ES 2922183 T3

OFICINA ESPANOLA DE
PATENTES Y MARCAS

: é ESPANA @NUmero de publicacion: 2922 183
Eint. a1

B32B 27/32 (2006.01)

C08J 5/18 (2006.01)
CO08L 23/06 (2006.01)
B32B 7/06 (2009.01)
B32B 7/12 (2006.01)

B32B 27/08 (2006.01)
B32B 27/16 (2006.01)
B32B 27/30 (2006.01)
B32B 27/36 (2006.01)
B29C 48/23 (2009.01)

@ TRADUCCION DE PATENTE EUROPEA T3

Fecha de presentacion y nimero de la solicitud internacional: 09.05.2016 ~ PCT/US2016/031415
Fecha y numero de publicacion internacional: 05.01.2017 WO17003558

Fecha de presentacién y nimero de la solicitud europea:  09.05.2016  E 16725305 (3)
Fecha y nimero de publicacion de la concesion europea: 22.06.2022  EP 3317104

T|’tu|o: Métodos de preparacion de una capa de sellado desprendible

Prioridad: @ Titular/es:
30.06.2015 EP 15382349 DOW GLOBAL TECHNOLOGIES LLC (100.0%)
2040 Dow Center
Fecha de publicacién y mencion en BOPI de la Midland, M1 48674, US
traduccion de la patente: @ Inventor/es:
09.09.2022

BILGEN, MUSTAFA,;
HERNANDEZ, CLAUDIA y
TOGNOLA, MARCELLO

Agente/Representante:
ELZABURU, S.L.P

AViso:En el plazo de nueve meses a contar desde la fecha de publicacién en el Boletin Europeo de Patentes, de
la mencion de concesion de la patente europea, cualquier persona podra oponerse ante la Oficina Europea
de Patentes a la patente concedida. La oposicion debera formularse por escrito y estar motivada; sélo se
considerara como formulada una vez que se haya realizado el pago de la tasa de oposicion (art. 99.1 del
Convenio sobre Concesion de Patentes Europeas).




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES2922 183 T3

DESCRIPCION
Métodos de preparacion de una capa de sellado desprendible
Campo

La presente invencién se refiere en general a métodos para preparar capas de sellado desprendibles, métodos de
preparacion de peliculas de multicapa y capas de sellado desprendibles y peliculas de multicapa preparadas a partir
de las mismas. Dichas capas de sellado desprendibles pueden proporcionar sellados desprendibles y aptos para
termosellado, asi como sellados desprendibles de evidencia de manipulacion.

Antecedentes

Las peliculas desprendibles y aptas para termosellado (también denominadas en la presente memoria "sellados
desprendibles”) se emplean a gran escala para cerrar temporalmente recipientes que incluyen, por ejemplo, productos
alimenticios o dispositivos médicos. Durante el uso, el consumidor arranca la pelicula desprendible. Para ganar
aceptacion por parte del consumidor, se desea una serie de caracteristicas asociadas a la pelicula desprendible y apta
para termosellado. Por ejemplo, la pelicula debe proporcionar un cierre del recipiente o bolsa a prueba de fugas. Para
sellar una bolsa, se usa comunmente el sellado térmico. Se han construido diversos aparatos con el propoésito de
formar bolsas, al tiempo que de forma simultanea se llenan las bolsas con el contenido deseado. Estos aparatos se
conocen comunmente como maquinas de conformacion-llenado-y-sellado horizontal y maquinas de conformacion-
llenado-y-sellado vertical.

Estas maquinas suelen tener collares o barras de conformacién que confieren forma a una pieza plana de pelicula
para dar lugar a una forma tubular de bolsa. Las mordazas de sellado de metal caliente se mueven de una posicion
abierta a una posicion cerrada, entrando en contacto con la pelicula para producir el sellado en forma de bolsa. Durante
el proceso de sellado, la capa externa de la pelicula entra en contacto directo con la superficie metalica caliente de las
mordazas de sellado. El calor se transfiere de este modo a través de la capa externa de la pelicula para fundir y
fusionar la capa sellante interna para generar el sellado. Generalmente, la capa externa tiene una temperatura de
fusién mas alta que la capa de sellado interna. Como tal, mientras que la capa de sellado interna se funde para formar
el sellado, la capa externa de la pelicula no se funde y no se adhiere a las mordazas de sellado. Después de volver a
abrir las mordazas de sellado, la pelicula se enfria a temperatura ambiente.

Antes de que la capa de sellado interna se enfrie a temperatura ambiente, deberia poder mantener su integridad de
sellado. La capacidad de una capa adhesiva o de sellado para resistir el arrastre del sellado mientras todavia esta en
un estado caliente o fundido se denomina generalmente "adherencia en caliente". Para formar un buen sellado, la
adherencia en caliente de la pelicula desprendible y apta para sellado debe ser adecuada.

Ademas de una adecuada adherencia en caliente, también resulta deseable disponer de una baja temperatura de
inicio de termosellado, que contribuya a garantizar velocidades rapidas de linea de envasado y una amplia ventana
de sellado que se pueda adaptar a la variabilidad de las condiciones del proceso, tales como presion y temperatura.
Una amplia ventana de sellado también permite el envasado a alta velocidad de productos termosensibles, y también,
proporciona cierta tolerancia a los cambios en las velocidades de llenado o envasado.

Ademas de la caracteristica "apta para sellado” de la pelicula desprendible y apta para sellado, también deberia tener
una caracteristica "desprendible" deseada y necesaria para proporcionar un sellado que se pueda abrir facilmente en
un envase o bolsa. La capacidad de desprendimiento generalmente se refiere a la capacidad de separar dos materiales
o sustratos durante el transcurso de la apertura del envase sin comprometer la integridad de ninguno de los dos. La
fuerza necesaria para separar el sellado se denomina "fuerza de sellado” o "fuerza de termosellado”" y se puede medir
segun la norma ASTM F88-94. La fuerza de sellado deseada varia segun las aplicaciones especificas de uso final.
Para aplicaciones de envases flexibles, tales como revestimientos de cereales, envases de alimentos refrigerados,
paquetes de galletas y revestimientos de mezclas para tortas, la fuerza de sellado deseada generalmente esta dentro
del intervalo de aproximadamente 175,13 - 700,51 N/m (1-4 libras por pulgada). Por ejemplo, para revestimientos de
cajas de cereales de apertura facil, se suele especificar una fuerza de sellado dentro del intervalo de aproximadamente
175,13 - 525,38 N/m (1-3 libras por pulgada), aunque los objetivos especificos varian segln los requisitos de cada
fabricante. Ademas de la aplicacion de envase flexible, también se puede usar una pelicula desprendible y apta para
sellado en aplicaciones de envase rigido, tales como tapas para articulos de conveniencia (por ejemplo, alimentos
refrigerados tales como pudines) y dispositivos médicos. Los envases rigidos tipicos tienen una fuerza de sellado de
alrededor de 175,13 - 875,63 N/m (1-5 libras por pulgada). La capa de sellado puede estar en la tapa o sobre el envase
0 en ambos.

Las caracteristicas deseadas adicionales para una pelicula desprendible apta para termosellado incluyen un bajo
coeficiente de friccion y buena resistencia al abuso. Un bajo coeficiente de friccién garantiza que la capa de sellado
se pueda procesar sin problemas y de manera eficiente en los equipos de fabricacién y envasado y resulta
especialmente importante en envases de conformacién-llenado-y-sellado vertical. Se desea una buena resistencia al
abuso y tenacidad, por ejemplo, en revestimientos de cajas de cereales para soportar desgarros y pinchazos
procedentes de los cereales rigidos de forma irregular. Las caracteristicas adicionales incluyen el rendimiento en
cuanto a sabor y olor y propiedades de barrera o transmision.
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En algunas aplicaciones, resulta importante poder identificar cuando el envase no se encuentra sellado, ya que, por
ejemplo, puede indicar cuando se ha manipulado dicho envase.

Las peliculas desprendibles y aptas para termosellado se fabrican generalmente a partir de una o mas resinas
poliméricas. Las caracteristicas resultantes de la pelicula desprendible y apta para termosellado dependen en gran
medida del tipo de resina utilizada para formar la pelicula. Por ejemplo, los copolimeros de acetato de etilen vinilo
(EVA) y acrilato de etilen vinilo (EMA) proporcionan excelentes propiedades de termosellado. Sin embargo, los
sellados producidos con estos copolimeros son tales que normalmente no se puede lograr la separacion sin dafar la
pelicula. Para evitar este problema, se mezcla polibutileno con un polimero EVA para producir una pelicula
desprendible y apta para termosellado. Aunque se mejora la aptitud de desprendimiento de la pelicula, la pelicula
desprendible y apta para termosellado tiene un olor desagradable debido a la presencia de EVA. Ademas de usar
polibutileno, se mezclan algunos ionémeros, tales como SURLYN®, con EVA para producir la pelicula desprendible y
apta para termosellado. Si bien la pelicula se puede desprender, se genera fibrosidad o "cabello de angel" tras la
separacion de la pelicula. Ademas, los ionémeros generalmente son caros y también pueden tener algun tipo de olor.

Adicionalmente, los sistemas tipicos de sellado desprendibles basados en EVA-polibutileno "envejecen" en cuanto a
la fuerza de sellado. La fuerza de sellado aumenta a medida que transcurre el tiempo después de la formacion del
sellado. Esto se considera una desventaja de estos sistemas porque los sellados que son seguros en el momento en
que se forma el envase aumentan su fuerza antes de llegar al consumidor, haciendo que los envases resulten mas
dificiles de abrir por parte del consumidor.

La patente de Estados Unidos N°. 6.590.034 describe sellados desprendibles fabricados a partir de una mezcla de dos
polimeros inmiscibles que forman una fase continua y una fase discontinua, en los que el valor absoluto de diferencial
de viscosidad de cizalladura de los dos polimeros es menor que un 100 %. Aunque se abarcan muchos materiales
potenciales, esta referencia se centra en el uso de poli(homopolimero de propileno) como fase discontinua.

Aunque se han empleado diversos sistemas de resina para preparar una pelicula desprendible y apta para
termosellado, se sigue demandando una pelicula desprendible y apta para termosellado mejorada y rentable, con una
fuerza de sellado deseada durante el procesado y el transporte, asi como durante la apertura del envase por parte del
consumidor final. Resulta deseable que el sistema de resina usado para producir la pelicula desprendible y apta para
termosellado tenga una temperatura de inicio de sellado relativamente mas baja y una ventana de termosellado
relativamente amplia. También resulta deseable que la pelicula desprendible y apta para termosellado sea
relativamente resistente al envejecimiento y tenga un coeficiente de friccion relativamente mas bajo y buena resistencia
al abuso y tenacidad.

