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RESUMEN CON EL OBJETO Y LA FINALIDAD DE LA INVENCION

Proveer una estructura z bsorbente, flexible que comprende fibras de almidén. El almidén que se presenta de
manera natural en la presencia de agua, plastificantes y otros aditivos se extruyen en forma fundida y se
une por hilado para formar estructuras flexibles, absorbentes, de baja densidad. Las estructuras exhiben
propiedades que corresponden a aquellas de los productos de papel de consumidor tal como toallas de papel,
papel de bafio, pafiuelos faciales, servilletas, toallitas hiimedas y similares.
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ESTRUCTURA ABSORBENTE, FLEXIBLE QUE COMPRENDE FIBRAS

DE ALMIDON

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencién se refiere a almidoén
seudo-termoplastico extruido en la forma de fibras.
El almiddén se puede extruir y soplar fundido o unir

por hilado para formar estructuras de baja densidad,

fibrosas.
ANTECEDENTES DE LA INVENCION
Es bien conocido que las moléculas de
almidén pueden venir en dos formas. El polimero de

amilosa sustancialmente 1lineal y el polimero de
amilopectina altamente ramificado. Estas dos formas
de almidén tienen propiedades muy diferentes,
probablemente debido a 1la facilidad de asociacidn
de los grupos hidroxilo entre diferentes moléculas.
La estructura molecular de la amilosa es

esencialmente lineal de dos a cinco ramificaciones

relativamente prolongadas. El grado promedio de
polimerizacién de las ramificaciones es de
aproximadamente 350 unidades monoméricas. Bajo

condiciones que proporcionan suficiente libertad de

movimientos moleculares, principalmente por dilucién




10

15

20

25

2
con solventes adecuados, y en algunos casos,
dilucién acoplada con calentamiento, las <cadenas
lineales de amilosa se pueden orientar en

alineaciones preferencialmente paralelas tal que los
grupos hidroxilos en una cadena estan en proximidad
cercana con aquellos en las cadenas adyacentes. La
alineacién de las moléculas vecinas de amilosa se
cree que facilita la unidén intramolecular por
hidrégeno. En consecuencia, las moléculas de
amilosa forman agregados fuertes. En contraste, la
estructura molecular de la amilopectina es altamente
ramificada via los enlaces de 1,6-a. El grado
promedio de polimerizacidn de las ramificaciones es
de aproximadamente 25 unidades monoméricas. Debido
a la estructura altamente ramificada, las moléculas
de amilopectina no pueden moverse tan libremente vy
no se alinean'y se asocian tan facilmente.

Se han hecho intentos para procesar el
almidén natural en equipo normal y la tecnologia
existente conocida en la industria de los pléasticos.
Puesto que el almiddén natural tiene en general una
estructura granular, necesita ser "desestructurad&"
y/0 modificado antes de que se pueda procesar en

estado fundido como un material termoplédstico. Para

la desestructuracién, el almidédn se - calienta

(RN
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tipicamente por arriba de su temperatura de
ablandamiento y de fusiédn con una condicién
presurizada. La fusién y desordenamiento de la
estructura molecular del granulo del almidén toma
lugar y se obtiene un almiddédn desestructurado. Los
agentes quimicos o enzimdticos ‘también se pueden
usar para desestructurar, oxidar, o derivatizar el
almidén. Se han usado almidones modificados para
hacer plésticos biodegradables, en donde el almidén
modificado se mezcla como un aditivo o el componente
menor con los polimeros sintéticos o basados en
petrdleo. Sin embargo, cuando el almiddén modificado
se procesa por si mismo 0o como el componente

principal en una mezcla con otros materiales usando

técnicas convencionales  de procesamiento de
termopléasticos, tal como moldeo o extrusidn, las
partes terminadas tienden a tener una alta
incidencia de defectos. Ademds, el almidén

modificado (solo como el componente principal de una
mezcla) se ha encontrado que tiene una pobre
capacidad de extensidén en estado fundido. En
consecuencia, no se puede procesar exitosamente por
los procesos de extensién uniaxial o biaxial en
fibras, peliculas, espumas o similares.

