mezcladores para mejorar el mezclado. Se utilizan diferentes configuraciones de paletas bilobulares y
elementos inversores F, tornillos de rosca simple y de rosca doble roscados en direccién opuesta, para controlar
el flujo y el correspondiente tiempo de mezclado.

En la zona 1, el polimero hidroxilado es alimentado por la abertura de alimentacion de sélidos a una velocidad de
230 gramos/minuto utilizando un alimentador por pérdida de peso K-Tron (Pitman, NJ, EE. UU.). Este polimero hidroxilado
es combinado dentro del extrusor (zona 1) con agua, un plastificante externo, afiadido por el alimentador de liquidos a una
velocidad de 146 gramos/minuto utilizando una bomba de diafragma Milton Roy (lvyland, PA, EE. UU.) (7,2 1 [1,9 galones]
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por hora de cabeza de bomba) para formar una suspension acuosa de polimero hidroxilado/agua. Esta suspensién acuosa
se transfiere hacia la parte inferior del cilindro del extrusor y es cocinada, en presencia de un agente alcalino como, por
ejemplo, hidréxido aménico y/o hidréxido sédico. El cocinado causa la disociacion de un hidrogeno de, al menos, un resto
hidroxilo en el polimero hidroxilado con respecto al resto hidroxilo creando, por lo tanto, una carga negativa en el atomo de
oxigeno del resto hidroxilo afectado. Este atomo de oxigeno se encuentra ahora abierto para asociarse mediante un
agente de asociacion como, por ejemplo, un compuesto de amonio cuaternario, por ejemplo, una amina cuaternaria. Por
tanto, se afiade un agente de asociacion a la suspension acuosa de polimero hidroxilado/agua creando, por lo tanto, un

polimero hidroxilado asociado.

En la Tabla 1 se describe la temperatura, la presion y la correspondiente funcion de cada zona del extrusor.

Tabla |
Zona | Temp.(°F) Presion Descripcion del tornillo Objetivo
1 70 Baja Alimentacién/Transporte Alimentacién y mezclado
2 70 Baja Transporte Mezclado y transporte
3 70 Baja Transporte Mezclado y transporte
4 130 Baja Presion/Reduccién del transporte Transporte y calentamiento
5 300 Media Generador de presion Cocinado a presion y temperatura
6 250 Alta Inversién Cocinado a presién y temperatura
7 210 Baja Transporte Enfriamiento y transporte (con venteo)
8 210 Baja Generador de presion Transporte

Cuando la suspension acuosa sale del extrusor, una parte de la suspensidon acuosa de polimero hidroxilado/agua
asociada puede ser descartada y otra parte (100 g) puede ser alimentada a un Zenith®, tipo PEP Il (Sanford NC, EE.
UU.), y bombeada a un mezclador estatico tipo SMX (Koch-Glitsch, Woodridge, lllinois, EE. UU.). EI mezclador estéatico
se utiliza para combinar aditivos adicionales como, por ejemplo, agentes de reticulacion, facilitadores de la reticulacion,
plastificantes externos como, por ejemplo, agua, con la suspension acuosa de polimero hidroxilado/agua para formar
una composicion que contiene polimero hidroxilado. Los aditivos son bombeados al mezclador estatico a través de
bombas PREP 100 HPLC (Chrom Tech, Apple Valley MN, EE. UU.). Estas bombas proporcionan una capacidad de
adicion de presién elevada y bajo volumen. La composicion que contiene polimero hidroxilado asociada de la presente
invencion esta lista para ser sometida a un procesamiento para formar una estructura polimérica que contiene polimero
hidroxilado.

B. Procesamiento por polimerizacion

La expresién “procesamiento por polimerizaciéon” en la presente memoria significa cualquier operacion y/o
proceso por el cual se forma una estructura polimérica que comprende un polimero hidroxilado a partir de una
composicion que contiene polimero hidroxilado.

Ejemplos no limitativos de operaciones de procesamiento por polimerizacién incluyen extrusion, moldeo y/o hilado
de fibras. La extrusién y el moldeo (vaciado o soplado) de forma tipica producen extrusiones de peliculas, hojas y
diferentes perfiles. El moldeo puede incluir moldeo por inyeccion, moldeo por soplado y/o moldeo por compresion.
El hilado de fibras puede incluir ligado por hilado, soplado por fusion, produccién de filamentos continuos, hilado
por rotacion y/o produccion de fibra de filamentos continuos.