La patente de Estados Unidos N°. 7.863.383 describe mezclas de aproximadamente un 5 a aproximadamente un 98
por ciento en peso de elastémeros o plastémeros basados en propileno con un segundo polimero particular de un
grupo que preferentemente consiste en polimeros estirénicos y polietileno, que tienen una fuerza de sellado dentro de
un intervalo que los haria particularmente adecuados para su uso como sellado desprendible. Seria deseable disponer
de resinas mejoradas adicionales para su uso en aplicaciones de sellado desprendible.

El documento WO 2010/043084 describe estructuras de pelicula termoplastica de multicapa.
El documento WO 2010/110791 describe peliculas que no son de PVC que tienen capas de sellado desprendibles.
Sumario

Se ha descubierto que las resinas de sellado existentes se pueden modificar para ajustar la resistencia final al
desprendimiento mezclando con un polietileno lineal de baja densidad (LLDPE). Este descubrimiento permite a los
extrusores de pelicula ajustar de manera ventajosa la resistencia final al desprendimiento de una pelicula en funcién
de los requisitos particulares de aplicacién, sin tener que disefiar una resina de sellado completamente nueva. En
otras palabras, segun algunas realizaciones de la presente invencion, una extrusora de pelicula puede ajustar la
resistencia al desprendimiento de una pelicula mezclando en linea un LLDPE con una resina de sellado.

En un aspecto, la presente invencion proporciona un método para preparar una capa de sellado desprendible que
comprende (a) proporcionar una primera mezcla que comprende (i) de un 5 a un 98 por ciento en peso de un
plastdmero o elastdbmero basado en propileno de calidad de reactor que tiene una distribucién de peso molecular
menor que 3,5 y una densidad menor que 0,89 g/cc y (ii) de un 2 a un 95 por ciento en peso de un segundo polimero
seleccionado entre el grupo que consiste en polietileno de baja densidad, polietileno de ultra 0 muy baja densidad,
polietileno de densidad media, polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas de los
mismos; (b) proporcionar al menos un polietileno lineal de baja densidad; (c) homogeneizar la primera mezcla con al
menos un polietileno lineal de baja densidad para obtener una segunda mezcla; y (d) someter a extrusion la segunda
mezcla para formar una capa de sellado desprendible, en el que la capa de sellado desprendible tiene una temperatura
de inicio de termosellado menor que 120 °C cuando se sella a una presién de 276 kPa (40 psi) con un tiempo de
residencia de 0,5 segundos, en el que la segunda mezcla comprende de un 1 % a un 20 % en peso de polietileno
lineal de baja densidad.
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En otro aspecto, la presente invencion proporciona un método de preparacion de una pelicula de multicapa que
comprende (a) proporcionar una resina polimérica que comprende polietileno; (b) proporcionar una mezcla para una
capa de sellado desprendible que se forma (1) proporcionando una primera mezcla que comprende (i) de un 5 a un
98 por ciento en peso de un plastomero o elastomero basado en propileno de calidad de reactor que tiene una
distribucion de peso molecular menor que 3,5 y una densidad menor que 0,89 g/cc; y (ii) de un 2 a un 95 por ciento en
peso de un segundo polimero seleccionado entre el grupo que consiste en polietileno de baja densidad, polietileno de
ultra o muy baja densidad, polietileno de densidad media, polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de
etilen vinilo y mezclas de los mismos; (2) proporcionando al menos un polietileno lineal de baja densidad; y (3)
homogeneizando la primera mezcla con al menos un polietileno lineal de baja densidad para obtener la mezcla de
capa de sellado desprendible, en el que la mezcla de capa de sellado desprendible comprende de un 1 % a un 20 %
en peso de polietileno lineal de baja densidad; y (c) sometiendo a coextrusién la resina polimérica y la mezcla de la
capa de sellado desprendible, para obtener una pelicula de multicapa, en el que la capa de sellado desprendible tiene
una temperatura de inicio de termosellado menor que 120 °C cuando se sella a una presion de 276 kPa (40 psi) con
un tiempo de residencia de 0,5 segundos.

Estas y otras realizaciones se describen con mas detalle en la Descripcion Detallada.
Descripcion Detallada

El término "polimero”, como se usa en la presente memoria, se refiere a un compuesto polimérico preparado por medio
de polimerizacion de mondmeros, ya sea del mismo tipo o de tipo diferente. Por tanto, el término genérico polimero
engloba el término "homopolimero", generalmente empleado para hacer referencia a polimeros preparados a partir de
un Unico tipo de mondmero, asi como "copolimero", que hace referencia a polimeros preparados a partir de dos o mas
mondémeros diferentes.

La expresion "polietileno de baja densidad”" también puede hacer referencia a "LDPE", "polimero de etileno de alta
presiéon" o "polietileno altamente ramificado" y se define para hacer referencia a que el polimero esta parcial o
totalmente homopolimerizado o copolimerizado en autoclave o reactores tubulares a presiones superiores a 100 MPa
(14.500 psi) con el uso de iniciadores de radicales libres, tales como perdxidos (véase por ejemplo el documento
US 4.599.392).

La expresion "polietileno lineal de baja densidad" también puede hacer referencia a "LLDPE". LLDPE incluye tanto la
resina preparada con los sistemas cataliticos Ziegler-Natta tradicionales como los catalizadores de sitio Unico tales
como metalocenos (en ocasiones denominados "m-LLDPE") e incluye copolimeros u homopolimeros de polietileno
lineales, sustancialmente lineales o heterogéneos. Los LLDPE contienen menos ramificaciones de cadena larga que
los LDPE e incluyen los polimeros de etileno sustancialmente lineales que se definen con més detalle en las patentes
de Estados Unidos 5.272.236, 5.278.272, 5.582.923 y 5.733.155; las composiciones poliméricas de etileno lineales
homogéneamente ramificadas tales como las de la patente de Estados Unidos N.® 3.645.992; los polimeros de etileno
heterogéneamente ramificados tales como los preparados segun el proceso divulgado en la patente de Estados Unidos
N°.  4.076.698; y/o mezclas de los mismos (tales como las divulgadas en los documentos
US 3.914.342 0 US 5.854.045). Los LLDPE se pueden preparar mediante polimerizacién en fase gaseosa, fase de
disolucién o suspension o cualquier combinacion de las mismas, usando cualquier tipo de reactor o configuracién de
reactor conocida en la técnica, siendo los mas preferidos los reactores de fase gaseosa y suspension.

La expresion distribucion de peso molecular o el término "MWD" se define como la relacion entre el peso molecular
promedio expresado en peso y el peso molecular promedio expresado en nimero (Mw/Mn). Mw y Mn se determinan
segun métodos conocidos en la técnica usando GPC convencional.

Se define la relacion Mw(absoluto)/Mw(GPC) en la que Mw(absoluto) es el peso molecular promedio expresado en
peso procedente del area de dispersion de la luz en un angulo bajo (tal como 15 grados) y la masa inyectada de
polimero y Mw(GPC) es el peso molecular promedio expresado en peso obtenido a partir de la calibracién GPC. El
detector de dispersién de luz se calibra para producir el peso molecular promedio expresado en peso equivalente al
del instrumento GPC para una disolucién patrén de homopolimero de polietileno lineal tal como NBS 1475.

La "resistencia en masa fundida", que también se denomina en la técnica pertinente como "tension en masa fundida”,
se define y cuantifica en la presente memoria para hacer referencia a la tensién o fuerza (aplicada por un tambor de
enrollado equipado con una celda de deformacién) necesaria para extraer una fraccion fundida sometida a extrusion
a una velocidad de arrastre a la que la resistencia en masa fundida alcanza una meseta antes de la tasa de rotura por
encima de su punto de fusion, a medida que pasa a través de la boquilla de un plastdémero convencional tal como la
descrita en la norma ASTM D1238-E. Los valores de resistencia en masa fundida, que se indican en la presente
memoria en centiNewtons (cN), se determinan usando un Gottfert Rheotens a 190 °C.

La presente invencion, en algunas realizaciones, proporciona métodos de preparacion de capas de sellado
desprendibles, asi como métodos para la preparacion de peliculas de multicapa.

En algunas realizaciones, un método para preparar una capa de sellado desprendible comprende (a) proporcionar una
primera mezcla que comprende (i) de un 5 a un 98 por ciento en peso de un plastémero o elastbmero basado en
propileno de calidad de reactor que tiene una distribucion de peso molecular menor que 3,5 y una densidad menor
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que 0,89 g/cc y (ii) de un 2 a un 95 por ciento en peso de un segundo polimero seleccionado entre el grupo que
consiste en polietileno de baja densidad, polietileno de ultra o muy baja densidad, polietileno de densidad media,
polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas de los mismos; (b) proporcionar al menos
un polietileno lineal de baja densidad; (c) homogeneizar la primera mezcla con al menos un polietileno lineal de baja
densidad para obtener una segunda mezcla; y (d) someter a extrusion la segunda mezcla para formar una capa de
sellado desprendible, en el que la capa de sellado desprendible tiene una temperatura de inicio de termosellado menor
que 120 °C cuando se sella a una presion de bar de 276 kPa (40 psi) con un tiempo de residencia de 0,5 segundos,
en el que la segunda mezcla comprende de un 1 % a un 20 % en peso de polietileno lineal de baja densidad.

La segunda mezcla, en algunas realizaciones, comprende un 15 % en peso o menos de polietileno lineal de baja
densidad.

En algunas realizaciones, la primera mezcla y el polietileno lineal de baja densidad se homogeneizan en seco. La
primera mezcla y el polietileno lineal de baja densidad se homogeneizan en masa fundida en algunas realizaciones.

En algunas realizaciones, la extrusion de la segunda mezcla para formar una capa de sellado desprendible comprende
la coextrusién de la segunda mezcla con al menos una poliolefina para formar una pelicula de multicapa. La al menos
una poliolefina, en algunas realizaciones, comprende polietileno.

En algunas realizaciones, la capa de sellado tiene una fuerza de sellado dentro del intervalo de 87,56 a 700,51 N/m
(de 0,5 a 4 libras/pulgada). La capa de sellado, en algunas realizaciones, tiene una fuerza de sellado dentro del
intervalo de 87,56 a 525,38 N/m (de 0,5 a 3 libras/pulgada).

En algunas realizaciones, el segundo polimero de la primera mezcla es un polietileno seleccionado entre el grupo que
consiste en polietileno de baja densidad, polietileno lineal de baja densidad, polietileno de ultra 0 muy baja densidad,
polietileno de densidad media, polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas de los
mismos. El segundo polimero, en algunas realizaciones, es un polietileno de baja densidad (LDPE). En algunas de
dichas realizaciones, LDPE comprende de un 10 a un 40 por ciento en peso de la primera mezcla.