Los 1intentos previos para producir fibras
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de almidén se relacionan principalmente a procesos
de hilado en humedo. Por ejemplo, se puede extruir
una suspensidén coloidal de almidén/solvente a partir
de un aparato para hilar en un bafio de coagulacidn
no cuajado. Este proceso depende de la tendencia
marcada de  la amilosa al alinearse y formar
agregados fuertemente asociados para proporcionar
fuerza e integridad a la fibra final. Cualquier
amilopectina presente se tolera como una impureza
gue afecta de manera adversa el proceso de hilado de
la fibra y la fuerza del producto final. Puesto que
es bien conocido que el almiddén natural es rico en
amilopectina, planteamientos anteriores incluyen el
pre-tratamiento del almidén natural para obtener la
porcidén rica en amilosa, deseable para el hilado de
fibras. Claramente este planteamiento no es
econdmicamente factible en una escala comercial
puesto gque se descarta una gran porcién (es decir,
la porciédn de amilopectina) del almidén. En
desarrollos mas recientes, el almidén natural,
tipicamente con alto contenido de amilopectina al
natural, se puede hilar en humedo en fibras. Sin
embargo, las fibras hiladas en humedo son gruesas,
tipicamente gque tienen didmetros de fibra de mas de

50 micras. Adicionalmente, la gran cantidad de
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solvente usado en este proceso requiere un paso de
secado adicionél y un paso de recuperacion o
tratamiento del efluente. Algunas referencias para
el hilado .en humedo de 1las fibras de almiddn
incluyen 1la Patente de 1los Estados Unidos Numero
4,139,699 emitida a Hernadndez et al, el 13 de
Febrero de 1979; la Patente de 1los Estados Unidos
Numero 4,853,168 emitida a Eden et al, el 1 de
agosto de 1989; y la Patente de los Estados Unidos
Namero 4,234,480 emitida a Herndndez et al el 6 de
_Enero de 1981.

Las Patentes de los Estados Unidos Numeros
5,516,815 y 5,316,578 de Buehler et al, se
relacionan a composiciones de almidén para hacer
fibras de almidén a partif de un proceso de hilado
en estado fundido. La composicién de almidén en
estado fundido se extruye a través de un aparato
para hilar, para producir filamentbs que tienen
didmetros ligeramente mayores con relacién al
diametro de 1los orificios del dado en ei aparato
para hilar (es decir, un efecto de inflamiento del
dado) . Los filamentos se hacen bajar
subsecuentemente de manera mecanica o termomecanica
por una unidad de arrastre para reducir el didmetro

de la fibra. La desventaja principal de 1la
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composicién de almidén de Buehler et al es que no
usa polimeros de alto pesc molecular, lo que mejora
la capacidad de extensién en estado fundido de las
composiciones de almidén. En consecuencia, la
composicién de. almiddén de Buehler et al no se puede
atenuar de manera exitosa en estado fundido para
producir fibras £finas de 25 micras o menos de
di&dmetro.

Se describen otras composiciones de

‘almidédn, termoplésticamente procesables en la

Patente de 1los Estados Unidos Numero 4,900,361
emitida el 8 de agosto de 1989 a Sachetto et al.;
Patente de 1los Estados Unidos 'Nﬁmero 5,095,054,
emitida el 10 de marzo de 1992 a Lay et al.; Patente
de los Estados Unidos Numero 5,736,586 emitida el 7
de abril de 1998 a Bastioli et al.; y la publicacién
PCT Wo 98/40434 presentada por Hanna et al.
publicada el 14 de Marzo de 1997. Estas
composiciones de almidén no contienen los polimeros
de alto pesoc molecular gque son necesarios para
lograr la viscosidad en estado fundido, deseada y la
capacidad de extincidén en estado fundido, que son
caracteristicas tipicas del material para producir

fibras finas, peliculas delgadas o espumas de pared

delgada. -




Las tramas fibrosas de celulosa, tal como
papel son bien conocidas en la técnica. Las tramas
fibrosas de baja densidad son de uso comun hoy en
productos tal como toallas de papel, papel de bano,
pafiuelos faciales, servilletas, pafiuelos humedos vy
similares. La gran demanda de estos productos de
papel ha creado una necesidad por mejoras .en 1los
productos y en los métodos de su fabricaciédn.

‘Hay varios intereses bien conocidos con
respecto a la industria papelera que requiere agque
los fabricantes papeleros compensen los costos de 1la
maquinaria y recursos con el costo total de
distribuir los productos papeleros a los
consumidores. Por ejemplo, popularidad de los
productos papeleros ha creado una demanda creciente
de fibras celuldsicas basadas en madera dando por
resultado un rapido agotamiento de &rboles debido a
la deforestacidn.

