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DESCRIPCION
Procedimiento para producir pelicula soplada multicapa y pelicula obtenida por el proceso

La invencion se refiere a un procedimiento para producir mediante procedimiento de pelicula soplada una pelicula
multicapa que contiene al menos una capa de copoliamida (coPA) y al menos una capa de poliolefina. La invencion
también se refiere a una pelicula soplada multicapa que contiene al menos una capa de copoliamida. Dicho
procedimiento se usa con frecuencia para producir, por ejemplo, pelicula para agricultura y pelicula para envases
para, por ejemplo, comestibles. La capa de poliolefina imparte a la pelicula ciertas propiedades tales como alta
resistencia al desgarro cuando se usa polietileno de baja densidad lineal (PEBDL) como poliolefina o buen brillo
superficial cuando se usa polipropileno como poliolefina, mientras que como norma la capa de poliamida se destina
a impartir propiedades barrera a la pelicula.

Un problema del procedimiento conocido es que con frecuencia es dificil tratar combinaciones de capas de
poliamida y capas de poliolefina, que en si mismas son suficientes para impartir una combinaciéon deseada de
propiedades a la pelicula, mediante un procedimiento de pelicula soplada. La patente internacional WO03/086757 es
acerca de un procedimiento de pelicula soplaba para preparar una pelicula multicapa que contenga una capa de
poliolefina y una capa de poliamida ramificada. Resulta dificil encontrar un ajuste adecuado del dispositivo de
pelicula soplada y ademas dicho ajuste debe mantenerse dentro de limites estrechos. Esto hace el procedimiento
dificil y poco flexible, en particular en términos de tasa de produccion y relacion de soplado. Empleando una
copoliamida en vez de una poliamida, puede mejorarse el tratamiento. Sin embargo, entonces se comprometen las
propiedades barrera de la pelicula, especialmente a mayores humedades. Esto hace las peliculas multicapa menos
adecuadas para aplicaciones en, por ejemplo, envase para alimentos o envase médico.

La invencion tiene por objeto proporcionar un procedimiento para preparar pelicula soplada mediante un
procedimiento de pelicula soplada que muestre mayores velocidades para la produccién, asi como que proporcione
una pelicula soplada multicapa con suficientes propiedades barrera.

Este objeto se consigue mediante el procedimiento segun la invencion por un procedimiento para producir mediante
un procedimiento de pelicula soplaba una pelicula multicapa que contiene al menos una capa de copoliamida y al
menos una capa de poliolefina, en la que la copoliamida comprende unidades monoméricas de:

e diaminas X no ciclicas alifaticas y acidos Y dicarboxilicos no ciclicos alifaticos o a, w-aminoacidos Z no
ciclicos alifaticos y

e diaminas M y diacidos N en una cantidad entre 0,1 y 2% en peso basado en la cantidad total de
copoliamida, y en la que M y N son ciclicos.

Se ha encontrado que una pelicula de burbujas que contiene las capas mencionadas posee mejor estabilidad y
puede ser soplada a un rendimiento mayor con la copoliamida. Debido a la presencia de la copoliamida, incluso en
combinacion con, por ejemplo, PEBDL y polipropileno (PP), que son conocidos por su deficiente estabilidad de
burbuja, la estabilidad de burbuja es mayor que la de la combinacién de poliamida-6 con polietileno de baja densidad
(PEBD). Sorprendentemente, las propiedades barrera también permanecen altas, especialmente a mayor humedad.
El procedimiento de pelicula soplada, incluyendo procedimiento de pelicula soplada de peliculas multicapa, es un
procedimiento conocido de por si que puede aplicarse en sus realizaciones conocidas en el procedimiento segun la
invencion, procedimiento que no impone ningun requerimiento especial de ahi.

Las copoliamidas son conocidas y se describen en general en Nylon Plastics Handbook, Editado por Melvin 1.
Kohan, Hanser Publishers, 1.995, paginas 365 y posteriores.

La nomenclatura se ajusta a como se usa en Nylon Plastics Handbook, Editado por Melvin |. Kohan, Hanser
Publishers, 1.995; por ej., PA-612 indica un homopolimero con bloques de construcciéon hexano-1,6-diamina y acido
1,12-dodecanoico, PA-6/12 indica un copolimero hecho de e-caprolactama y laurolactama y una mezcla de PA-6 y
PA-12 se describe como PA-6/PA-12.