El elastobmero o plastbmero basado en propileno, en algunas realizaciones, comprende de un 5 % a un 15 % en peso
de unidades procedentes de etileno, basado en el peso de elastémero o plastémero basado en propileno. En algunas
realizaciones, la primera mezcla comprende ademéas uno o mas aditivos entre un grupo que comprende antioxidantes,
estabilizadores de luz ultravioleta, estabilizadores térmicos, agentes de deslizamiento, agentes anti-formacién de
bloques, pigmentos o colorantes, coadyuvantes de procesado, catalizadores de reticulacién, retardantes de llama,
materiales de relleno y agentes espumantes.

A continuacion, se proporcionan detalles adicionales con respecto a la primera mezcla y al menos un polietileno lineal
de baja densidad.

Algunas realizaciones de la presente invencion hacen referencia a capas de sellado desprendibles formadas por
cualquiera de los métodos descritos en la presente memoria. Algunas realizaciones de la presente invencion se
refieren a peliculas de multicapa que comprenden una capa de sellado desprendible fabricada mediante cualquiera
de los métodos divulgados en la presente memoria.

En algunas realizaciones, el método de preparacion de la pelicula de multicapa comprende (a) proporcionar una resina
polimérica que comprende polietileno; (b) proporcionar una mezcla para una capa de sellado desprendible formada
(1) proporcionando una primera mezcla que comprende (i) de un 5 a un 98 por ciento en peso de un plastmero o
elastdmero basado en propileno de calidad de reactor que tiene una distribucién de peso molecular menor que 3,5y
una densidad menor que 0,89 g/cc; y (ii) de un 2 a un 95 por ciento en peso de un segundo polimero seleccionado
entre el grupo que consiste en polietileno de baja densidad, polietileno de ultra 0 muy baja densidad, polietileno de
densidad media, polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas de los mismos; (2)
proporcionando al menos un polietileno lineal de baja densidad; y (3) homogeneizando la primera mezcla con al menos
un polietileno lineal de baja densidad para obtener la mezcla de capa de sellado desprendible, en el que la mezcla de
capa de sellado desprendible comprende de un 1 % a un 20 % en peso de polietileno lineal de baja densidad; y (c)
sometiendo a coextrusion la resina polimérica y la mezcla de la capa de sellado desprendible para obtener una pelicula
de multicapa, en el que la capa de sellado desprendible tiene una temperatura de inicio de termosellado menor que
120 °C cuando se sella a una presién de bar de 276 kPa (40 psi) con un tiempo de residencia de 0,5 segundos.

La mezcla de capa de sellado desprendible, en algunas realizaciones, comprende un 15 % en peso 0 menos de
polietileno lineal de baja densidad.

En algunas realizaciones, la primera mezcla y el polietileno lineal de baja densidad se homogeneizan en seco. La
primera mezcla y el polietileno lineal de baja densidad se mezclan en masa fundida en algunas realizaciones.

En algunas realizaciones, la capa de sellado tiene una fuerza de sellado dentro del intervalo de 87,56 a 700,51 N/m
(de 0,5 a 4 libras por pulgada). La capa de sellado, en algunas realizaciones, tiene una fuerza de sellado dentro del
intervalo de 87,56 a 525,38 N/m (de 0,5 a 3 libras por pulgada).
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En algunas realizaciones, el segundo polimero de la primera combinacion es un polietileno seleccionado entre el grupo
que consiste en polietileno de baja densidad, polietileno lineal de baja densidad, polietileno de ultra o muy baja
densidad, polietileno de densidad media, polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas
de los mismos. El segundo polimero, en algunas realizaciones, es un polietileno de baja densidad (LDPE). En algunas
de dichas realizaciones, LDPE comprende de un 10 a un 40 por ciento en peso de la primera mezcla.

El elastébmero o plastomero basado en propileno, en algunas realizaciones, comprende de un 5 % a un 15 % en peso
de unidades procedentes de etileno basado en el peso de elastémero o plastémero basado en propileno. En algunas
realizaciones, la primera mezcla comprende ademas uno o mas aditivos entre el grupo que comprende antioxidantes,
estabilizadores de luz ultravioleta, estabilizadores térmicos, agentes de deslizamiento, agentes anti-formacién de
bloques, pigmentos o colorantes, coadyuvantes de procesado, catalizadores de reticulacion, retardantes de llama,
materiales de relleno y agentes espumantes.

A continuacion, se proporcionan detalles adicionales con respecto a la primera mezcla y al menos un polietileno lineal
de baja densidad.

Algunas realizaciones de la presente invencion se refieren a peliculas de multicapa formadas por cualquiera de los
métodos divulgados en la presente memoria.

Volviendo ahora a la primera mezcla utilizada en los métodos de la presente invencion, la primera mezcla es de al
menos dos componentes, mezclas que resultan particularmente apropiadas para su uso como sellado desprendible.
Como se explica en la presente memoria, la primera mezcla sola se puede usar para formar una capa de sellado
desprendible. Al mezclar posteriormente un LLDPE como se divulga en la presente memoria, se puede ajustar con
precision la resistencia al desprendimiento de la capa de sellado desprendible dependiendo de los requisitos de la
aplicacién particular.

El primer componente de la primera mezcla es un plastémero o elastomero basado en propileno o "PBPE". Estos
materiales comprenden al menos un copolimero con al menos un 50 por ciento en peso de unidades procedentes de
propileno y al menos un 5 por ciento en peso de unidades procedentes de un comonémero distinto del propileno. Los
elastomeros y/o plastomeros basados en propileno adecuados se muestran en el documento PCT N°. Publicacién
WQ02003/040442.

De particular interés para su uso en la presente invencion son los PBPE de calidad de reactor que tienen una MWD
menor que 3,5. Se pretende que la expresion "calidad de reactor" sea como se define en la patente de Estados Unidos
6.010.588 y en general se refiere a una poli(resina de olefina) cuya distribucién de peso molecular (MWD) o
polidispersidad no se ha visto alterada de forma sustancial después de la polimerizacién. El PBPE preferido tendra un
calor de fusién (determinado utilizando el método de DSC descrito en la presente memoria) menor que 90 Julios/g,
preferentemente menor que 70 Julios/g, mas preferentemente menor que 50 Julios/g. Cuando se usa etileno como
comonomero, PBPE tiene de un 3 a un 15 por ciento de etileno, o de un 5 a un 14 por ciento de etileno, o deun 7 a
un 12 por ciento de etileno, en peso del elastémero o plastdémero basado en propileno.

Aunque las unidades restantes de copolimero de propileno proceden de al menos un comondmero tal como etileno,
una a-olefina Ca-20 , un dieno Ca-20 , un compuesto estirénico y similares, preferentemente el comonémero es al menos
uno de etileno y una a-olefina Cs-12, tal como 1-hexeno o 1-octeno. Preferentemente, las unidades restantes del
copolimero proceden Unicamente de etileno.

La cantidad de comondémero diferente de plastdmero o elastémero basado en propileno es funcion, al menos en parte,
del comon6mero y del calor de fusion deseado del copolimero. Si el comondmero es etileno, entonces normalmente
las unidades procedentes de comondmero comprenden no mas de un 15 por ciento en peso de copolimero. La
cantidad minima de unidades procedentes de etileno es tipicamente al menos un 3, preferentemente al menos un 5y
mas preferentemente al menos un 9 por ciento en peso, basado en el peso de copolimero. Si el polimero comprende
al menos otro comondmero distinto de etileno, entonces la composicion preferida tendria un calor de fusién
aproximadamente dentro del intervalo de un copolimero de propileno-etileno con un 3 a un 20 % en peso de etileno.
Aunque sin pretender quedar ligado a teoria alguna, se cree que lograr una cristalinidad y una morfologia cristalina
aproximadamente similares resulta beneficioso para lograr una funcionalidad similar a la de un sellado desprendible.

El plastomero o elastémero basado en propileno de la presente invencion se puede fabricar mediante cualquier
proceso, e incluye copolimeros preparados mediante Ziegler-Natta, CGC (catalizador de geometria restringida),
catalisis de metaloceno y no metaloceno y catalisis de ligando de heteroarilo centrada en metal. Estos copolimeros
incluyen copolimeros aleatorios, de bloques y de injerto, aunque preferentemente los copolimeros tienen una
configuracién aleatoria. Los ejemplos de copolimeros de propileno incluyen el polimero Exxon-Mobil VISTAMAXX y
los elastémeros y plastomeros de propileno/etileno VERSIFY de The Dow Chemical Company.

La densidad de los elastomeros o plastbmeros basados en propileno de la presente invencion es tipicamente de al
menos 0,850, puede ser de al menos 0,860 y también puede ser de al menos 0,865 gramos por centimetro clbico
(g/cm?3) medido por medio de ASTM D-792. Preferentemente, la densidad es menor que 0,89 g/cc.
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El peso molecular promedio expresado en peso (Mw) de los elastobmeros o plastobmeros basados en propileno de la
presente invencién puede variar de manera amplia, pero tipicamente esta entre 10.000 y 1.000.000 (entendiendo que
el Unico limite de Mw minimo o maximo es el fijado por consideraciones practicas). Para los homopolimeros y
copolimeros usados en la fabricacion de sellados desprendibles, preferentemente Mw minimo es 20.000, mas
preferentemente 25.000.

La polidispersidad de los elastémeros o plastomeros basados en propileno de la presente invencion estd normalmente
entre 2 y 5. "Polidispersidad estrecha”, "distribucion de peso molecular estrecha", "MWD estrecha" y expresiones
similares significan una relacién (Mw/Mn) de peso molecular promedio expresado en peso (Mw) con respecto a peso
molecular promedio expresado en numero (Mn) menor que 3,5, también puede ser menor que 3,0, también puede ser
menor que 2,8, también puede ser menor que 2,5.

Idealmente, los PBPE para usar en la presente invencion tienen un MFR de 0,5 a 2000 g/10 min, preferentemente de
1 a 1000, mas preferentemente de 2 a 500, aun mas preferentemente de 2 a 40. El valor de MFR particular
seleccionado dependera en parte de los métodos de fabricacion previstos, tales como pelicula soplada, revestimiento
por extrusién, extrusion de laminas, moldeo por inyeccién o procesos de pelicula fundida. Los valores de MFR para
copolimeros de propileno y etileno y/o una o mas a-olefinas Cs-C20 se miden segun ASTM D-1238, condicion L
(2,16 kg, 230 grados C). Se estimaron los valores de MFR mayores que 250 de acuerdo con la siguiente correlacion:

MFR =9x10" M58

Se midié Mw (gramos por mol) usando cromatografia de permeabilidad de gel.