Ademés, durante las operaciones

convencionales de fabricacién de papel, las fibras

celuldsicas de madera se re-convierten en pulpa, se
baten o se refinan para lograr un nivel de
hidratacidén de fibra a fin de formar una suspensioén
espesa de pulpa, acuosa. Los procesos para 1la

fabricacién de productos de papel para el uso en
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pafiuelos, toallas y productos sanitarios comprenden
en general la preparacidn de la suspensidén espesa
acuosa y luego la remocidén subsecuente del agua de
la suspensién espesa mientras que se rearregla
contemporédneamente las fibras en la misma para
formar una trama de papel. Subsecuente al
desaguado, la trama se procesa en una forma de rollo
o lémina seca y se convierte eventualmente en un
paquete del consumidor. Se deben emplear varios
tipos de maquinaria para ayudar en el proceso de
desaguado vy convertir las operaciones que requieren
una inversidén significativa de capital.
Adicionalmente, .la operacidén convencional
de fabricacién de papel comprende la incorporacién
de aditivos en la pulpa a fin de lograr propiedades

finales especificas. Por ejemplo, los aditivos tal

como resinas de resistencia, agentes tensioactivos

de desunién, agentes suavizantes, ‘pigmentos,
celosias, microesferas sintéticas, retardantes del
fuego, tintes, perfumes, etc, se emplean
frecuentemente en 1la fabricacién de papel. La

retencidén eficiente de estos aditivos en el extremo
himedo del proceso papelero presenta dificultad al
fabricante puesto que esa porcidén que no se detiene

crea no solo una pérdida econdémica simo también

/1
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problemas de contaminacién significativos, si llegan
a ser parté de un efluente de planta. También se
pueden adicionar aditivos a la trama de papel
subsecuentes al desaguadb via los ©procesos de
revestimiento o saturacién comGnmente conocidos en
la técnica. Esos procesos requieren usualmente que
se consuma energia calorifica en exceso para re-
secar el papel después del revestimiento. Ademas, en
algunos casos, los sistemas de revestimiento se
requieren para estar basados en solvente lo_ que
incrementa los <costos de capital y requiere la
recuperacidn de materiales voldtiles para satisfacer
los requerimientos reguladores.

Se han empleado en la fabricacidén de papel
varias fibras naturales diferentes de celulosa, asi
como una variedad de fibras sintéticas. Sin
embargo, Estos reemplazos han fallado en
proporcionar un sustituto comercialmente aceptab;e
para la celulosa debido a su alto costo, pobres
propiedades de unidén incompatibilidades quimicas, vy
dificultades de manejo en los sistemas de
fabricacidén de papel. Se han sugerido fibras de
almidén como un sustituto para la celulosa en varios
aspectos del proceso de fabricacién del papel; sin

embargo, los intentos comerciales para usar estas
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fibras no han sido exitosos. Comé resultado, 1los
productos de papel aun se estén fabricando casi
exclusivamente de ingredientes celuldbésicos basados
en madera.

El almidén es el carbohidrato de planta que
tiene una estructura andloga a la celulosa. En
tanto que la celulosa es un polimero de mondmeros de
D-glucano conectados via enlaces 1,4-f, el almidédn
es un pclimero de mondémeros de D-glucosa conectados
via principalmente enlaces 1,4-a. Debidec a que el
almidén estéd disponible via recursos agricolas, es
barato y abundante. En tanto que el almiddén se ha
incorporado en varios aspectos del ©proceso de
fabricacidén de papel, los intentos para usar fibras
de almidén como el reemplazo de las fibras
celuldsicas en los procesos comerciales de
fabricacién de papel, no ha sido exitoso.

En consecuencia, existe una necesidad por
una composicidédn barata y procesable en estado
fundido a partir de almidones naturales. Esta
composicién de almidén procesable en estado fundido
no debe requerir la evaporacién de una gran cantidad
de solventes o producir una gran cantidad de
efluente durante la operacién de procesamiento.

Adicionalmente, esta composicién de almidén debe

/7
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tener propiedades reoldgicas en estado fundido
adecuadas para el uso en el equipo convencional de
procesamiento de plasticos.