C. Estructura polimérica

La composicion que contiene polimero hidroxilado puede ser sometida a una o mas operaciones de formacion de
estructura polimérica mediante la cual la composicion que contiene polimero hidroxilado sea procesada para
obtener una estructura polimérica en forma de fibra que comprenda el polimero hidroxilado y, de forma opcional,
un sistema de reticulacion, segun la presente invencion.

El sistema de reticulacion con el agente de reticulacién enlaza los polimeros hidroxilados para obtener la estructura
polimérica de la presente invencién, que es sometida o no a una etapa de curado. En otras palabras, el sistema de
reticulacion de acuerdo con la presente invencion reticula aceptablemente, segun se determina mediante el método
de ensayo de la resistencia a la traccion en humedo total inicial descrito en la presente memoria, los polimeros
hidroxilados de una composicion que contiene polimero hidroxilado procesados juntos con el agente de reticulacion
para formar una estructura polimérica integrada. El agente de reticulacion es un “componente” de la estructura
polimérica. Sin el agente de reticulacion no podria formarse ninguna estructura polimérica de acuerdo con la
presente invencion.
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Las estructuras poliméricas de la presente invencién no incluyen recubrimientos y/u otros tratamientos de la
superficie para aplicar a una forma pre-existente, tal como un recubrimiento sobre una fibra, pelicula o espuma.

En un ejemplo, la estructura polimérica obtenida puede curarse a una temperatura de aproximadamente 110 °C a
aproximadamente 315 °C y/o de aproximadamente 110 °C a aproximadamente 250 °C y/o de aproximadamente 110 °C
a aproximadamente 200 °C, y/o de aproximadamente 120 °C a aproximadamente 195 °C y/o de aproximadamente
130 °C a aproximadamente 185 °C durante un periodo de tiempo de aproximadamente 0,01 segundos y/o 1 segundo
ylo 5 segundos y/o 15 segundos a aproximadamente 60 minutos, y/o de aproximadamente 20 segundos a
aproximadamente 45 minutos, y/o de aproximadamente 30 segundos a aproximadamente 30 minutos. Los métodos de
curado alternativos pueden incluir métodos de radiacién tales como UV, haz E, IR y otros métodos para elevar la
temperatura.

Ademas, la estructura polimérica también puede ser curada a temperatura ambiente durante dias después del curado a
una temperatura superior a la temperatura ambiente o en lugar del curado a una temperatura superior a la temperatura
ambiente.

La estructura polimérica puede presentar una resistencia a la traccién en humedo total inicial, medida mediante el
método de ensayo de la resistencia a la traccion en humedo total inicial descrito en la presente memoria de, al
menos, aproximadamente 1,18 g/cm (3 g/pulg) y/o, al menos, aproximadamente 1,97 g/cm (5 g/pulg) y/o, al
menos, aproximadamente 5,91 g/cm (15 g/pulg.) y/o, al menos, aproximadamente 9,84 g/cm (25 g/pulg.) a
aproximadamente 51. 18 g/cm (130 g/pulg) y/o a aproximadamente 43,31g/cm (110 g/pulg) y/o a
aproximadamente 35,43 g/cm (90 g/pulg) y/o a aproximadamente 25,53 g/cm (75 g/pulg) y/o a aproximadamente
23,62 g/cm (60 g/pulg) y/o a aproximadamente 21,65 g/cm (55 g/pulg) y/o a aproximadamente 19,69 g/cm

(50 g/pulg).

En un ejemplo, una estructura polimérica de la presente invencion puede comprender de, al menos,
aproximadamente 20% y/o 30% y/o 40% y/o 45% y/o 50% a aproximadamente 75% y/o 80% y/o 85% y/o 90% y/o
95% ylo 99,5%, en peso, de la estructura polimérica de un polimero hidroxilado.

Sintesis de la estructura polimérica

A continuacion se muestran ejemplos no limitativos de procesos para preparar estructuras poliméricas de acuerdo
con la presente invencion.

i) Formacion de fibras

Se prepara una composicion que contiene polimero hidroxilado segun la sintesis de una composicién que contiene
polimero hidroxilado descrita anteriormente. Como se muestra en la Fig. 2, la composicion que contiene polimero
hidroxilado puede ser procesada para obtener una estructura polimérica. La composicion que contiene polimero
hidroxilado presente en un extrusor 103 es bombeada a una matriz 104 utilizando bombas 102 tales como una Zenith®,
tipo PEP Il, que tiene una capacidad de 0,6 centimetros cubicos por revolucion (cc/rev), fabricado por Parker Hannifin
Corporation, Zenith Pumps division, de Sanford, NC, EE. UU. El flujo de polimero hidroxilado, tal como el almidén, que
entra en la matriz 104 se controla ajustando el nimero de revoluciones por minuto (rpm) de la bomba 103. Las
conducciones que conectan el extrusor 102, la bomba 103, la matriz 104 y, de forma opcional, un mezclador 116 se
calientan eléctricamente y se controlan termostaticamente a 65 °C.