Las primeras mezclas globales para su uso en la presente invencién comprenden un segundo polimero. Los materiales
adecuados para el segundo polimero pueden incluir polietileno (incluyendo polietileno de baja densidad, polietileno
lineal de baja densidad, polietileno de muy baja (o ultra baja) densidad, polietileno de densidad media y polietileno de
alta densidad), polibutileno, poliestireno de uso general ("GPPS") y poliestireno de alto impacto ("HIPS"), polimero de
etileno modificado por injerto, interpolimeros de etileno-estireno (ESI), interpolimero de acetato de etilen vinilo,
interpolimero de etileno y acido acrilico, interpolimero de etileno y acrilato de etilo, interpolimero de etileno y acido
metacrilico, ionémero de etileno y acido metacrilico y similares), policarbonato, poliuretano termoplastico, poliamida,
interpolimero de poli(acido lactico), polimero de bloques termoplastico (por ejemplo, copolimero de estireno y
butadieno, copolimero de tribloque de estireno butadieno estireno, copolimero tribloque de estireno y etileno-butileno
estireno y similares), copolimero de bloques de poliéter (por ejemplo, PEBAX), polimero de copoliéster, polimeros de
bloques de poliéster/poliéter (por ejemplo, HYTREL), interpolimero de monéxido de carbono y etileno (por ejemplo,
etileno/monoxido de carbono (ECO), copolimero, terpolimero de etileno/acido acrilico/mondxido de carbono (EAACO),
terpolimero de etileno/acido metacrilico/monéxido de carbono (EMAACO), terpolimero de etileno/acetato de
vinilo/monéxido de carbono (EVACO) y estireno/monéxido de carbono (SCO), poli(tereftalato de etileno) (PET),
polietileno clorado y similares y mezclas de los mismos. El material preferido para el segundo polimero incluye
polietileno y polimeros estirénicos. Los materiales de polietileno preferidos son LDPE y HDPE, siendo el LDPE el méas
preferido para muchas aplicaciones. Los materiales estirénicos preferidos son GPPS y HIPS.

Los materiales tales como poliestireno son menos miscibles (o tienen un mayor grado de incompatibilidad) y, de este
modo, se necesita menos cantidad del segundo polimero para tener un sellado desprendible. Cuando se usa LDPE
como segundo polimero, por otro lado, normalmente se necesita relativamente méas del segundo polimero.

Si se desea utilizar LDPE en la primera mezcla, se puede seleccionar cualquier LDPE. LDPE preferido para su uso en
la primera mezcla tiene un Indice de Fluidez (I2) (determinado por ASTM D1238, condicion 190 °C/2,16 kg), de 0,2 a
100 g/10 minutos. Méas preferentemente, el indice de fluidez es mayor que 0,2, lo mas preferentemente mayor que
0,5 g/10 minutos. El indice de fluidez es preferentemente menor que 50, mas preferentemente menor que 20 y lo mas
preferentemente menor que 10 g/10 minutos. LDPE preferido también tiene una densidad (determinada segin ASTM
D792) dentro del intervalo de 0,915 a 0,930 g/cc, preferentemente de 0,915 a 0,925 g/cc.

Dicho LDPE preferido se puede fabricar en un autoclave o reactor tubular.

El segundo componente de la primera mezcla también puede incluir mezclas de LDPE/LDPE, por ejemplo, mezclas
en las que una de las resinas de LDPE tiene un indice de fluidez relativamente elevado y la otra tiene un indice de
fluidez bajo y esta mas ramificada. EI componente con el indice de fluidez mas alto se puede obtener a partir de un
reactor tubular, y se puede agregar un componente de la mezcla con un valor Ml mas bajo y altamente ramificado en
una etapa de extrusién por separado o usando un reactor paralelo tubular/autoclave en combinacion con métodos
especiales para controlar el indice de fluidez de cada reactor, tal como la recuperacion de telémero en la corriente de
reciclaje o la adicidén de etileno nuevo al reactor de autoclave (AC), o cualesquiera otros métodos conocidos en la
técnica.

Las composiciones poliméricas de etileno de alta presion adecuadas para su uso en la preparacion de la primera
mezcla incluyen polietileno de baja densidad (homopolimero), etileno copolimerizado con al menos una a-olefina, por
ejemplo, buteno y etileno copolimerizado con al menos un comonémero a, B-etilénicamente insaturado, por ejemplo,
acido acrilico, acido metacrilico, acrilato de metilo y acetato de vinilo. Una técnica adecuada para preparar
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composiciones copoliméricas utiles de etileno de alta presidn se describe en McKinney y col. en la patente de Estados
Unidos 4.599.392.

Aunque se cree que tanto los homopolimeros como los copolimeros de etileno de alta presién son Utiles en la primera
mezcla, generalmente se prefiere polietileno homopolimérico.

Para algunas aplicaciones, se puede preferir el uso de materiales basados en poliestireno como segundo polimero en
la primera mezcla. GPPS y HIPS han demostrado ser muy inmiscibles (es decir, tienen un alto grado de
incompatibilidad) en PBPE. De este modo, se pueden usar cantidades relativamente pequefas, por ejemplo, de un 2
a un 20 por ciento en peso) de estos polimeros con el PBPE y todavia producir un sellado desprendible. Cuando la
claridad es importante, es preferible usar menos materiales de poliestireno, por ejemplo, de un 2 a un 5 por ciento en
peso.

También se ha observado que cuando se utilizan materiales que tienen un elevado grado de incompatibilidad con
PBPE, tal como materiales basados en poliestireno, se produce un blanqueamiento por tensiéon cuando se desprende
el sellado. De este modo, estos materiales se pueden usar para proporcionar sellados desprendibles a prueba de
manipulaciones.

La primera mezcla utilizada en las realizaciones de la presente invencion comprendera al menos un componente de
elastomero o plastémero basado en propileno y un segundo polimero tal como poliestireno o polietileno. El segundo
material polimérico comprendera de un dos a un 95 por ciento en peso de la primera mezcla. Cuando se usa polietileno
como segundo material polimérico, polietileno comprende al menos un 20 por ciento en peso, mas preferentemente
(para facilitar la aptitud de procesado del convertidor) un cincuenta por ciento en peso, aun mas preferentemente un
60, aun mas preferiblemente un 75 por ciento en peso de la primera mezcla. El componente de polietileno comprende
preferentemente menos de un 95 por ciento, mas preferentemente menos de un 85 por ciento y lo mas
preferentemente menos de un 80 por ciento en peso de la primera mezcla.

En caso de que se desee una temperatura de inicio de termosellado baja y/o una elevada fuerza de adherencia en
caliente, puede resultar preferible que el polietileno comprenda menos de un 60 por ciento, preferentemente menos
de un 40 por ciento e incluso méas preferentemente menos de un 30 por ciento de la primera mezcla.

Cuando se usa poliestireno como segundo polimero, poliestireno comprende preferentemente de un 2 a un 20 por
ciento en peso de la primera mezcla, mas preferentemente de un 2 a un 10 por ciento en peso y aun mas
preferentemente de un 2 a un 5 por ciento en peso. PBPE comprende al menos un 5 por ciento, preferentemente mas
de un 15 por ciento, mas preferentemente al menos un 25 por ciento en peso de la composicion total. PBPE constituye
menos de un 98 por ciento en peso de la composicién total.

Si bien la primera mezcla se ha utilizado previamente para preparar capas de sellado desprendible aceptables, se ha
descubierto que la mezcla en linea de polietileno lineal de baja densidad (LLDPE) en la primera mezcla permite el
ajuste fino de la resistencia final al desprendimiento. La adicion de al menos un LLDPE a la primera mezcla puede
tener como resultado un aumento de la resistencia al desprendimiento de la capa de sellado desprendible. De este
modo, las realizaciones de la presente invencién comprenden combinar una primera mezcla (como la descrita
anteriormente) con al menos un LLDPE para obtener una segunda mezcla. A continuacién, la segunda mezcla se
puede someter a extrusion para formar una capa de sellado desprendible. El al menos un LLDPE se puede
homogeneizar con la primera mezcla usando técnicas conocidas por los expertos en la técnica a la vista de las
consideraciones de la presente memoria. Por ejemplo, el al menos un LLDPE se puede mezclar en seco o se puede
mezclar en estado fundido con la primera mezcla para obtener la segunda mezcla.

La cantidad de LLDPE a incluir en la segunda mezcla puede variar, por ejemplo, dependiendo de la resistencia al
desprendimiento deseada. Tipicamente, la cantidad de LLDPE en el segundo sera de un 1 a un 20 % en peso basado
en el peso de la segunda mezcla. Todos los valores individuales y subintervalos de un 1 a un 20 por ciento en peso
(% en peso) se incluyen y divulgan en la presente memoria; por ejemplo, la cantidad de LLDPE puede ser de un limite
inferiordeun 1,2, 3,4,5,6,7,8,9,10, 11,12, 13 0 14 % en peso a un limite superiordeun 5,6, 7, 8,9, 10, 11, 12,
13,14, 15,16, 17,18, 19 0 20 % en peso. Por ejemplo, la cantidad de LLDPE en la segunda mezcla puede ser de un
1 aun 15 % en peso, o como alternativa, de un 3 a un 12 % en peso, o como alternativa, de un 3 a un 9 % en peso, 0
como alternativa de un 3 a un 6 % en peso.

El(los) LLDPE(s) de la segunda mezcla tiene(n) una densidad igual o menor que 0,955 g/cc (cm®) en algunas
realizaciones. Todos los valores individuales y subintervalos iguales o0 menores que 0,955 g/cc se incluyen y divulgan
en la presente memoria; por ejemplo, la densidad del(de los) LLDPE(s) puede tener un limite superior de 0,955, 0,950,
0,945, 0,940, 0,935, 0,930, 0,925, 0,920 o0 0,915 g/cc. En algunos aspectos de la invencion, el(los) LLDPE(s) tiene(n)
una densidad igual o mayor que 0,870 g/cc. Todos los valores individuales y subintervalos entre 0,870 y 0,955 se
incluyen y divulgan en la presente memoria.

El indice de fluidez del al menos un LLDPE puede depender de diversos factores, incluido si la pelicula es una pelicula
soplada o fundida, el indice de fluidez de la primera mezcla y otros factores. Por ejemplo, para una pelicula soplada,
indices de fluidez (I2) de 0,1 a 0,4 g/10 minutos, o de 0,5 a 3 g/10 minutos, o de 0,7 a 2 g/10 minutos resultan deseables.
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A modo de otro ejemplo, en general, para una pelicula fundida, indices de fluidez (l2) de 1,5 a 8 g/10 minutos, o de 2
a 6 g/10 minutos, o de 2,5 a 4 g/10 minutos resultan deseables.

En general, se puede usar cualquier polietileno lineal de baja densidad, incluido, por ejemplo, LLDPE catalizado con
Ziegler-Natta y LLDPE catalizado en sitio Unico, incluido, por ejemplo, LLDPE formado a partir de catalizadores de
bismetaloceno y catalizadores de geometria restringida. Si bien se puede preferir LLDPE catalizado con Ziegler-Natta
debido al coste, la disponibilidad y otras consideraciones, también se pueden usar otros LLDPE, aunque es posible
que sea necesario ajustar la cantidad relativa. Los ejemplos de polietilenos lineales de baja densidad que se pueden
usar en la segunda mezcla incluyen los disponibles comercialmente de The Dow Chemical Company con los nombres
DOWLEX™, AFFINITY™, ELITE™y ELITE™ AT.