También, existe una necesidad por una
composicién de almiddédn adecuada para. el wuso en
procesos de extensidén uniaxial o biaxial para
producir fibras, peliculas, ldminas, espumas,
articulos formados, y similares de una manera
econdémica y eficiente. De manera especifica, 1la
composiciédn de almidén debe tener propiedades
feolégicas en estado fundido adecuadas para 1los
procesos de extensidén uniaxial o biaxial en su fase
fundida o de una manera sustancialmente continua, es
decir, sin un una cantidad excesiva de fractura en
estado fundido u otros defectos.

Ademéas, existe una necesidad por una
estructura flexible de baja densidad que comprenda
fibras de almidén que utilizan extrusién y técnicas
de hilado de fibra. De manera barticular, una
estructura flexible de baja densidad que-comprenda
fibras de almiddén, en donde 1la estructura tiene
resistencia a la traccidén mejorada, suavidad, 3%
propiedades de absorbencia con relacidén a 1las
estructuras de fibra de pulpa celuldsica y

similares, mientras que mantenga la

1€t




10

15

20

25

12

biodegradabilidad y capacidad de lavado.

BREVE DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencioédn proporciona una
estructura flexible, absorbente que comprende fibras
de almidén. El1 almiddén que se presenta de manera
natural en la presencia de agua, plastificantes vy
otros aditivos se extruye en estado fundido y se
hila en fibras para formar una estructura flexible,
absorbente, que tiene una densidad aparente cue
varia desde 0.02 g/cm® a 0.20 g/cm® y un peso base
que varia desde 10 g/cm? a 450 g/cm?®.

Las fibras de almidédén que constituyen la
estructura pueden tener un tamafio que varia desde
aproximadamente 0.01 decitex a aproximadamente 135
decitex. En wuna modalidad preferida, las fibras
pueden tener un tamano que varia desde
aproximadamente 0.02 decitex hasta aproximadamente
30 decitex, y de manera mas preferente que varia
desde aproximadamente 0.02 hasta aproximadamente 5
decitex. Ademés, las fibras que constituyen la
estructura de la presente invencidén pueden tener
una temperatura de transicidén vitrea que varia desde
aproximadamente -30°C hasta aproximadamente 150°C,

en forma més preferente desde aproximadamente -30°C
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hasta aproximadamente 100°C, y de manera mas
preferente desde aproximadamente -30°C hasta

aproximadamente 25°C.

Las propiedades fisicas de ejemplo de 1la

estructura flexible de la presente invencion

incluyen resistencia a la traccién en seco Yy

resistencia a la traccidén en humedo. La resistencia
a la traccién en seco de la estructura, gque se mide
como una resistencia a la traccidén intermedia
promedio, geométrica, puede variar desde
aproximadamente 10 g/cm a aproximadamente 1200 g/cm,
de manera mas preferente _desde aproximadamente 30
g/cm hasta aproximadamente 600 g/cm y de manera méas
preferente desde aproximadamente 40 g/ <cm hasta
aproximadamente 475 g/cm. La resistencia a 1la
traccidén en humedo de la estructura, que también se
mide como una resistencia a.la traccién, promedio,
geométrica, puede variar desde aproximadamente 2
g/cm hasta aproximadamente 400 g/cm, y de manera mas
preferehte desde aproximadamente 2 g/cm hasta

aproximadamente 200 g/cm.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Estas y otras caracteristicas, aspectos vy

ventajas de la presente invencidn se llegarédn a

/6
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entender mejor con respecto a la siguilente
descripcién, reivindicaciones anexas, Y dibujos

anexos, donde:

la Figura la ilustra un montaje de redmetro
5 de par de fuerzas usado para producir fibras de
almidén.
| La Figura 1b ilustra 1los elementos de
tornillos gemelos unidos a la unidad de impulso vy
colocados dentro del barril del montaje de redmetro
10 de par de fuerzas ilustrado en la Figura la.

La Figura 1lc muestra un montaje de redmetro
de par de fuerzas que tiene un dado de soplado en
estado fundido usado para producir fibras de almiddn
finas dé la presente invenciédn.

15 La Figura 2a ilustra un montaje de extrusor
de tornillos gemelos, con desfogue.

La Figura 2b ilustra la configuracién del
elemento de mezclado y tornillo para el montaje de
extrusidén representado en la Figura 2a.

:ﬁ\ 20 ' La Figura 3a ilustra un montaje de extrusor
de tornillos gemelos no con desfogue.

La Figura 3b ilustra la configuracién dél
elemento de mezclado y tornillo para el montaje de
extrusidén representado en la Figura 3a.