Los homopolimeros de poliamida pueden fabricarse, por ejemplo, a partir de una diamina (X) y un diacido (Y) y se
conocen en general como una poliamida de tipo AABB, por ejemplo, PA-612 indica un homopolimero con bloques de
construccion hexano-1,6-diamina (HMDA) y acido 1,12-dodecanoico. También se pueden fabricar homopolimeros de
poliamida a partir de un aminoacido (Z), se conocen en general como poliamida de tipo AB, por ej., PA-6 indica un
homopolimero de e-caprolactama.

Normalmente una copoliamida se describe como PA-XY/MN, en la que PA-XY es una poliamida de tipo AABB o PA-
Z/MN, en la que PA-Z es una poliamida de tipo AB y en la que M y N estan presentes en cantidades menores que
las primeras unidades monoméricas mencionadas. Esta notaciéon no indica el tipo de copoliamida. La copoliamida
puede ser asi aleatoria, de bloque o incluso alterna.

Un procedimiento de pelicula soplada es conocido de por si y se describe, por ejemplo, en Nylon Plastics Handbook,
Editado por Melvin |I. Kohan, Hanser Publishers, 1.995, paginas 228, 229. Procedimientos de pelicula soplada
2



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2623227 T3

especificos adecuados para llevar a cabo el procedimiento segun la invencién incluyen, por ejemplo, procedimientos
de doble burbuja, triple burbuja y pelicula soplada en los que la burbuja se enfria mediante agua.

Unidades monoméricas no ciclicas alifaticas X, Yy Z.

La copoliamida en el procedimiento segun la invencién comprende diaminas X no ciclicas alifaticas y acidos Y
dicarboxilicos no ciclicos alifaticos o a, w-aminoacidos Z no ciclicos alifaticos.

Preferiblemente, la suma de X+Y es al menos 70% en peso con respecto a la cantidad total de copoliamida o al
menos 70% en peso de Z, mas preferiblemente la suma de X+Y o Z es al menos 80% en peso, incluso mas
preferido al menos 90% en peso. El término no ciclico indica una estructura en la que no esta presente anillo de
atomos. Los porcentajes en peso se indican con respecto a la cantidad total de copoliamida, a menos que se indique
de otro modo.

Las unidades monoméricas no ciclicas alifaticas pueden ser del tipo AB, teniendo asi al menos un grupo amino y al
menos un grupo acido, también indicado como aminoacido y en la presente memoria referido como Z. Ejemplos de
unidades monoméricas no ciclicas alifaticas de tipo AB son: épsilon-caprolactama, acido aminodecanoico, acido
aminoundecanoico y acido aminododecanoico.

Las unidades monoméricas no ciclicas alifaticas pueden ser también diaminas y diacidos, asi del tipo AA y BB,
indicado en la presente memoria como X e Y. Ejemplos de diaminas X no ciclicas alifaticas incluyen: 1,4-
diaminobutano, 1,5-diaminopentano, 1,6-diaminohexano. Ejemplos de diacidos Y no ciclicos alifaticos incluyen:
acido 1,6-hexanodioico, acido 1,8-octanodioico, &cido 1,9-nonanodioico, acido 1,11-decanodioico, acido
undecanodioico, acido 1,12-dodecanodioico, acido 1,13-tridecanodioico, acido 1,14-tetradecanodioico, acido 1,15-
heptadecanodioico, acido 1,16-hexadecanodioico, acido 1,17-septadecanodioico y acido 1,18-octadecanodioico.

Preferiblemente, la relacion molar XY esta entre 1,1:1 y 1:1,1. Preferiblemente, las unidades monoméricas no
ciclicas alifaticas son

i. e-caprolactama para Z o
ii. 1,6-diaminohexano para X y acido 1,6-hexanodioico para Y,
ya que estas unidades monomeéricas no ciclicas alifaticas estan facilmente disponibles.

Las unidades monomeéricas no ciclicas alifaticas también pueden ser una mezcla de monémeros de tipo AB y tipo
AA 'y tipo BB. Aunque la propia e-caprolactama es ciclica, en su incorporacion a la copoliamida, la unidad monémera
ya no es ciclica.