Los sellados de la presente invencion se pueden fabricar mediante cualquier proceso tal como pelicula soplada,
revestimiento por extrusién, extrusion de laminas, moldeo por inyeccidon o procesos de pelicula fundida. La capa de
sellado desprendible se puede preparar con cualquier espesor deseado, por ejemplo, de 1 micrometro a 3 mm. La
capa de sellado se puede usar como una monocapa, pero mas tipicamente es una capa de una estructura de
multicapa, por ejemplo, una capa de sellado de 10 micrometros con una capa de soporte de 30 micrémetros.

Algunas realizaciones de la presente invencion se refieren a métodos de preparacién de peliculas de multicapa. Dichas
realizaciones pueden comprender la coextrusion de una resina polimérica (por ejemplo, una resina de polietileno) con
una mezcla para una capa de sellado desprendible, en la que la mezcla para la capa de sellado desprendible
comprende cualquiera de las primeras mezclas descritas en la presente memoria y al menos un LLDPE. El al menos
un LLDPE puede ser cualquier LLDPE como se describe en la presente memoria. Asimismo, en general, se puede
usar cualquier resina polimérica, pero los expertos en la técnica reconoceran que determinadas resinas poliméricas
pueden resultar mas adecuadas que otras en funciéon de la composicién de la capa de sellado desprendible, la
aplicacion prevista y otros factores.

Cuando la capa de sellado (particularmente una capa de sellado que comprende una mayoria de PBPE) se somete a
coextrusién sobre un sustrato basado en PP, entonces toda la estructura es reciclable.

Los sellados desprendibles preparados con las mezclas de la presente invencion tienen una fuerza de sellado curado
de 87,56 a 1225,89 N/m (de 0,5 a 7 libras/pulgada), de 87,56 a 875,63 N/m (de 0,5 a 5 libras/pulgada), de 87,56 a
700,51 N/m (de 0,5 a 4 libras/pulgada), de 87,56 a 525,38 N/m (de 0,5 a 3 libras/pulgada), preferentemente de 87,56
a 350,25 N/m (de 0,5 a 2 libras/pulgada) segun se determina utilizando un dispositivo de ensayo de termosellado con
un tiempo de residencia de 0,5 segundos y una presién de 276 kPa (40 psi) usando Instron que opera a 0,00423 m/s
(10 pulgadas/minuto) después de al menos 24 horas de sellado por soldadura. Se debe comprender por parte del
experto normal en la técnica que la fuerza de sellado puede ser tipicamente algo menor para envases flexibles y algo
mayor para envases rigidos.

Los sellados desprendibles de la presente invencion tienen una temperatura de inicio de termosellado menor que
120 °C, preferentemente menor que 110 °C, méas preferentemente menor que 100 °C. La temperatura de inicio de
termosellado se define como la temperatura minima a la que se obtiene una fuerza de sellado de 87,56 N/m
(0,5 libras/pulgada) utilizando un dispositivo de ensayo de termosellado con un tiempo de residencia de 0,5 segundos,
con una presion de 276 kPa (40 psi) ejercida sobre Instron a 0,00423 m/s (10 pulgadas/minuto) después de 24 horas
de sellado por soldadura.

También se debe entender que la composicion (por ejemplo, la segunda mezcla) de la presente invencion también
puede contener diversos aditivos como se conoce generalmente en la técnica. Los ejemplos de dichos aditivos
incluyen antioxidantes, estabilizadores de luz ultravioleta, estabilizadores térmicos, agentes de deslizamiento, agentes
antiformacion de bloques, pigmentos o colorantes, coadyuvantes de procesado (tales como fluoropolimeros),
catalizadores de reticulacion, retardantes de llama, materiales de relleno, agentes espumantes, etc.

Las realizaciones de la presente invencion se refieren a capas de sellado desprendibles formadas por medio de los
métodos de la presente invencion. Las realizaciones de la presente invencién también se refieren a articulos (por
ejemplo, peliculas de multicapa, envases, envases flexibles, etc.) que incorporan cualquiera de las capas de sellado
desprendibles descritas en la presente memoria. Por ejemplo, las realizaciones de la presente invencion se refieren a
articulos que incorporan capas de sellado desprendibles formadas utilizando cualesquiera de los métodos de la
presente invencion.

Método DSC:

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) es una técnica comin que se puede utilizar para examinar la fusion y
cristalizaciéon de polimeros semicristalinos. Los principios generales de las mediciones de DSC y las aplicaciones de
DSC para estudiar polimeros semicristalinos se describen en los textos convencionales (por ejemplo, E. A. Turi, ed.,
Thermal Characterization of Polymeric Materials, Academic Press, 1981). Tme significa la temperatura a la que termina
la fusion. Tmax significa la temperatura maxima de fusion.
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El andlisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) se determina usando un DSC modelo Q1000 de TA Instruments,
Inc. La calibracion de DSC se realiza como se muestra a continuacion. En primer lugar, se obtiene una linea de base
operando el DSC de -90 °C a 290 °C sin ninguna muestra en la cazoleta de DSC de aluminio. A continuacion, se
analizan 7 miligramos de una muestra nueva de indio calentando la muestra a 180 °C, enfriando la muestra a 140 °C
a una tasa de enfriamiento de 10 °C/min y luego manteniendo la muestra isotérmicamente a 140 °C durante 1 minuto,
seguido de calentamiento de la muestra de 140 °C a 180 °C a una tasa de calentamiento de 10 °C/min. El calor de
fusién y el inicio de la fusion de la muestra de indio se determinan y verifican para que estén dentro de 0,5 °C a partir
de 156,6 °C para el inicio de la fusién y dentro de 0,5 J/g a partir 28,71 J/g para el calor de fusién. A continuacion, se
analiza el agua desionizada enfriando una pequefia gota de muestra nueva en la cazoleta DSC de 25 °C a -30 °C a
una tasa de enfriamiento de 10 °C/min. La muestra se mantiene isotérmicamente a -30°C durante 2 minutos y se
calienta a 30°C a una tasa de calentamiento de 10 °C/min. Se determina el inicio de la fusion y se verifica que esté
dentro de 0,5 °C a partir de 0 °C.

Las muestras poliméricas se prensan para dar lugar a una pelicula delgada a una temperatura de 190 °C. Se pesan
alrededor de 5 a 8 mg de muestra y se colocan en la cazoleta de DSC. La tapa se cierra sobre la cazoleta para
garantizar un ambiente cerrado. La cazoleta de muestra se coloca en la celda DSC y a continuacion se calienta a una
tasa elevada de aproximadamente 100 °C/min hasta una temperatura de aproximadamente 60 °C por encima de la
temperatura de fusion. La muestra se mantiene a esta temperatura durante aproximadamente 3 minutos. A
continuacion, la muestra se enfria a una tasa de 10 °C/min hasta -40 °C y se mantiene isotérmicamente a esa
temperatura durante 3 minutos. Posteriormente, la muestra se calienta a una tasa de 10 °C/min hasta la fusion
completa. Las curvas de entalpia resultantes se analizan para determinar la temperatura maxima de fusion, las
temperaturas de cristalizacion de inicio y maximas, el calor de fusién y el calor de cristalizacion, Tme, y cualesquiera
otros analisis DSC de interés.

Algunas realizaciones de la invencion se describiran con detalle a continuacién en los siguientes ejemplos.
Ejemplos
Ejemplo 1

En el presente Ejemplo, se prepara una serie de capas de sellado desprendibles con cantidades variables de LLDPE
con las composiciones que se muestran en la Tabla 1:

Tabla 1
Composicion de Primera Mezcla | Composicién de Segunda Mezcla |peso % LLDPE

30 % de PBPE
Composicion comparativa A 68 % de LDPE 100 % de primera mezcla 0

2 % de Aditivo

30 % de PBPE
97 % de primera mezcla
Composicion 1 de la invencién 68 % de LDPE 3
3 % de LLDPE
2 % de Aditivo

30 % de PBPE
94 % de primera mezcla
Composicion 2 de la invencién 68 % de LDPE 6
6 % de LLDPE
2 % de Aditivo

30 % de PBPE
91 % de primera mezcla
Composicion 3 de la invencién 68 % de LDPE 9
9 % de LLDPE
2 % de Aditivo

30 % de PBPE )
88 % de primera mezcla
Composicion 4 de la invencién o 12
68 % de LDPE 12 % de LLDPE

2 % de Aditivo
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PBPE utilizado en estas composiciones es VERSIFY™ 2200, con una densidad de 0,876 g/cm?3 y un indice de fluidez
(I2) de 2,0 g/10 min, que esta disponible comercialmente en The Dow Chemical Company. LDPE utilizado en estas
composiciones es DOW™ LDPE 640i, con una densidad de 0,920 g/cc y un indice de fusién (I2) de 2,0 g/10 min, que
esta disponible comercialmente en The Dow Chemical Company. El aditivo utilizado en estas composiciones es un
agente convencional antiformacion de bloques. Los componentes de la Primera Mezcla se introducen en una extrusora
de compuestos de doble husillo y se mezclan por fusién para proporcionar la Primera Mezcla. LLDPE utilizado en
estas composiciones es DOWLEX™ 2045G, que tiene una densidad de 0,920 g/cc y un indice de fluidez (l2) de 1,0
g/10 min, que esta comercialmente disponible de Dow Chemical Company.

Se produce una muestra de pelicula de 2 capas sometida a coextrusién sobre una pelicula soplada de 7 capas Alpine
usando la misma corriente de alimentacion polimérica de multiples capas representadas como capas A/A/A/A/A/B/B
con la capa "B" (inferior) que se encuentra en el interior de la burbuja como capa de sellado. Las lineas de alimentacién
individuales son extrusoras de alimentacion ranuradas de 50 mm, 30:1 L/D. Las capas "A" de estas muestras son una
mezcla que comprende un 80 % en peso de DOWLEX™ 2045G y un 20 % en peso de DOW™ LDPE611A.
DOW™ LDPE 611A es un LDPE que tiene una densidad de 0,924 g/cc y un indice de fluidez (l2) de 0,88 g/10 min, y
esta disponible comercialmente en The Dow Chemical Company. La capa "B" de cada muestra era una de las
composiciones identificadas en la Tabla 1 para proporcionar la Pelicula Comparativa 1, la Pelicula 1 de la Invencién,
Pelicula 2 de la Invencion, Pelicula 3 de la Invencidon y Pelicula 4 de la Invencién, dependiendo de cuél de las
composiciones de la Tabla 1 se utilizé para las capas "B". En la Tabla 2 se proporcionan detalles adicionales sobre la
extrusion.