25 La Figura 4 ilustra un aparato para hilar y
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una unidad de arrastre usados para el hilado de
fibras fundidas de almidén seudo-termopléasticas.

| La Figura 5 ilustra el soporte y cubierta
de muestra usados para determinar la absorbancia de
las estructuras de fibra de almidédn.

La Figura 6 ilustra la seccidén transversal
de los armazones para la muestra de soporte y
cubierta ilustrada en la Figura 5.

La Figura Ta es las ‘Micrografias
Electrénicas de Exploracidén de las fibras de almiddn
finas de 1la presente invencidén mostradas en una
escala de 200 micras.

La Figura b es las Micrografias
Electrénicas de Exploracién de las fibras de almidédn
finas de 1la presente 1invencidén mostradas en una

escala de 20 micras.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Definiciones

Como se usa en la presente, los siguientes
términos tendrdn los siguientes significados:

La compeosicién seudo-termoplédstica se
propone para denotar materiales que por la
influencia de temperaturas elevadas se pueden

suavizar a un grado tal como para que se-pongan en
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un estado fluido, y en esta conaicién se puede
formar conforme se desee. Los materiales
termoplasticos se pueden formar bajo influencia
simultdnea de calor y presién. Las composiciones
seudo-termoplasticas difieren de las composiciones
termoplésticas; ya que la suavizacién o licuefacciédn
del seudo pléstico se provoca por ablandadores o
suavizantes o solventes ©presentes sin que sea
imposible ponerlos a ninguna temperatura o presion
en una condiciédn suave fluida necesaria para
formarse puesto que los seudo-termopladsticos no se
funden como tales. La influencia del contenido de
agua en la temperatura de transicidén vitrea y la
temperatura de fusidén en almidén, se pueden medir
por la calo;imetria de exploracién diferencial como
se describe por Zeleznak y Hoseny "Cereal
Chemistry", Vol. 64, No. 2, pp. 121-124, 1987.

El material fundido seudo-termoplastico es
un material seudo-termoplédstico en estado fluido.

La temperatura de transicidén vitrea, Ty, es
la temperatura a la cual cambia el material desde
una condicidn viscosa o tipo caucho a‘una condicién
dura o relativamente quebradiza.

El peso base es el peso (en gramos) por

drea unitaria (metros cuadrados) de una muestra
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reportada en gramos por metro cuadrado.

El calibrador es el espesor macroscdpico de
una muestra medida como se describe posteriormente.

La densidad aparente es el peso base de la
muestra dividido por el calibrador con las
conversiones unitarias apropiadas incorporadas en la
presente. La densidad aparente usada en la presente
tiene las unidades de gramos/centimetros cubicos
(g/cm?) .

La direccidén de la maquina, designada MD,
es la direccidén paralela al flujo de la estructura
de fibra de almiddn a través del equipo de
fabricacidén del producto.

La direccidédn transversal a la méaquina,
designada CD, es la direcciédn perpendicular a 1la
direccidén de la maquina en el mismo plano de la
estructura de fibras de almidén.

La resistencia a la traccibdn, en seco,
promedio, geométrica (GMDT) es la raiz cuadrada del
producto de las resistencias a la traccién en seco
en la direccién de la méquina y en la direccién
transversal a la maquina (en gramos/cm). El wvalor
de GMDT se reporta en gramos/cm.

La resistencia a 1la traccidén, en humedo,

promedio, geométrica (GMWT) es la raiz cuadrada del



10

15

o 20

25

18

producto de las resistencias a la traccidédn en
humedo, en la direccién de 1la médquina y en la
direccidén transversal a la maquina (en gramos/cm).
El valor de GMWT se reporta en gramos/cm.

La estructura es un arreglo de una o mé&s
partes gue forman una sustancia o cuerpo.

La absorbancia es la capacidad del material
para tomar fluidos por varios medios incluyendo
capilaridad, accién osmdtica, accidén quimica o)
solvente y retener est&s fluidos.

La flexibilidad indica la capacidad de ser
deformada bajo una carga dada sin que se rompa y con
0o sin regresar por si mismo a su forma anterior.

Una fibra es un objeto delgado que tiene un
eje principal que es muy largo en comparacidén a 1los
dos ejes ortogonales y qgue tiene una relacidédn de
aspecto de al menos 4/1, de manera preferente al
menos 10/1.