La matriz 104 tiene varias filas de boquillas 200 de extrusion circulares separadas entre si por un paso de rosca P (Fig. 3)
de aproximadamente 1,524 milimetros (aproximadamente 0,060 pulgadas). Cada boquilla 200 tiene un didametro (D2)
interno individual de aproximadamente 0,305 milimetros (aproximadamente 0,012 pulgadas) y un diametro (D1) externo
individual de aproximadamente 0,813 milimetros (aproximadamente 0,032 pulgadas). Cada boquilla 200 esta rodeada por
un orificio 250 anular ensanchado divergentemente formado en una placa 260 (Figs. 3 y 4) que tiene un espesor de
aproximadamente 1,9 milimetros (aproximadamente 0,075 pulgadas). Un disefio de una pluralidad de los orificios 250
ensanchados divergentemente en la placa 260 corresponde a un disefio de boquillas 200 de extrusion. Los orificios 250
tienen un diametro mayor D4 (Figs. 3 y 4) de aproximadamente 1,372 milimetros (aproximadamente 0,054 pulgadas) y un
diametro menor D3 de 1,17 milimetros (aproximadamente 0,046 pulgadas) para atenuar el aire. La placa 260 se fij6 de
manera que las fibras embridnicas 110 que son extruidas a través de las boquillas 200 estan rodeadas y atenuadas por
corrientes de aire humidificado generalmente cilindricas suministradas a través de los orificios 250. Las boquillas pueden
extenderse a una distancia de aproximadamente 1,5mm a aproximadamente 4 mm y, mas especificamente, de
aproximadamente 2 mm a aproximadamente 3 mm, mas alla de una superficie 261 de la placa 260 (Fig. 3). Como se
muestra en la Fig. 5, se forma una pluralidad de orificios 300 de aire fronterizo obturando boquillas de dos filas externas en
cada lado de la pluralidad de boquillas, vistas en plano, de manera que cada uno de los orificios de la capa fronteriza
comprende una abertura anular 250 descrita en la presente memoria mas arriba. De forma adicional se bloquean una de
cada dos filas y de cada dos columnas de las restantes boquillas capilares para aumentar la separacion entre las boquillas
capilares activas.

Como se muestra en la Fig. 2, la atenuacion del aire puede proporcionarse calentando el aire comprimido de una
fuente 106 con un calentador 108 de resistencia eléctrica, por ejemplo, un calentador fabricado por Chromalox,
Division of Emerson Electric, de Pittsburgh, PA, EE. UU. Se agrega una cantidad de vapor 105 apropiada a una
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presién absoluta de aproximadamente 240 a aproximadamente 420 kilopascales (kPa), controlado por una valvula
globo (no representada) para saturar o casi saturar el aire calentado en las condiciones de la conduccién 115
alimentadora eléctricamente calentada y termostaticamente controlada. El condensado es retirado en un
separador 107 eléctricamente calentado y termostaticamente controlado. El aire de atenuacion tiene una presién
absoluta de aproximadamente 130 kPa a aproximadamente 310 kPa, medida en la conduccién 115. Las fibras
110 de estructura polimérica que son extruidas tienen un contenido de humedad de aproximadamente 20% y/o
25% a aproximadamente 50% y/o 55% en peso. Las fibras 110 de estructura polimérica se secan mediante una
corriente 109 de aire de secado que tiene una temperatura de aproximadamente 149 °C (aproximadamente
300 °F) a aproximadamente 315 °C (aproximadamente 600 °F) con un calentador de resistencia eléctrica (no
representado) suministrado a través de boquillas 112 de secado y descargado en un angulo generalmente
perpendicular a la orientacidon general de las fibras embridnicas que son extruidas. Las fibras de estructura
polimérica se secan partiendo de un contenido de humedad de aproximadamente 45% a un contenido de
humedad de aproximadamente 15% (es decir, partiendo de una consistencia de aproximadamente 55% a una
consistencia de aproximadamente 85%) y después son recogidas en un dispositivo colector 111, tal como, por
ejemplo, una banda porosa movil.