Tabla 2

Pelicula 4 de la
Invencién

Pelicula 3 de la
Invencién

Pelicula 2 de la
Invencién

Unidad Pelicula 1 de la

Invencién

Pelicula A
Comparativa

Descripcion

milimetro
(milésimas
de pulgada)

Calibre real 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6 0,0406 (1,6)

Tasa real (por
pulgada de circulo
de troquel)

kg (libras) 5,85 (12.9) 5,85 (12,9) 5,85 (12,9) 5,85 (12,9) 5,85 (12,9)

Relacion de

explosion 2,5 2,5 2,5 25 25

tratamiento corona | N (dinas) 0,00042 (42,0) | 0,00042 (42,0) 0,00042 (42,0) 0,00042 (42,0) 0,00042 (42,0)

centimetros

Tamano del troquel (pulgadas) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8)
mm
morir brecha (milésimas 2,0 (78,7) 2,0 (78,7) 2,0 (78,7) 2,0 (78,7) 2,0 (78,7)
de pulgada)
Relacion de
reduccion 19,6 19,6 19,6 19,6 19,6
milimetro
calibre de pelicula | (milésimas 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6)
de pulgada)
Altura de lalinea | centimetros
de escarcha (pulgadas) 93,98 (37,0) 93,98 (37,0) 93,98 (37,0) 93,98 (37,0) 93,98 (37,0)
Linea de velocidad (pienQ//fnin) 0,687 (135,2) 0,686 (135,1) 0,685 (134,9) 0,687 (135,3) 0,685 (134,9)
Temperatura de o
fusion. Extrusora 1 C 467,2 467,9 467,8 467,9 468,4
Temperatura de °C 465, 1 465,9 465,9 465,8 466,2

fusién. Extrusora 2
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Descripcion Unidad Pelicula A Pelicula 1 de la Pelicula 2 de la Pelicula 3 de la Pelicula 4 de la
Comparativa Invencién Invencién Invencién Invencién

Temperatura de

fusion. Extrusora 3 °C 463,3 4661 466,1 465,7 466,4
Temperatura de oc 4 460.7 4 4 oy
fusion. Extrusora 4 59,0 60, 60,5 60,5 61,
fusion, Bxtrusora 5 C 4526 4538 4530 452,8 453,6
tusion, Bxtrusora 6 C 457,0 4568 457,2 459,0 4591
fusion Exrusora7 | 4327 4331 4344 4356 4355
Produccién g/s 50,3 (399,6) 50,3 (399,5) 50,3 (399,1) 50,4 (400,0) 50,3 (399,2)

(libras/hora)

A continuacién, cada una de las peliculas de sellado desprendibles se lamina en una pelicula de poliéster orientada
de calibre 48. El adhesivo utilizado para el laminado es MOR-FREE™ 403A/MOR-FREE™ C-411, que es un sistema
adhesivo de poliuretano de dos componentes sin disolvente de The Dow Chemical Company. El adhesivo se aplica a
razon de 0,680 - 0,794 kg/resma (1,5-1,75 libras/resma).

Las peliculas laminadas se someten a ensayo mediante ensayos de termosellado y adherencia de ASTM para evaluar
el cambio de resistencia al desprendimiento. Los detalles relevantes de estos ensayos son los siguientes:

Ensayo de termosellado:

Las mediciones de termosellado sobre la pelicula se llevan a cabo en una maquina de ensayo de tracciéon comercial
segun la norma ASTM F-88 (Técnica A). El ensayo de termosellado es un medidor de la fuerza de sellado (fuerza de
sellado) en materiales de barrera flexibles. Lo hace midiendo la fuerza necesaria para separar una tira de ensayo del
material que contiene el sellado e identifica el modo de fallo de muestra de ensayo. La fuerza de sellado es relevante
para la fuerza de apertura y la integridad del envase. Antes del corte, las peliculas se acondicionan durante un minimo
de 40 horas a 23 °C (£ 2 °C) y un 50 % (= 5 %) de H.R. (humedad relativa) segun ASTM D-618 (procedimiento A). A
continuacion, se cortan laminas de la pelicula laminada de tres capas sometida a coextrusiéon en la direccion de la
magquina con una longitud de aproximadamente 27,9 cm (11 pulgadas) y una anchura de aproximadamente 21,6
(8,5 pulgadas). Las laminas se someten a termosellado en la direcciéon de la maquina en un dispositivo de termosellado
Kopp en un intervalo de temperaturas bajo las siguientes condiciones:

Presion de sellado: 0,275 N/mm?
Tiempo de residencia de sellado: 0,5 s

El intervalo de temperatura viene dado aproximadamente por el intervalo de adherencia en caliente (es decir, el
intervalo de temperatura en el que se logra al menos un sellado de adherencia en caliente minima y antes de la
temperatura de combustion).

Las laminas selladas se acondicionan durante un minimo de 3 horas a 23 °C (+ 2 °C) y un 50 % de H.R. (£ 5 %) antes
de cortarlas en tiras de 2,54 cm (una pulgada) de ancho. Luego, estas tiras se acondicionan durante un minimo de
21 horas a 23 °C (+ 2 °C) y 50 % de humedad relativa (+ 5 %) antes del ensayo.

Para el ensayo, las tiras se introducen en las mordazas de una maquina de ensayo de traccion con una separacion
inicial de 5,08 cm (2 pulgadas) y se estiran a una tasa de separacién de las mordazas de 4,23 mm/s (10 pulgadas/min)
a23°C (x2°C)yun50 % de H.R. (x5 %). Las tiras se someten a ensayo sin soporte. Se realizan seis ensayos
repetidos para cada temperatura de sellado. Los datos presentados son la carga maxima, la deformaciéon a carga
maxima y el modo de fallo.

La Tabla 3 muestra la carga maxima promedio en un intervalo de temperaturas para cada una de las capas de sellado
desprendibles utilizadas en las muestras. Como se muestra en la Tabla 3, la resistencia al desprendimiento
(evidenciada por la carga maxima promedio) generalmente aumenta con cantidades crecientes de LLDPE en la capa
de sellado desprendible (la capa "B" de las peliculas).
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Propiedad

Carga méaxima
promedio

Desviacion
Tipica

Temperatura
de ensayo

Carga méaxima
promedio

Desviacion
Tipica

Temperatura
de ensayo

Carga maxima
promedio

Desviacién
Tipica

Temperatura
de ensayo

Carga maxima
promedio

Desviacién
Tipica

Temperatura
de ensayo

Carga méaxima
promedio

Desviacion
Tipica

Temperatura
de ensayo

Carga méaxima
promedio

Desviacién
Tipica

Temperatura
de ensayo

Carga maxima
promedio

Unidad

kg
(libras)

kg
(libras)

°C

kg
(libras)

kg (Ib

°C

kg
(libras)

kg
(libras)

°C

kg
(libras)

kg
(libras)

°C

kg
(libras)

kg
(libras)

kg
(libras)

Pelicula
Comparativa A

0,544 (1,2)

0(0,0)

150,0

0,635 (1,4)

0,136 (0,3)

140,0

0,544 (1,2)

0,0454 (0,1)

130,0

0,544 (1,2)

0(0,0)

120,0

0,544 (1,2)

0(0,0)

110,0

0,454 (1,0)

0,0454 (0,1)

100,0

0,0907 (0,2)

ES2922 183 T3

Tabla 3

Pelicula 1 de la
Invencién

0,544 (1,2)

0(0,0)

150,0

0,590 (1,3)

0(0,0)

140,0

0,590 (1,3)

0(0,0)

130,0

0,635 (1,4)

0,0454 (0,1)

120,0

0,590 (1,3)

0,0907 (0,2)

110,0

0,454 (1,0)

0,0454 (0,1)

100,0

0,0907 (0,2)

13

Pelicula 2 de la
Invencién

0,816 (1,8)

0,0454 (0,1)

150,0

1,406 (3,1)

0,635 (1,4)

140,0

2,495 (5,5)

0,998 (2,2)

130,0

0,953 (2,1)

0(0,0)

120,0

1,089 (2,4)

0,181 (0,4)

110,0

0,544 (1,2)

0,0454 (0,1)

100,0

0,0907 (0,2)

Pelicula 3 de la
Invencién

0,771 (1,7)

0,0454 (0,1)

150,0

0,862 (1,9)

0,0454 (0,1)

140,0

0,862 (1,9)

0(0,0)

130,0

0,953 (2,1)

0,0454 (0,1)

120,0

1,179 (2,6)

0,227 (0,5)

110,0

0,499 (1,1)

0,0454 (0,1)

100,0

0,0454 (0,1)

Pelicula 4 de la
Invencién

0,635 (1,4)

0,0454 (0,1)

150,0

0,68 (1,5)

0,0907 (0,2)

140,0

0,68 (1,5)

0(0,0)

130,0

0,68 (1,5)

0,0454 (0,1)

120,0

0,68 (1,5)

0,0454 (0,1)

110,0

0,499 (1,1)

0,0454 (0,1)

100,0

0,0907 (0,2)
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Propiedad Unidad c Pelicul_a Pelicula 1_ Qe la Pelicula 2_51e la Pelicula (S_Qe la Pelicula 41_51e la
omparativa A Invencién Invencién Invencién Invencién
Deﬁgi“(‘:ﬂé” (nri(r%s) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0,0454 (0,1) 0,0454 (0,1)
Tg’;gﬁ;%a °C 90,0 90,0 90,0 90,0 90,0
Ca;?gm“;fj’i‘éma (nri(r%s) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0)
De%?gi“(‘:ﬂé” (nri(r%s) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0)
Tg;"gﬁg";%a °C 80,0 80,0 80,0 80,0 80,0

Ensayo de adherencia en caliente:

Las mediciones de adherencia en caliente sobre las peliculas se realizan usando un dispositivo de ensayo comercial
Enepay segun ASTM F-1921 (Método B). Antes del ensayo, las peliculas se acondicionan durante un minimo de
40 horas a 23 °C y un 50 % de humedad relativa segun ASTM D-618 (Procedimiento A). El ensayo de adherencia en
caliente simula el llenado de material en una bolsa antes de que el sellado haya tenido la oportunidad de enfriarse por
completo.