La invencion también se refiere a una pelicula soplada multicapa que contiene al menos una capa de copoliamida
como se describié anteriormente y al menos una capa de poliolefina.

Realizacién en la que X es 1,4-diaminobutano.

En otra realizacion, la copoliamida en el procedimiento segun la invencion comprende unidades monoméricas siendo
X 1,4-diaminobutano y siendo Y un acido dicarboxilico no ciclico, alifatico, con al menos 8 atomos de carbono.
Preferiblemente, la unidad monomérica de acido Y dicarboxilico no ciclico, alifatico, tiene a lo sumo 18 atomos de
carbono. Mas preferiblemente, la unidad monomeérica de acido Y dicarboxilico no ciclico, alifatico, se elige del grupo
de: acido 1,8-octanodioico, acido 1,9-nonanodioico, acido 1,10-decanodioico, acido 1,11-undecanodioico, acido
1,12-dodecanodioico, acido 1,13-tridecanodioico, acido 1,14-tetradecanodioico, acido 1,15-pentadecanodioico, acido
1,16-hexadecanodioico, acido 1,17-heptadecanodioico y acido 1,18-octadecanodioico. Incluso mas preferiblemente,
la unidad monomeérica de acido dicarboxilico no ciclico, alifatico, tiene un numero igual de atomos de carbono, ya
que esto da como resultado un punto de fusion relativamente superior de la copoliamida. Lo mas preferido, la unidad
monomérica de acido dicarboxilico lineal alifatico es acido 1,10-decanodioico. La invencién también se refiere a una
pelicula soplada multicapa que contiene al menos una capa de copoliamida y al menos una capa de poliolefina, en la
que X e Y se eligen como se describié anteriormente.

Unidades monoméricas de diaminas M y diacidos N.

La copoliamida en el procedimiento segun la invencion comprende diaminas M y diacidos N en una cantidad total
entre 0,1 y 2% en peso basado en la cantidad total de copoliamida y en la que M y N son ciclicos.

Sorprendentemente, se ha mostrado que ya estas cantidades presentan una relacion de soplado mayor que permite
mayores velocidades de produccion, al tiempo que se mantienen las propiedades barrera. Preferiblemente, la
cantidad total de M+N es menor que 1,9% en peso, mas preferiblemente menor que 1,8% en peso, incluso mas
preferiblemente menor que 1,5% en peso. La cantidad total de M+N es al menos 0,1% en peso, mas preferiblemente
al menos 0,2% en peso, incluso mas preferiblemente al menos 0,5% en peso. Lo mas preferido, la suma es entre 0,2
y 1,5% en peso. Preferiblemente, la relacion molar M:N esta entre 2:1 y 1:2, mas preferiblemente entre 1,2:1 y 1:1,2.
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Las diaminas M ciclicas incluyen diaminas aromaticas y no aromaticas tales como, por ejemplo, diaminociclohexano,
isoforonadiamina (IFD), bis-(p-aminociclohexano)metano (PACM), 2,2-Di-(4-aminociclohexil)-propano, 3,3'-dimetil-4-
4'-diaminodiciclohexilmetano, p-xililenodiamina, m-xililenodiamina, 3,6-bis(aminometil)norbornano.

Los diacidos N ciclicos incluyen diacidos aromaticos tales como: acido isoftalico (l), acido tereftalico (T), acido 4-
metilisoftalico, acido 4-terc-butilisoftalico, acido 1,4-naftalenodicarboxilico y acido 2,6-naftalenodicarboxilico. Los
diacidos N ciclicos también incluyen diacidos ciclicos no aromaticos tales como acido cis-1,4-
ciclohexanodicarboxilico, acido trans-1,4-ciclohexanodicarboxilico, acido cis-1,3-ciclohexanodicarboxilico y acido
trans-1,3-ciclohexanodicarboxilico.

Preferiblemente, los diacidos N ciclicos son diacidos aromaticos. Mas preferiblemente, los diacidos N ciclicos son
acido isoftalico y/o acido tereftalico.

Lo mas preferido la diamina M ciclica es isoforonadiamina y el diacido N ciclico es acido tereftalico.
Lo mas preferido, las unidades monomeéricas no ciclicas alifaticas son:

i. e-caprolactama para Z o

ii. 1,6-diaminohexano para X y acido 1,6-hexanodioico para Y,

y M es isoforonadiamina (IFD) y N es acido tereftalico (T) en una cantidad entre 0,1 y 2% en peso basado en la
cantidad total de la copoliamida.