Los parametros del proceso son los siguientes:

Muestra Unidades

Caudal de aire de atenuacion g/min 2500
Temperatura del aire de atenuacion °C 93
Caudal de vapor de atenuacion g/min 500
Presion del indicador de vapor de atenuacion kPa 213
Presion del indicador de atenuacion en la conducciéon de suministro kPa 26
Temperatura de salida de atenuacion °C 71
Velocidad de la bomba de solucién Revs/min 35
Flujo de solucion g/min/orificio 0,18
Caudal de aire de secado g/min 10200
Tipo de conducto de aire Ranuras
Dimensiones del conducto de aire mm 356 x 127
Velocidad mediante tubo estéatico de Pitot M/s 34
Temperatura del aire de secado en el calentador °C 260
Posicién del conducto seco desde la matriz mm 80
Angulo del conducto de secado con respecto a las fibras grados 0

Proceso de fabricacién de estructuras poliméricas

Las estructuras poliméricas de la presente invencion pueden obtenerse mediante cualquier proceso adecuado
conocido por el experto en la técnica.

Un ejemplo no limitativo de proceso adecuado para preparar una estructura polimérica segun la presente
invencion comprende la etapa de obtener una estructura polimérica que comprende un polimero hidroxilado a
partir de una composicion que contiene un polimero hidroxilado que comprende una forma sustituida del polimero
hidroxilado.

En otro ejemplo adicional, se proporciona un proceso de formacion de estructura polimérica que comprende un
polimero hidroxilado, en donde el proceso comprende la etapa de someter una composicion que contiene
polimero hidroxilado que comprende un polimero hidroxilado a un procesamiento para obtener una estructura
polimérica que comprende el polimero hidroxilado.

En un ejemplo de la presente invencién, se proporciona un proceso de fabricaciéon de una estructura polimérica
que comprende un polimero hidroxilado, en donde el proceso comprende las etapas de:

a. Proporcionar una composicion que contiene polimero hidroxilado que comprende un polimero hidroxilado y
un agente de asociacién segun se define en la reivindicacién 1; y

b. Someter la composicion que contiene polimero hidroxilado que comprende el polimero hidroxilado y el agente
de asociacion a un procesamiento de formacion de estructura polimérica.
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En un ejemplo, se asocia un polimero hidroxilado, en concreto uno o mas restos hidroxilo presentes en el polimero
hidroxilado, durante una etapa de asociacion con un agente de asociacion durante un tiempo suficiente para permitir que
se forme una estructura polimérica que comprende el polimero hidroxilado y agente de asociacion. En otras palabras, sin
pretender imponer ninguna teoria, el agente de asociacién influye de forma temporal en las propiedades del polimero
hidroxilado de modo que puede ser hilado y/o sometido a un procesamiento para formar una estructura polimérica, por
ejemplo, una fibra.

La etapa de asociacién puede comprender someter el polimero hidroxilado a un pH alcalino. Por ejemplo, la etapa
de asociacion puede comprender someter el polimero hidroxilado a un pH superior a 7 y/o, al menos,
aproximadamente 7,5 y/o, al menos, aproximadamente 8 y/o, al menos, aproximadamente 8,5. Para alcanzar el
pH alcalino, puede usarse un agente alcalino en la etapa de asociacion. Pueden seleccionarse ejemplos no
limitativos de agentes alcalinos adecuados del grupo que consiste en hidroxido sédico, hidroxido calcico,
hidroxido de magnesio, hidréxido potasico, hidréxido aménico y mezclas de los mismos. Ademas, la etapa de
asociacion puede transcurrir a una temperatura en el intervalo de aproximadamente 70 °C a aproximadamente
140 °C y/o de aproximadamente 70 °C a aproximadamente 120 °C y/o de aproximadamente 75°C a
aproximadamente 100 °C.

La etapa de asociacion puede comprender la interaccion del polimero hidroxilado con un agente de asociacién
para formar un polimero hidroxilado asociado.