Se cortan laminas de dimensiones de 21,6 cm por 35,6 cm (8,5 pulgadas por 14 pulgadas) a partir de peliculas
laminadas de tres capas sometidas a coextrusion, con la dimensién mas larga en la direccién de la maquina. Se cortan
tiras de 2,5 cm por 35,6 cm (1 pulgada por 14 pulgadas) de cada pelicula. Se realizan ensayos en estas muestras en
un intervalo de temperaturas y los resultados se presentan como carga maxima en funciéon de la temperatura. Las
etapas de temperatura tipicas son 5 °C o 10 °C con 6 repeticiones realizadas a cada temperatura. Los parametros
utilizados en el ensayo son los siguientes:

Anchura de muestra: 25,4 mm (1,0 pulgada)
Presion de sellado: 0,275 N/mm?2

Tiempo de residencia de sellado: 0,5 s
Tiempo de retardo: 0,18 s

Tasa de desprendimiento: 200 mm/s

Las maquinas Enepay producen sellados de 1,27 cm (0,5 pulgadas). Los datos se presentan como adherencia en
caliente promedio donde la fuerza promedio de adherencia en caliente (N) se presenta como una funcion de la
temperatura, como se muestra por ejemplo en la Tabla 4. La temperatura de inicio de adherencia en caliente es la
temperatura necesaria para lograr una fuerza de adherencia en caliente minima predefinida. Esta fuerza suele estar
dentro del intervalo de 1 a 2 N, pero varia segun la aplicacion especifica. La fuerza maxima de adherencia en caliente
es el pico en la curva de adherencia en caliente. El intervalo de adherencia en caliente es el intervalo de temperatura
en el que la fuerza de sellado excede a la fuerza de adherencia en caliente minima.

La Tabla 4 muestra la adherencia en caliente promedio en un intervalo de temperaturas para cada una de las capas
de sellado desprendibles utilizadas en las muestras. Como se muestra en la Tabla 4, la fuerza de adherencia en
caliente (como se evidencia gracias a la adherencia en caliente promedio) generalmente aumenta con cantidades
crecientes de LLDPE en la capa de sellado desprendible (la capa "B" en las peliculas).

14



ES2922183T3

Tabla 4
. . Composicion | Composicion 1 | Composicion 2 | Composicién 3 | Composicion 4
Propiedad | Unidades comparativa A | de la Invencién | de la Invencién | de la Invencion | de la Invencion
Adherencia
en caliente N 1,9 2,1 2,3 2,6 2,7
promedio
Desyigcién N 0,1 0,1 0,1 0,2 0,3
Tipica
Temperatura °C 160,0 160,0 160,0 160,0 160,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 3,2 3,2 3,8 4.6
promedio
Desviacion N 05 0.4 0,4 0,8
Tipica ’ ’ ’ ’
Temperatura °C 150,0 150,0 150,0 150,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 3,7 4,6 5,4 5,6 6,2
promedio
Desviacion N 0,4 0,1 0,3 0,2 0,2
Tipica
Temperatura °C 140,0 140,0 140,0 140,0 140,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 4,2 5,3 5,4 5,2 5,6
promedio
Desviacion N 0,2 0,1 0,5 0,4 0.2
Tipica
Temperatura °oC 130,0 130,0 130,0 130,0 130,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 4,0 4.4 4,6 4,9 5,6
promedio
Desviacion N 0,2 0,2 0,2 0,3 0,2
Tipica
Temperatura °C 120,0 120,0 120,0 120,0 120,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 4,3 4,5 4,8 5,1 5,8
promedio
Desviacion N 0,3 0,4 0,3 0,3 0,3
Tipica
Temperatura °C 110,0 110,0 110,0 110,0 110,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 5,1 53 5,7 55 6,2
promedio
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Composicion | Composicion 1 | Composicién 2 | Composicién 3 | Composicion 4

Propiedad Unidades . - i " -
P comparativa A | de la Invencion | de la Invencion | de la Invencién | de la Invencién

Desviacion N 0,3 0,2 0,1 0,1 0,5
Tipica
Temperatura °C 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0
de ensayo
Adherencia
en caliente N 3,9 4,8 3,9 3,4 4,6
promedio
Desviacion N 0,5 0,3 0,5 0,5 0,7
Tipica
Temperatura °C 90,0 90,0 90,0 90,0 90,0
de ensayo
N 0,3 0,3 0,2 0,3 0,3
Desviacién N 0.1 0,1 0,0 0,1 0,1
Tipica
Temperatura °C 80,0 80,0 80,0 80,0 80,0
de ensayo
Ejemplo 2

En el presente Ejemplo, se preparan y se miden de nuevo la Composicién Comparativa A, la Composicion 2 de la
Invencion y la Composicion 4 de la Invencion del Ejemplo 1. El presente ejemplo también evalu6 las Composiciones
5 5y 6 de la Invencién que son las siguientes:

Tabla 5

Composicion de Primera Composicion de la Segunda peso % de
Mezcla Mezcla LLDPE

30 % de PBPE

s 94 % de primera mezcla 6
Composicion 5 de la 68 % de LDPE

Invencién 6 % de LLDPE
2 % de Aditivo

30 % de PBPE

Composicion 6 de la 68 % de LDPE

Invencion 12 % de LLDPE
2 % de Aditivo

88 % de primera mezcla 12

PBPE utilizado en estas composiciones es VERSIFY™ 2200, con una densidad de 0,876 g/cm?3 y un indice de fluidez

(I2) de 2,0 g/10 min, que esta disponible comercialmente en The Dow Chemical Company. LDPE utilizado en estas
10 composiciones es DOW™ LDPE 640i, con una densidad de 0,920 g/cc y un indice de fluidez (l2) de 2,0 g/10 min, que

esta disponible comercialmente en The Dow Chemical Company. El aditivo utilizado en estas composiciones es un

agente convencional antiformacién de bloques. Los componentes de la primera mezcla no se homogeneizan por fusién

antes de ser suministrados a la operacion de pelicula soplada. LLDPE utilizado en estas composiciones es

DOWLEX™ 2045G, con una densidad de 0,920 g/cc y un indice de fluidez (I2) de 1,0 g/10 min, que esta comercialmente
15 disponible de Dow Chemical Company.

Se produjo una muestra de pelicula de 2 capas sometida a extrusion en una operacién de pelicula soplada de 7 capas
Alpine usando la misma corriente de alimentacion polimérica de multiples capas representada como capas
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A/A/A/A/A/B/B con la capa "B" (inferior) estando en el interior de la burbuja como capa de sellado. La estructura de

2 capas se logra combinando "A" y "B". Las lineas de alimentacién individuales son todos dispositivos de extrusién de
alimentacion ranurados de 50 mm, 30:1 L/D. Las capas "A" de estas muestras son una mezcla que comprende un

80 % en peso de DOWLEX™ 2045G y un 20 % en peso de DOW™ LDPE611A. La capa "B" de cada muestra es una

5 de las composiciones identificadas en la Tabla 1 para proporcionar la Pelicula Comparativa 1, la Repeticion de Pelicula
2 de la Invencién y la Repeticion de Pelicula 4 de la Invencion y una de las composiciones identificadas en la Tabla 5

para proporcionar la Pelicula 5 de la Invencion y la Pelicula 6 de la Invencién, dependiendo de cudl de las
composiciones de la Tabla 1 o la Tabla 5 se use para las capas "B". Las composiciones de las Peliculas 5y 6 de la
Invencion se mezclan en la linea de pelicula soplada por medio de homogeneizacion en seco. Se utilizan mezcladores

10 para las capas "B" (segun la Tabla 5) para dosificar cantidades especificas de LLDPE (como se define en la Tabla 5)

con el fin de preparar la composicién de la capa de sellado.

En la Tabla 6 se proporcionan detalles adicionales sobre la extrusion.

Tabla 6
Pelicula Repeticion de Repeticion de Repeticion de Repeticion de
Descripcion Unidad comparativa | Pelicula2dela | Pelicula4dela | Pelicula5dela | Pelicula6dela
A Invencién Invencién Invencién Invencién
milimetro
Calibre real (milésimas | 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6)
de pulgada)
Tasa real (por pulgada .
de circulo de boguilla) kg (libras) 5,85 (12,9) 5,85 (12,9) 5,90 (13,0) 5,85 (12,9) 5,85 (12,9)
Relacién de soplado 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5
. . 0,00042
Tratamiento corona N (dinas) (42,0) 0,00042 (42,0) 0,00042 (42,0) | 0,00042 (42,0) 0,00042 (42,0)
- . centimetros
Tamafio de boquilla (pulgadas) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8) 24,9 (9,8)
mm
Separacién de boquilla | (milésimas 2,0 (78,7) 2,0 (78,7) 2,0 (78,7) 2,0 (78,7) 2,0 (78,7)
de pulgada)
Relacién de extraccion 19,6 19,6 19,6 19,6 19,6
milimetro
Calibre de pelicula (milésimas | 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6) 0,0406 (1,6)
de pulgada)
Altura de linea de centimetros
escarcha (pulgadas) 93,98 (37,0) 93,98 (37,0) 93,98 (37,0)
Velocidad lineal (pien;;ﬁ’}in) 0,687 (135,2) | 0,687 (135,2) 0,688 (135,4) 0,683 (134,5) 0,683 (134,5)
Temperatura de fusion. o
Disp. de extrusion 1 C 467,2 468,3 468,6 469,0 469,2
Temperatura de fusion. o
Disp. de extrusion 2 C 465,1 462,9 463,3 463,0 462,8
Temperatura de fusion. °C 4633 467,9 4692 469,6 4695
Disp. de extrusién 3 ’ ’ ’ ’ ’
Temperatura de fusion. °C 459,0 455 1 4557 455,9 456,4

Disp. de extrusién 4
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10

Pelicula Repeticion de Repeticion de Repeticion de Repeticion de
Descripcion Unidad comparativa | Pelicula2dela | Pelicula4dela | Pelicula5dela | Pelicula 6 de la
A Invencién Invencién Invencién Invencién
Temperatura de fusion. °C 4526 4503 4514 451,0 450,8
Disp. de extrusion 5 ’ ’ ’ ’ ’
Temperatura de fusion. o
Disp. de extrusion 6 ] 457,0 4574 458,6 460,9 462,8
Temperatura de fusion. °C 432,7 434,0 435,8 437.8 440,3
Disp. de extrusién 7 ’ ’ ’ ’ ’
Rendimiento 9/s 50,3 (399,6) 50,3 (399,6) 50,5 (400,5) 50,2 (398,7) 50,2 (398,3)

(libras/hora)

A continuacién, cada una de las peliculas de sellado desprendibles se lamina en una pelicula de poliéster orientado
de calibre 48. El adhesivo utilizado para el laminado es MOR-FREE™ 403A/MOR-FREE™ C-411, que es un sistema
adhesivo de poliuretano de dos componentes sin disolvente de The Dow Chemical Company. El adhesivo se aplica a
0,68 - 0,794 kg/resma (1,5-1,75 libras/resma).

Las peliculas laminadas se evaltan usando ensayos de termosellado y adherencia en caliente de ASTM para evaluar
el cambio de resistencia al desprendimiento como se ha descrito con anterioridad.

La Tabla 7 muestra la carga maxima promedio en un intervalo de temperaturas para cada una de las capas de sellado
desprendibles utilizadas en las muestras. Como se muestra en la Tabla 7, la resistencia al desprendimiento
(evidenciada por la carga maxima promedio) generalmente aumenta con cantidades crecientes de LLDPE en la capa
de sellado desprendible (capa "B" de las peliculas). Ademas, la mezcla de tres componentes (PBPE, LDPE, LLDPE)
en la linea de pelicula soplada (como se hizo para las Composiciones de la invencién 5 y 6), aunque sigue aumentando
la resistencia al desprendimiento, parece dar como resultado una resistencia al desprendimiento mas inconsistente.