La copoliamida puede comprender los aditivos habituales tales como agentes de ramificacion, unidades
monomeéricas ramificadas, taponadores terminales asi como otras unidades monoméricas, diferentes de X, Y o Z.

El procedimiento segun la invencion produce una pelicula multicapa con al menos una capa de copoliamida, pero
también pueden estar presentes multiples capas de copoliamida.

Como material en una capa de poliolefina se hace uso de las poliolefinas conocidas, en particular homopolimeros de
etileno y copolimeros de los mismos con una o mas a-olefinas y homopolimeros de propileno y copolimeros de los
mismos con una o mas a-olefinas, en particular etileno. Poliolefinas adecuadas incluyen PEBD, PEBDL,
polipropileno y mezclas de los mismos. En particular, se usan mezclas de PEBDL y PEBD en cantidades de 70% en
peso de PEBDL y 30% en peso de PEBD.

El procedimiento segun la invencién también es adecuado para producir peliculas multicapa en las que esta
presente mas de una capa poliolefinica. Opcionalmente, una capa interna puede comprender PE metaloceno o
ionémeros para facilitar la soldadura de la pelicula.

Como norma, en el procedimiento segun la invencidon una capa de copoliamida esta preferiblemente adyacente a
una capa poliolefinica. Se ha encontrado que la aplicacion de una capa de copoliamida y una capa de poliolefina
como capas funcionales adyacentes conectadas directamente entre si o conectadas por una capa de unién
proporciona la estabilidad de burbuja mas alta. Las capas pueden estar asi directamente adyacentes entre si pero
también puede estar presente una capa de union entre las capas. Ejemplos de materiales adecuados para estas
capas de union son las denominadas resinas de union. Las resinas de unién incluyen poliolefinas modificadas, tales
como PEBD, PEBDL, PE metaloceno, polietileno-alcohol vinilico, polietileno-acido acrilico, polietileno-acido
metacrilico y polipropileno, que se injertan con al menos un compuesto elegido del grupo de: acidos dicarboxilicos a,
B-insaturados, por ejemplo, acido maleico, acido fumarico y acido itaconico y anhidridos, ésteres acidos, imidas
acidas e iminas acidas de los mismos. Los copolimeros modificados de etileno y los acidos dicarboxilicos
mencionados también pueden aplicarse como resina de unién.

Si las capas estan directamente adyacentes entre si, la capa poliolefinica consta preferiblemente de una mezcla de
una poliolefina y una resina de unién.

También puede estar una capa de copoliamida adyacente a una capa de poliolefina en los dos lados, por ejemplo,
una capa de PEBDL vy por el otro lado. La pelicula formada contiene entonces, por ejemplo, una estructura sandwich
de coPA-PEBDL-coPA o PEBDL-coPA-PEBDL.

Ademas de las capas mencionadas, también se puede aplicar otra u otras capas funcionales mas. Las capas usadas
con frecuencia en pelicula multicapa son aquéllas que constan de, por ejemplo, etileno-alcohol vinilico e ionémeros.

El espesor total de las peliculas multicapa que se producen en la practica mediante el procedimiento de pelicula
soplada y también mediante el procedimiento segun la invencién esta entre 20 y 300 ym. En el procedimiento segun
la invencidén, una capa poliolefinica en la pelicula multicapa presenta preferiblemente un espesor de al menos 10 um.
El limite superior del espesor se proporciona por la aplicacion destinada y las propiedades requeridas de ahi y se
extiende en la practica a aproximadamente 200 um. Una capa de copoliamida presenta normalmente un espesor de
al menos 2 uym y preferiblemente de al menos 20% del espesor de una capa poliolefinica, hasta un maximo de 150
um, preferiblemente 100 um. Otras capas cualesquiera presentes tienen tales espesores que pueden realizar la
4
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funcion destinada durante el procedimiento de produccién o en la pelicula multicapa que se tiene que formar. Por
ejemplo, una capa de union puede tener un espesor similar a una capa de copoliamida.

Las relaciones de soplado aplicadas en el procedimiento segun la invencion demuestran que pueden elegirse
mayores que cuando se aplica la poliamida-6 convencional.