La etapa de obtencién de una fibra a partir del polimero hidroxilado asociado puede comprender someter el polimero
hidroxilado asociado a un pH acido. Por ejemplo, la etapa de obtencién de una fibra a partir del polimero hidroxilado puede
comprender someter el polimero hidroxilado asociado a un pH inferior a 7 y/o inferior a aproximadamente 6 y/o inferior a
aproximadamente 5 y/o inferior a aproximadamente 4,5 y/o inferior a aproximadamente 4. Para alcanzar el pH acido,
puede usarse un agente acido en la etapa de obtencién de una fibra. Pueden seleccionarse ejemplos no limitativos de
agentes acidos adecuados del grupo que consiste en: acido acético, acido benzoico, acido citrico, acido férmico, acido
glicdlico, acido lactico, acido maleico, acido ftalico, acido fosférico, acido succinico y mezclas de los mismos y/o sus sales,
preferiblemente sus sales de amonio como, por ejemplo, glicolato de amonio, citrato de amonio, sulfato de amonio, cloruro
de amonio, y mezclas de los mismos. Ademas, la etapa de obtencion de una fibra puede transcurrir a una temperatura en
el intervalo de aproximadamente 60 °C a aproximadamente 100 °C y/o de aproximadamente 70 °C a aproximadamente
95 °C.

La etapa de obtencion de una estructura polimérica puede comprender el hilado del polimero hidroxilado asociado
de modo que se forme una fibra que comprenda un polimero hidroxilado y un agente de asociacion. El hilado puede
ser cualquier operacién de hilado conocida por el experto en la técnica.

El proceso de la presente invencion puede también comprender una etapa de recogida de una pluralidad de las
fibras para formar una banda.

Métodos de ensayo

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

A. Método de ensayo de maximo de tension de traccion en humedo aparente

El siguiente ensayo ha sido disefiado para medir el maximo de tension de traccién en himedo aparente de una fibra de
almidén durante los primeros minutos de humectacion de las fibras para reflejar las expectativas del consumidor en la vida
real en cuanto a las propiedades de resistencia del producto final, tal como, por ejemplo, un papel higiénico, durante su
uso.

(A) Materiales:

e Humidificador ultrasoénico Sunbeam®, Modelo 696-12, fabricado por Sunbeam Household Products Co. de
McMinnville, TN, EE. UU. EI humidificador tiene un interruptor de encendido/apagado y funciona a temperatura
ambiente. A una salida se conect6 una longitud de 68,6 cm (27 pulgadas) de una manguera de caucho de 1,6 cm
(0,625 pulgadas) de OD y 0,6 cm (0,25 pulgadas) de ID. Si el funcionamiento es correcto, el humidificador
producira entre 0,54 y 0,66 gramos de agua por minuto en forma de nebulizacion.

La velocidad de la goticula de agua y el diametro de la goticula de agua de la nebulizacion generada por el
humidificador puede medirse utilizando técnicas fotogramétricas. Las imagenes pueden ser capturadas utilizando
una camara digital Nikon®, modelo D1, de Japén, de 3 megapixeless equipada con un anillo de acoplamiento de
37 mm, un fuelle Nikon® PB-6 y una lente auto-focus AF Micro Nikkor® de 200 mm 1:4D. Cada pixel tenia un
tamafio de aproximadamente 3,5 micrémetros, considerando un pixel cuadrado. Las imagenes pueden tomarse
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en modo sombra utilizando un Nano Twin Flash (High-Speed Photo-Systeme de Wedel, Alemania). Para procesar
las imagenes puede utilizarse cualquier numero de paquetes de procesamiento de imagenes comercial. El tiempo
de permanencia entre los dos flashes de este sistema se fija a 5, 10 y 20 microsegundos. La distancia recorrida
por las goticulas de agua entre flashes se utiliza para calcular la velocidad de la goticula.

Se observd que las goticulas de agua tenian un didametro de aproximadamente 12 micrometros a
aproximadamente 25 micrémetros. Se determind que la velocidad de las goticulas de agua a una distancia de
aproximadamente (25 + 5) mm de la salida de una manguera flexible era de aproximadamente 27 metros por
segundo (m/sec), que oscila de aproximadamente 15 m/sec a aproximadamente 50 m/sec. Obviamente, cuando la
corriente de nebulizacion encuentra aire ambiental, la velocidad de las goticulas de agua disminuye y aumenta la
distancia desde la salida de la manguera debido a las fuerzas de arrastre.