Tabla 7

Repeticion de Repeticion de Pelicula 6 de la

Pelicula Pelicula 5 de la

Propiedad Unidades . Pelicula 2 de la Pelicula 4 de la » i
comparativa A Invencion Invencion Invencién Invencién
Carga promedio kg
méxima (libras) 0,544 (1,2) 0,726 (1,6) 1,0886 (2,4) 0,635 (1,4) 1,497 (3,3)
Desviacion Tipica (Iilrr%s) 0,0454 (0,1) 0,0454 (0,1) 0,136 (0,3) 0,0454 (0,1 0,318 (0,7)
Temperatura de o
ensayo C 150,0 150,0 150,0 150,0 150,0
Carga promedio kg
méaxima (libras) 0,635 (1,4) 0,771 (1,7) 1,179 (2,6) 0,635 (1,4) 1,27 (2,8)
Desviacion Tipica (Iilrr%s) 0,136 (0,3) 0,0907 (0,2) 0,454 (1,0) 0,0454 (0,1) 0,272 (0,6)
Temperaturade | o o 140,0 140,0 140,0 140,0 140,0
ensayo
Carga promedio kg
maxima (libras) 0,544 (1,2) 1,043 (2,3) 1,270 (2,8) 0,680 (1,5) 0,907 (2,0)
Desviacion Tipica (Iikl)(r%s) 0(0,0) 0,726 (1,6) 0,862 (1,9) 0,0454 (0,1) 0,181 (0,4)
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. Repeticion de Repeticion de . .
. . Pelicula h h Pelicula5dela | Pelicula 6 de la
Propiedad Unidades . Pelicula 2 de la Pelicula 4 de la . L
comparativa A Invencion Invencion Invencién Invencién
Temperatura de o
ensayo C 130,0 130,0 130,0 130,0 130,0
Carga promedio kg
maxima (libras) 0,68 (1,5) 0,771 (1,7) 0,953 (2,1) 0,726 (1,6) 1,043 (2,3)
Desviacion Tipica . kg 0,181 (0,4) 0,181 (0,4) 0,0454 (0,1) 0,136 (0,3) 0,136 (0,3)
(libras)
Temperaturade | . 120,0 120,0 120,0 120,0 120,0
ensayo
Carga promedio kg
méaxima (libras) 0,544 (1,2) 0,68 (1,5) 0,862 (1,9) 0,726 (1,6) 1,406 (3,1)
Desviacion Tipica . kg 0,0454 (0,1) 0,0454 (0,1) 0,136 (0,3) 0,0454 (0,1) 0,635 (1,4)
(libras)
Temperaturade | . 110,0 110,0 110,0 110,0 110,0
ensayo
Carga promedio kg
méaxima (libras) 0,499 (1,1) 0,499 (1,1) 0,590 (1,3) 0,544 (1,2) 0,544 (1,2)
Desviacion Tipica . kg 0,0454 (0,1) 0,0454 (0,1) 0,0907 (0,2) 0,0907 (0,2) 0,136 (0,3)
(libras)
Temperatura de o
ensayo C 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0
Carga promedio kg
maxima (libras) 0,0454 (0,1) 0,0454 (0,1) 0,0454 (0,1) 0,181 (0,4) 0,0907 (0,2)
Desviacion Tipica . kg 0,0454 (0,1) 0(0,0) 0,0454 (0,1) 0,0907 (0,2) 0,0454 (0,1)
(libras)
Temperatura de o
ensayo C 90,0 90,0 90,0 90,0 90,0
Carga promedio kg
maxima (libras) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0)
o kg
Desviacion Tipica (libras) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0) 0(0,0)
Temperaturade | o 80,0 80,0 80,0 80,0 80,0

ensayo

La Tabla 8 muestra la adherencia promedio en caliente en un intervalo de temperaturas para cada una de las capas
de sellado desprendibles utilizadas en las muestras. Como se muestra en la Tabla 8, la fuerza de adherencia en
caliente (como se evidencia gracias a la adherencia promedio en caliente) generalmente aumenta con cantidades
crecientes de LLDPE en la capa de sellado desprendible (las capas "B" en las peliculas).
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Tabla 8
L Repeticion de Repeticion de . .
. . Composicion ! ! Comparativo 5 de | Comparativo 6 de
Propiedad Unidades . Pelicula 2 de la Pelicula 4 de la - .
comparativa A Invencion Invencion la Invencién la Invencién
Adherencia
promedio en N 1,9 2,2 2,7 2,0 1,8
caliente
Desviacion Tipica N 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Temperaturade | o 160,0 160,0 160,0 160,0 160,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 2,4 30, 4,3 2,7 2,3
caliente
Desviacion Tipica N 0,2 0,3 0,3 0,1 0,1
Temperaturade | o 150,0 150,0 150,0 150,0 150,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 41 53 5,8 4.4 3,8
caliente
Desviacion Tipica N 0,2 0,2 0,4 0,3 0,6
Temperaturade | o 140,0 140,0 140,0 140,0 140,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 41 4,6 59 55 4,2
caliente
Desviacion Tipica N 0,5 0,2 0,2 0,3 0,4
Temperaturade | oq 130,0 130,0 130,0 130,0 130,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 4,0 5,0 53 4,2 41
caliente
Desviacion Tipica N 0,2 0,1 0,2 0,3 0,2
Temperaturade | o 120,0 120,0 120,0 120,0 120,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 43 52 51 3,0 4.6
caliente
Desviacion Tipica N 0,1 0,4 0,3 0,1 0,2
Temperaturade | g 110,0 110,0 110,0 110,0 110,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 5,0 5,8 59 3,2 4.8
caliente
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Propiedad Unidades Composicién PF;T}E?I: igr:jg ?a PF::IaiF;?J}E iti)rc]ig (Iaa Comparativo 5 de | Comparativo 6 de
P comparativa A Invencion Invencion la Invencién la Invencién
Desviacion Tipica N 0,1 0,3 0,2 0,2 0,3
Temperaturade | oq 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 4,4 4,3 4,8 3,6 4,3
caliente
Desviacion Tipica N 0,2 0,6 0,2 0,3 0,6
Temperaturade | oq 90,0 90,0 90,0 90,0 90,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
Adherencia
promedio en N 0,3 0,3 0,4 2,8 0,3
caliente
Desviacion Tipica N 0,0 0,1 0,1 0,2 0,1
Temperaturade | oq 80,0 80,0 80,0 80,0 80,0
ensayo ’ ’ ’ ’ ’
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REIVINDICACIONES
1.-  Un método para preparar una capa de sellado desprendible que comprende:

(a) proporcionar una primera mezcla que comprende (i) de un 5 a un 98 por ciento en peso de un plastémero o
elastdmero basado en propileno de calidad de reactor que tiene una distribucién de peso molecular menor que 3,5y
una densidad menor que 0,89 g/cc; y (ii) de un 2 a un 95 por ciento en peso de un segundo polimero seleccionado
entre el grupo que consiste en polietileno de baja densidad, polietileno de ultra 0 muy baja densidad, polietileno de
densidad media, polietileno de alta densidad, copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas de los mismos;

(b) proporcionar al menos un polietileno lineal de baja densidad;

(c) homogeneizar la primera mezcla con al menos un polietileno lineal de baja densidad para obtener una segunda
mezcla; y

(d) someter a extrusion la segunda mezcla para formar una capa de sellado desprendible,

en el que la capa de sellado desprendible tiene una temperatura de inicio de termosellado menor que 120 °C cuando
se sella a una presién de 276 kPa (40 psi) con un tiempo de residencia de 0,5 segundos, en el que la segunda mezcla
comprende de un 1 % a un 20 % en peso de polietileno lineal de baja densidad.

2.- El método de la reivindicacion 1, en el que la segunda mezcla comprende un 15 % o menos en peso de polietileno
lineal de baja densidad.

3.- El método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la primera mezcla y el polietileno lineal de
baja densidad se mezclan en seco o se mezclan en masa fundida.

4.- El método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la extrusion de la segunda mezcla para formar
una capa de sellado desprendible comprende someter a coextrusion la segunda mezcla con al menos una poliolefina
para formar una pelicula de multicapa.

5.- El método de la reivindicacién 4, en el que al menos una poliolefina comprende polietileno.

6.- El método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la capa de sellado tiene una fuerza de sellado
dentro del intervalo de 87,56 a 700,51 N/m (de 0,5 a 4 libras/pulgada).

7.- El método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el segundo polimero es un polietileno de baja
densidad.

8.- El método de la reivindicacion 7, en el que el polietileno de baja densidad comprende de un 10 a un 40 por ciento
en peso de la primera mezcla.

9.- El método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el elastémero o plastomero basado en
propileno contiene de un 5 % a un 15 % en peso de unidades derivadas de etileno basado en el peso de elastomero
o0 plastémero basado en propileno.

10.- Una capa de sellado desprendible formada por el método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores.

11.- Una pelicula de multicapa que comprende una capa de sellado desprendible preparada mediante el método de
cualquiera de las reivindicaciones anteriores.

12.- Un método para preparar una pelicula de multicapa que comprende:
(a) proporcionar una resina polimérica que comprende polietileno;

(b) proporcionar una mezcla para una capa de sellado desprendible formada (1) proporcionando una primera mezcla
que comprende (i) de un 5 a un 98 por ciento en peso de un plastémero o elastémero basado en propileno de calidad
de reactor que tiene una distribucién de peso molecular menor que 3,5 y una densidad menor que 0,89 g/cc; y (ii) de
un 2 a un 95 por ciento en peso de un segundo polimero seleccionado entre el grupo que consiste en polietileno de
baja densidad, polietileno de ultra o0 muy baja densidad, polietileno de densidad media, polietileno de alta densidad,
copolimeros de acetato de etilen vinilo y mezclas de los mismos; (2) proporcionando al menos un polietileno lineal de
baja densidad; y (3) homogeneizando la primera mezcla con al menos un polietileno lineal de baja densidad para
obtener la mezcla de capa de sellado desprendible, en el que la mezcla de capa de sellado desprendible comprende
un 1 % a un 20 % en peso de polietileno lineal de baja densidad; y

(c) sometiendo a coextrusion la resina polimérica y la mezcla de la capa de sellado desprendible para obtener una
pelicula de multicapa,

en el que la capa de sellado desprendible tiene una temperatura de inicio de termosellado menor que 120 °C cuando
se sella a una presién de 276 kPa (40 psi) con un tiempo de residencia de 0,5 segundos.
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13.- Una pelicula de multicapa preparada por medio del método de la reivindicacién 12.
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