El procedimiento segun la invencién, permite la preparacion de peliculas multicapa excelentemente adecuadas para
envasar alimentos y productos sanitarios u otras aplicaciones en las que esté presente alta humedad.

La invencion se aclara con referencia al siguiente ejemplo y experimentos comparativos.

La invencién también se refiere a una pelicula soplada multicapa que contiene al menos una capa de copoliamida y
al menos una capa de poliolefina, caracterizada por que la copoliamida se emplea comprendiendo unidades
monoméricas de:

e diaminas X no ciclicas alifaticas y acidos Y dicarboxilicos no ciclicos alifaticos o a, w-aminoacidos Z no
ciclicos alifaticos y

e diaminas M y diacidos N en una cantidad entre 0,1 y 2% en peso basado en la cantidad total de
copoliamida y en la que M y N son ciclicos.

Preferiblemente, la pelicula soplada multicapa contiene al menos una capa de poliolefina que comprende: PEBDL,
PEBD o polipropileno o una mezcla de los mismos, mas preferiblemente al menos una capa de poliolefina consta
esencialmente de polipropileno. En otra realizacién, en la pelicula soplada multicapa N se elige del grupo de: acido
isoftalico (1), acido tereftalico (T), acido 4-metilisoftalico, acido 4-terc-butilisoftalico, acido 1,4-naftalenodicarboxilico y
acido 2,6-naftalenodicarboxilico.

En otra realizacion mas, en la pelicula soplada multicapa en la que M se elige del grupo de: isoforonadiamina (IFD),
bis-(p-aminociclohexano)metano (PACM), 2,2-Di-(4-aminociclohexil)-propano, 3,3"-dimetil-4-4'-
diaminodiciclohexilmetano, p-xililenodiamina, m-xililenodiamina y 3,6-bis(aminometil)norbornano.

En una realizacioén preferida, la pelicula soplada multicapa esta conteniendo al menos una capa de copoliamida y al
menos una capa de poliolefina, en la que la copoliamida esta construida de unidades monomeéricas de:

e diaminas X no ciclicas alifaticas y acidos Y dicarboxilicos no ciclicos alifaticos o a,w-aminoacidos Z no
ciclicos, alifaticos, y en la que X se elige del grupo de: 1,4-diaminobutano, diaminopentano,
hexametilendiamina e Y se elige del grupo de: acido 1,6-hexanodioico, acido 1,8-octanodioico, acido 1,9-
nonanodioico, acido 1,11-decanodioico, acido undecanodioico, acido 1,12-dodecanodioico o Z se elige del
grupo de g-caprolactama, acido aminodecanoico, acido aminoundecanoico y acido aminododecanoico y

e diaminas M y diacidos N en una cantidad total entre 0,1 y 2% en peso basado en la cantidad total de
copoliamida y en la que M y N son ciclicos, en la que M se elige del grupo de: isoforonadiamina (IFD), bis-
(p-aminociclohexano)metano (PACM), 2,2-Di-(4-aminociclohexil)-propano, 3,3"-dimetil-4-4'-
diaminodiciclohexilmetano, p-xillenodiamina, m-xililenodiamina y 3,6-bis(aminometil)norbornano y N se
elige del grupo de acido isoftalico (I), acido tereftalico (T), acido 4-metilisoftalico, acido 4-terc-butilisoftalico,
acido 1,4-naftalenodicarboxilico y acido 2,6-naftalenodicarboxilico, acido cis-1,4-ciclohexanodicarboxilico,
acido trans-1,4-ciclohexanodicarboxilico, acido cis-1,3-ciclohexanodicarboxilico y acido trans-1,3-
ciclohexanodicarboxilico.

La pelicula soplada multicapa segun la invencién puede usarse convenientemente en aplicaciones tales como:
sellado, termoconformado, bolsas retractiles y de vacio y como una bolsa. Preferiblemente, la pelicula soplada
multicapa se emplea como pelicula de sellado y termoconformado ya que pueden conseguirse relaciones de
estiramiento excedidas, en comparacién con peliculas multicapa que contienen al menos una capa de
homopoliamida.

Ejemplos
Se realizaron experimentos en una pelicula de 7 capas.