La manguera flexible se coloca de manera que la corriente de nebulizacién recubra totalmente las fibras para
humedecerlas bien. Para que la fibra no resulte dafiada o rota por la corriente de nebulizacion se ajusta la distancia entre
la salida de la manguera flexible y la fibra hasta que la corriente de nebulizacion se detiene en o justamente después de la
fibra.

e Redmetro de estiramiento de filamentos (FSR) con transductor de fuerza de 1 gramo, modelo 405A, fabricado por
Aurora Scienlinc., de Aurora, Ontario, Canada, equipado con un pequefio gancho de metal. Los ajustes iniciales del
instrumento son:

distancia inicial = 0,1 cm velocidad de deformacién = 0,1 s™
Limite de deformacion Hencky = 4 valores por segundo = 25
tiempo post-movimiento = 0

El FSR esta basado en un disefio similar al descrito en el articulo titulado “A Filament Stretching Device For
Measurement Of Extensional Viscosity”, publicado por J. Rheology 37 (6), 1993, paginas 1081-1102 (Tirtaatmadja
y Sridhar), incorporado como referencia en la presente memoria, pero con las siguientes modificaciones:

(a) EIFSR esta orientado de manera que las dos placas terminales pueden moverse en una direccion vertical.

(b) El FSR comprende dos accionadores lineales de tornillo de bola, Model PAG001 (fabricado por Industrial Device
Corp. of Petaluma, CA, EE. UU.), recibiendo cada accionador la transmisién de un motor paso a paso (por ejemplo,
Zeta® 83-135, fabricado por Parker Hannifin Corp., Compumotor Division, Rohnert Park, CA, EE. UU.). Uno de los
motores puede estar equipado con un codificador de sefales (por ejemplo, modelo E151000C865, fabricado por
Dynapar Brand, Danaher Controls de Gurnee, IL, EE. UU.) para detectar la posicién del accionador. Los dos
accionadores pueden ser programados para recorrer distancias iguales a igual velocidad pero en direcciones
opuestas.

(c) La distancia maxima entre las placas terminales es de aproximadamente 813 mm (aproximadamente
32 pulgadas).

Un mdédulo de acondicionado de sefial de canal Unico de banda ancha, Modelo 5B41-06, fabricado por Analog
Devices Co. de Norwood, MA, EE. UU. puede usarse para acondicionar la sefal del transductor de fuerza, Modelo
405A, fabricado por Aurora Scientific Inc., de Aurora, Ontario, Canada.

Ejemplo de fibras que contienen polimero hidroxilado y método para determinar el maximo de tension de traccion
en himedo aparente de las mismas

Se afiaden veinticinco gramos de un polimero hidroxilado no sustituido, por ejemplo, almidén Eclipse G (almidon de
maiz dentado diluido en acido de peso molecular promedio de aproximadamente 3.000.000 g/mol, de A. E. Staley
Manufacturing Corporation de Decatur, IL, EE. UU.), 10,00 gramos de un polimero hidroxilado, por ejemplo, solucion
al 10% de Celvol 310 en agua (Etenol, homopolimero de Celanese Ltd. Dallas, Texas, EE. UU.) (4% con respecto al
peso del almidén), 1,00 gramos de un agente alcalino, por ejemplo, solucién al 25% de hidroxido sédico (1% con
respecto al peso de almidén), 0,67 g de un agente de sustitucion, por ejemplo, Arquad 12-37W (Cloruro de
trimetildodecilamonio de Akzo Nobel Chemicals Inc. de Chicago, lllinois, EE. UU.) (1% con respecto al peso del
almiddn), y 50 gramos de agua a un vaso de precipitados de 200 ml. Se coloca el vaso de precipitados en un bafio
de agua y se deja hervir durante aproximadamente una hora agitando manualmente la mezcla de almidon para
romper la estructura del almidén y evaporar la cantidad de agua hasta dejar aproximadamente 25 gramos de agua
en el vaso de precipitados.

A continuacion, se afiaden al vaso de precipitados 1,66 gramos de un agente de reticulacién, por ejemplo, Parez® 490
de Lanxess Corp. (anteriormente Bayer Corp.), Pittsburgh, PA, EE. UU, (3% de resina de urea-glyoxal con respecto al
peso del almidon), y 4,00 gramos de un mediador de la reticulacion, por ejemplo, solucion de cloruro amoénico al 25%
(4% con respecto al peso del almidén) y se mezcla. A continuacion, se enfria la mezcla a una temperatura de
aproximadamente 40 °C. Se transfiere una parte de la mezcla a una jeringa de 10 centimetros cubicos (cc) y se extruye
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a partir de los mismos para formar una fibra. La fibra se alarga manualmente de modo que la fibra tenga un diametro de
entre aproximadamente 10 ym y aproximadamente 100 um. A continuacion, se suspende la fibra en aire ambiental
durante aproximadamente un minuto para permitir que la fibra se seque y solidifique. La fibra se coloca sobre una
bandeja de aluminio y se cura en un horno de conveccion durante aproximadamente 10 minutos a una temperatura de
aproximadamente 130 °C. La fibra curada se coloca después en una habitacién a una temperatura constante de
aproximadamente 22 °C y una humedad relativa constante de aproximadamente 25% durante aproximadamente 24
horas.