Se us6 una maquina Varex de 7 capas en la que se produjo una pelicula con un espesor total de 100 micrometros.
La estructura de la pelicula fue como sigue:

e 27 micrémetros de PEBD (LD150BW de Exxon Mobil) MFI (indice de fusion, por sus siglas en inglés) 0,75
e 8 micrometros de resina de unién Yparex 9601, MFI 1,3

e 12 micrémetros de (co)poliamida
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e 6 micrometros de Yparex 9601, resina de union
e 12 micrémetros de (co)poliamida
e 8 micrometros de Yparex 9601, resina de union

e 27 micrémetros de PEBD (LD150BW)

El rendimiento total de la maquina ascendié a aproximadamente 400 kg/h. La velocidad de transporte fue
aproximadamente 25 m/min, pero se adapté para compensar los cambios en relacién de soplado. La abertura de
boquilla de la boquilla fue 1,25 mm en el interior, 2,25 mm en el exterior.

Ajustes de temperatura:
Extrusoras de PE: 170 - 180 - 180 - 180 - 180 °C; seccién estriada 50°C
Extrusoras de resina de union: 200 - 210 - 210 - 210 - 210°C; seccion estriada 50°C
Extrusoras de (co)PA: 250 - 255 - 255 - 255 - 255°C; seccion estriada 170°C
Boquilla: 250°C Anillo de enfriamiento de unico reborde

La relacion de soplado (RS) aumento a un nivel en el que se produjeron arrugas. Las arrugas no son deseadas, pero
la RS es ventajosamente tan alta como sea posible sin que tenga lugar una maxima produccion de arrugas.

Ejemplo comparativo A:

Se prepar6 una pelicula en la que la (co)poliamida era poliamida-6 (Akulon F136-E2). La RS inicial fue 2,5. Esto
aumentd de manera escalonada a 2,55 y 2,60/2,65. Hasta 2,5, no se veian arrugas. A una RS de 2,6 se podian
observar algunas arrugas que llegaron a ser inaceptables a una RS de 2,65.

Conclusién: el procedimiento es estable hasta una RS de 2,55 con un ancho de pelicula plana de 1.400 mm.
Ejemplo 1 segun la invencion:

Se prepararon peliculas segun la memoria descriptiva anterior en la que la (co)poliamida era copoliamida PA6/IFDT
(isoforonadiisocianato trimero) con una cantidad de IFDT de 1% en peso (Akulon XS136-E2), asi Z era e-
caprolactama, M era isoforonadiamina y N era acido tereftalico. M+N fue 1% en peso. No pudo observarse diferencia
en transparencia de pelicula comparado con la pelicula del Ejemplo comparativo A.

No se vieron arrugas a una RS de 2,65. Con posterioridad, aumenté la RS a 2,73 y mas tarde a 2,8. A una RS de
2,8, circunstancialmente, se observaron arrugas. Se pudieron obtener peliculas estables con ancho de pelicula plana
de 1.400 mm, también con ancho de pelicula plana de 1.550 mm.

El procedimiento es estable hasta una RS de 2,73 con un ancho de pelicula plana de 1.550 mm.

El ejemplo 1 muestra claramente que podia lograrse una relacion de soplado mucho mayor (2,73 en vez de 2,55),
asi como un ancho de pelicula plana mucho mayor (1.500 mm frente a 1.400 mm). El procedimiento segun la
invencion permite asi aproximadamente 7% mas de produccion de pelicula empleando la copoliamida particular.

Se midieron datos de permeacién en las peliculas obtenidas anteriormente y descritas a continuaciéon en un
dispositivo Mocon Ox-tran 2/21 segun ASTM D3985 a una temperatura de 23°C con gas de ensayo O» al 100% y un
area de muestra de 50 cm® a humedades relativas de 0% y 85%. Para algunas peliculas, también se midié a una
humedad de 50%. Los resultados se muestran en la tabla 1y la tabla 2.

Tabla 1 Datos de permeacion

Ejemplo Material de capa de Humedad relativa | Permeacion
(co)poliamida [%] cc*mm/(m2*dia)
Ejemplo 1 Ancho de pelicula plana de |PA6/IFDT 0 3,6
1.400 mm
85 5,4
Ejemplo 1 Ancho de pelicula plana de |PA6/IFDT 0 3,6
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Ejemplo Material de capa de Humedad relativa | Permeacion
(co)poliamida [%] cc*mm/(m2*dia)
1.550 mm
85 5,6
Comparativo A; Ancho de pelicula plana |PA6 0 3,3
de 1.400 mm
85 55

Los resultados en la Tabla 1 muestran claramente que con el procedimiento segun la invencion se pueden obtener
resultados de permeacion del mismo orden que para poliamida-6. Especialmente, la permeacién a humedad relativa
alta muestra buenos resultados ya que éstos permanecen mas bien bajos, lo que muestra que pueden permear
bajas cantidades de gas a través de la pelicula.

Los ejemplos asi muestran que con el procedimiento segun la invencion se puede preparar mas pelicula con un
ancho de pelicula plana mayor al tiempo que se mantienen las propiedades barrera al mismo nivel de la poliamida-6.

Se realizo otro experimento en el que se prepararon dos peliculas sopladas de 7 capas.
La estructura de la pelicula fue como sigue:
A. capa de sellado que consiste en una mezcla de metaloceno, PEBD y mezcla madre (AB) antibloqueo.
. capa de unién
. -véase el texto

. -véase el texto

m O O W

. capa de unién
F. copolimero aleatorio de PP
G. copolimero aleatorio de PP+ mezcla madre AB

En una pelicula, ejemplo 2, se usé una copoliamida para las capas C y D. La copoliamida fue PA6/IFDT que
contenia IFDT al 1% en peso basado en la cantidad total de copoliamida. Se comparé esta pelicula con una pelicula
en la que las capas C y D constaban de una mezcla de 90% en peso de PA6 y 10% en peso de una poliamida
amorfa (Selar 3426): ejemplo comparativo B.

El espesor total de la pelicula fue 60 micrometros, las capas C y D tenian en total 18 micrometros.
La temperatura de las extrusoras para las capas C y D fue 240°C, como era la temperatura de la boquilla.
La relacién de soplado (RS) fue 2,8.

Después de estabilizacion del procedimiento, se observd que el procedimiento funcionaba adecuadamente; con el
procedimiento segun la invencion, ejemplo 2, la estabilidad de burbuja fue tan buena como en el Ejemplo B
comparativo. Esto es sorprendente ya que en el ejemplo 2 una cantidad mucho menor de diaminas ciclicas y
diacidos ciclicos estuvo presente comparado con el material amorfo al 10% en peso en el ejemplo B comparativo.
Sorprendentemente, el ejemplo 2 mostr6 menos arrugas en la pelicula acabada comparado con el ejemplo B
comparativo.

Tabla 2 Resultados de permeacion

Ejemplo Material de capa de (co)poliamida Humedad relativa [%] Permeacion cc*mm/(m2*dia)
Ejemplo 2 PAG/IFDT 0 3.4
50 2,0
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Ejemplo Material de capa de (co)poliamida Humedad relativa [%]
85

Comparativo B; | PA6 + 10% en peso de PA amorfo 0
50

85

Permeacion cc*mm/(m2*dia)
4,6
3.4
1,7

3.9

Los resultados en la Tabla 2 indican claramente que con una pelicula segun la invencién y un procedimiento segun
la invencién se podian obtener resultados de permeacion similares, especialmente a niveles de humedad menores.
Esto es sorprendente ya que la referencia contenia una mezcla de 10% en peso de poliamida amorfa, mientras que

en el Ejemplo 2 soélo estaba presente 1% en peso de IFDT en la copoliamida.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para producir mediante procedimiento de pelicula soplada una pelicula multicapa que contiene al
menos una capa de copoliamida y al menos una capa de poliolefina, caracterizada por que se emplea una
copoliamida que comprende unidades monoméricas de:

- diaminas X no ciclicas alifaticas y acidos Y dicarboxilicos no ciclicos alifaticos o a, w-aminoacidos Z no
ciclicos alifaticos y

- diaminas M y diacidos N en una cantidad total entre 0,1 y 2% en peso basado en la cantidad total de
copoliamida y en la que M y N son ciclicos.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que al menos una capa de poliolefina comprende PEBDL, PEBD o
polipropileno o una mezcla de los mismos.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 2, en el que al menos una capa de poliolefina es una mezcla de PEBDL y
PEBD.

4. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que al menos una capa de poliolefina consiste esencialmente en
polipropileno.

5. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que esta presente una capa de union
entre al menos una capa de copoliamida y al menos una capa de poliolefina.

6. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que N se elige del grupo de: acido
isoftalico (1), acido tereftalico (T), acido 4-metilisoftalico, acido 4-terc-butilisoftalico, acido 1,4-naftalenodicarboxilico y
acido 2,6-naftalenodicarboxilico.

7. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que M se elige del grupo de:
isoforonadiamina (IFD), bis-(p-aminociclohexano)metano (PACM), 2,2-Di-(4-aminociclohexil)-propano, 3,3'-dimetil-4-
4'-diaminodiciclohexilmetano, p-xililenodiamina, m-xililenodiamina y 3,6-bis(aminometil)norbornano.

8. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que:

* M se elige del grupo de: isoforonadiamina (IFD), bis-(p-aminociclohexano)metano (PACM), 2,2-Di-(4-
aminociclohexil)-propano, 3,3'-dimetil-4-4'-diaminodiciclohexilmetano, p-xillenodiamina, m-xililenodiamina y
3,6-bis(aminometil)norbornano y

* N se elige del grupo de: acido isoftalico (l), acido tereftalico (T), acido 4-metilisoftalico, acido 4-terc-
butilisoftalico, acido 1,4-naftalenodicarboxilico y acido 2,6-naftalenodicarboxilico, acido cis-1,4-
ciclohexanodicarboxilico, acido trans-1,4-ciclohexanodicarboxilico, acido cis-1,3-ciclohexanodicarboxilico y
acido trans-1,3-ciclohexanodicarboxilico.

9. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que Z se elige del grupo de: ¢-
caprolactama, acido aminodecanoico, acido aminoundecanoico y acido aminododecanoico.

10. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que X se elige del grupo de: 1,4-
diaminobutano, diaminopentano, hexametilendiamina.

11. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que Y se elige del grupo de: acido 1,6-
hexanodioico, acido 1,8-octanodioico, acido 1,9-nonanodioico, acido 1,11-decanodioico, acido undecanodioico, acido
1,12-dodecanodioico.

12. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que las diaminas M ciclicas y los
diacidos N ciclicos estan presentes en una cantidad total entre 0,2 y 1,5% en peso basado en la cantidad total de
copoliamida.

13. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que las unidades monoméricas de
diaminas ciclicas de M es isoforonadiamina y las unidades monoméricas de diacidos ciclicos de N es acido
tereftalico.

14. Pelicula soplada multicapa, que contiene al menos una capa de copoliamida y al menos una capa de poliolefina,
caracterizada por que se emplea una copoliamida que comprende unidades monoméricas de:

- diaminas X no ciclicas alifaticas y acidos Y dicarboxilicos no ciclicos alifaticos o a, w-aminoacidos Z no
ciclicos alifaticos y

- diaminas M y diacidos N en una cantidad total entre 0,1 y 2% en peso basado en la cantidad total de
copoliamida y en la que M y N son ciclicos.
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15. Pelicula soplada multicapa segun la reivindicacion 14, en la que:

X se elige del grupo de: 1,4-diaminobutano, diaminopentano, hexametilendiamina e Y se elige del grupo de: acido
1,6-hexanodioico, acido 1,8-octanodioico, acido 1,9-nonanodioico, acido 1,11-decanodioico, acido undecanodioico,
acido 1,12-dodecanodioico o

Z se elige del grupo de e-caprolactama, acido aminodecanoico, acido aminoundecanoico y acido aminododecanoico
y

en la que M se elige del grupo de: isoforonadiamina (IFD), bis-(p-aminociclohexano)metano (PACM), 2,2-Di-(4-
aminociclohexil)-propano, 3,3'-dimetil-4-4'-diaminodiciclohexilmetano, p-xililenodiamina, m-xillenodiamina y 3,6-
bis(aminometil)norbornano y

N se elige del grupo de: acido isoftalico (l), acido tereftalico (T), acido 4-metilisoftalico, acido 4-terc-butilisoftalico,
acido 1,4-naftalenodicarboxilico y acido 2,6-naftalenodicarboxilico, acido cis-1,4-ciclohexanodicarboxilico, acido
trans-1,4-ciclohexanodicarboxilico, acido cis-1,3-ciclohexanodicarboxilico y acido trans-1,3-ciclohexanodicarboxilico.
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