Puesto que las fibras individuales son fragiles, puede usarse una pieza 90 (Fig. 6) para sostener la fibra 110. La pieza 90
puede ser fabricada con un papel de copia de oficina habitual o un material igual de ligero. En un ejemplo ilustrativo de la
Fig. 6, la pieza 90 comprende una estructura rectangular que tiene un tamafo general de aproximadamente 20 milimetros
por aproximadamente 8 milimetros, con un recorte rectangular 91 de un tamafio de aproximadamente 9 milimetros por
aproximadamente 5 milimetros en el centro de la pieza 90. Los extremos 110a, 110b de la fibra 110 pueden ser fijados a
los extremos de la pieza 90 con un cinta adhesiva 95 (tal como, por ejemplo, una cinta Scotch convencional), o de otra
manera, de forma que la fibra 110 cubra la distancia (de aproximadamente 9 milimetros en el presente ejemplo) del recorte
91 en el centro de la pieza 90, como se muestra en la Fig. 6. Para mayor facilidad de montaje, la pieza 90 puede tener un
orificio 98 en la parte superior de la pieza 90 con una estructura para recibir un gancho adecuado acoplado en la placa
superior del transductor de fuerza. Antes de aplicar una fuerza a la fibra, puede medirse el diametro de la fibra con un
microscopio optico en 3 posiciones para después promediarlo y obtener el diametro de fibra promedio utilizado en los
calculos.

La pieza 90 puede montarse después sobre un reémetro de estiramiento de fibras (no representado) de manera
que la fibra 110 se encuentre practicamente paralela a la direccion de la carga “P” (Fig. 6) que se va a aplicar.
Pueden cortarse partes laterales de la pieza 90 que estan paralelas a la fibra 110 (a lo largo de las lineas 92, Fig.
6) de manera que la fibra 110 sea el unico elemento que reciba la carga.

A continuaciéon la fibra 110 puede ser humedecida suficientemente. Por ejemplo, puede encenderse un
humidificador ultrasénico (no representado) con una manguera de caucho colocada a una distancia de
aproximadamente 200 milimetros (aproximadamente 8 pulgadas) de la fibra para dirigir la nebulizacion de salida
directamente hacia la fibra. La fibra 110 puede ser expuesta al vapor durante aproximadamente un minuto,
después de lo cual puede aplicarse la carga de fuerza P a la fibra 110. La fibra 110 se mantiene expuesta al vapor
durante la aplicacion de la carga de fuerza que transmite una fuerza de elongacion a la fibra 110. Debe
comprobarse que la fibra 110 se encuentra continuamente dentro de la corriente principal de la salida del
humidificador cuando se aplica la fuerza a la fibra. Si esta correctamente expuesta, de forma tipica se observan
goticulas de agua sobre la fibra o alrededor de la fibra 110. Antes de su uso se deja equilibrar el humidificador, su
contenido y la fibra 110 a temperatura ambiente.

Utilizando las mediciones de carga de fuerza y diametro, puede calcularse la tension de traccién en humedo en
unidades MPa (MegaPascales). El ensayo puede ser repetido multiples veces, por ejemplo ocho veces. Se
promedian los resultados de las mediciones de la tensién de traccion en hiumedo de ocho fibras. Las lecturas de
fuerza del transductor de fuerza son corregidas para la masa de la pieza residual restando de todo el conjunto de
lecturas de fuerza la sefial media de fuerza del transductor recogida después de que la fibra se haya roto. La tension
en el momento de la ruptura de la fibra puede calcularse dividiendo la maxima fuerza generada en la fibra entre el
area de la seccion transversal de la fibra utilizando las mediciones del microscopio 6ptico del diametro de la fibra
promedio medido antes de realizar el ensayo. La separacion de placa inicial (bps) real puede depender de la
muestra particular analizada, pero se registra para calcular la deformacién de ingenieria real de la muestra. En el
presente ejemplo se obtuvo una tensién de tracciéon en humedo media resultante de 0,33 MPa con una desviacion
estandar de 0,29.

B. Método de ensayo del diametro de fibra promedio

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

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

C. Método de ensayo de resistencia a la traccion en humedo total inicial

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

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

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

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

{ITWT} normalizada = {ITWT} * 36 (g/mz) / Peso por unidad de superficie de la tira (g/mz)

Si la resistencia a la traccion en humedo total inicial de una estructura polimérica que comprende un sistema de
reticulacion de la presente invencion es al menos 1,18 g/cm (3 g/pulg.) y/o al menos 1,57 g/cm (4 g/pulg.) y/o al menos
1,97 g/cm (5 g/pulg.), entonces el sistema de reticulacion es aceptable y esta dentro del ambito de la presente invencion.
Preferiblemente, la resistencia a la tracciéon en humedo total inicial es inferior o igual a aproximadamente 23,62 g/cm
(60 g/pulg.) y/o inferior o igual a aproximadamente 21,65 g/cm (55 g/pulg.) y/o inferior o igual a aproximadamente
19,69 g/cm (50 g/pulg.).

D. Método de ensayo de la presencia de agente de asociacion

Cuando un agente de asociacion esta presente en una estructura polimérica como, por ejemplo, una fibra, y/o en
una estructura fibrosa y/o en un producto higiénico de papel tist, puede determinarse utilizando métodos de
ensayo estandar, especialmente HPLC-espectroscopia de masas o CG-espectroscopia de masas o electroforesis
capilar-espectroscopia de masas; se describen ejemplos de dichos métodos en Vogt, Carla; Heinig, Katja.
Analisis de trazas de tensioactivos usando técnicas cromatograficas y electroforéticas. Fresenius' Journal of
Analytical Chemistry (1999), 363(7), 612-618. CODEN: FJACES ISSN:0937-0633. CAN 130:283696 AN
1999:255335 CAPLUS.
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REIVINDICACIONES

1. Una estructura polimérica en forma de fibra, en la que la fibra comprende un polimero que contiene
hidroxilo no sustituido y/o un polimero que contiene hidréxilo sustituido, y un agente de asociaciéon en donde el
agente de asociacion es un 6xido de amina, en donde el 6xido de amina se selecciona del grupo que consiste en
oxido de cetildimetilamina, 6xido de laurildimetilamina y éxido de cocamidopropilamina, y en donde la fibra
presenta un maximo de tensién de traccion en humedo aparente superior a 0,2 MPa.

2. La fibra segun la reivindicacién 1, en la que el polimero hidroxilado no sustituido tiene un peso molecular
promedio en peso de, al menos, 10.000 g/mol.

3. La fibra segun la reivindicacion 1, en la que el polimero hidroxilado no sustituido comprende almidon.

4, La fibra segun la reivindicacion 1, en la que la fibra tiene un diametro de fibra promedio inferior a 50 pm.

5. La fibra segun la reivindicacion 1, en la que el polimero hidroxilado se selecciona del grupo que consiste

en poli(alcohol vinilico), derivados de poli(alcohol vinilico), copolimeros de poli(alcohol vinilico), almidén,
derivados de almidon, copolimeros de almidén, quitosana, derivados de quitosana, copolimeros de quitosana,
celulosa, derivados de celulosa como, por ejemplo, derivados de éter y éster de celulosa, copolimeros de
celulosa, gomas, arabinanos, galactanos, proteinas, y diversos polisacaridos adicionales y mezclas de los
mismos.

6. Uso de una fibra segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores en una banda, en donde la banda
presenta una resistencia a la traccion en humedo total inicial superior a 10 g/2,54 cm (10 g/pulg).

7. Un proceso para fabricar una fibra segun las reivindicaciones 1-5, en donde el proceso comprende las
etapas de:

(a) proporcionar una composicion que contiene polimero hidroxilado que comprende un polimero hidroxilado
y un agente de asociacion; y

(b) procesar el polimero de la composicion que contiene polimero hidroxilado que comprende el polimero
hidroxilado y el agente de asociacion para formar una estructura polimérica en forma de fibra.

8. El proceso segun la reivindicacion 9, en el que la etapa (b) comprende una etapa en la que el polimero
hidroxilado sustituido es sometido a un pH acido.

9. El proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 9-10, en donde el proceso ademas comprende una
etapa en la que se recoge una pluralidad de las fibras para formar una banda.
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