Las decitex, dtex es una unidad de ﬁedida

para una fibra expresada en gramos
10,000 metros

La capacidad de lavado se determina por 1la
resistencia a la traccidn en h&medo; decaida,
promedio, geométrica (GMDWT) {(definida

posteriormente). Una estructura lavable tiene una

')
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traccidén en hﬁmedo decaida, promedio, geométrica de
al menos aproximadamente 20 g/cm y en forma mas
preferente de menos de aproximadamente 10 g/cm.

El término "agua unida" significa el agua
encontrada que se presenta de manera natural en el
almidén y antes del mezclado del almiddén con otros
componentes para ser la composicién de 1la presente
invencién. El término "agua libre" significa el
agua que se adiciona al hacer la composicidén de la
presente invenciédn. Una persona experta en la
técnica reconocerd que una vez que se mezcla los
componentes en una composicidén, el agua no se puede
distinguir por mas tiempo por su origen.

Todos los porcentajes, relaciones y
proporciones usados en la presente son por ciento en
peso en la composicidén, a menos que se especifique
de otra manera.

La especificacidén contiene una descripciédn

detallada de (1) materiales de ejemplo de 1la
presente. invencidén (2) procesos de ejemplo para
producir la presente invencidén, (3) propiedades de
material de la presente invenciédn, y (4)

procedimientos analiticos para medir las propiedades

de la presente invenciédn.

27
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(1) Materiales de Ejemplo

Para la presente invencidén se mezcla con
agua un polimero de almidén, plastificantes y oOtros
aditivos y se extruyen en estado fundido para
producir fibras. Las técnicas de soplado y fundido
o unido por ligado, estandares, se usan para
producir estructuras de fibras de almiddén. Estas
estructuras pueden ser absorbentes y flexibles.
Esas estructuras se pueden usar como sustitutos para
productos de papel, tal como, toallas de papel,
servilletas, papeles de bano, pafiuelos faciales,
mantelitos individuales y toallas humedas. Otros
usos incluyen, pero no se limitan a, absorbentes de
aceite,l portadores de semilla, agentes de relleno

para concreto, tabla prensada, y otros materiales de

construccidn, auxiliares de humectacidédn 1liberados
con el tiempo para plantas de casa, y peliculas
delgadas.

Las fibras de almidén de la presente
invencidén pueden ser Utiles para formar estructuras
fibrosas y también para formar materiales
absorbentes, como se describe con anterioridad. Lés
materiales fibrosos/estructuras absorbentes que

comprenden las fibras de almidén de 1la presente

invencién pueden tener desde una cantidad traza




10

15

20

25

21

hasta un cien por ciento (100 %) de fibras de
almidén, o una mezcla de fibras de almidén y otras
fibras adecuadas. Otras fibras adecuadas para la
mezcla. incluyen fibras de celulosa, fibras
sintéticas, y una combinacién de las, mismas.

Los polimeros de almiddén pueden incluir
cualquier almidén que se presente de forma natural
(no modificado), almidédén fisicaménte modificado,
almidén guimicamente modificado, almidén
biolbégicamente modificado o combinaciones de los
mismos.

El almidén que se presenta de manera
natural -es en general una mezcla de amilosa lineal y
polimero de amilopectina ramificado de unidades de
D-glucosa. La amilosa es un polimero
sustancialmente lineal de unidades de D-glucosa
unidos por enlaces (1,4)—d—D. La amilopectina es un
polimero altamente ramificado de unidades de D-
glucosa unidas ©por enlaces (1,4)-a-D vy enlaces
(1,6)-a-D en los puntos de ramificacién. El almidén
que se presenta de manera natural contiene
tipicamente amilopectina felativamente alta, por
ejemplo, almidén de maiz (64-80 % de amilopectina),
maiz ceroso, (93-100 % de amilopectina), arroz (83-

84 % de amilopectina), patata (aproximadamente 78 ¢

24
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de amilopectina) y trigo (73-83 % de amilopectina).
Aunque todos estos almidones son Gtiles en la
presente, la presente invencién se practica de
manera mas comun con almidones naturales con alto
contenido de amilopectina, derivados a partir de
recursos agricolas, que ofrece las ventajas de ser
abundantes en suministro, fé&cilmente renovables v
de precio barato.
| Los almidones que se presentan de manera
natural, adecuados, pueden incluir, pero no
limitarse a, almidén de maiz, almidén de patata,
almidén de camote, almidén de trigo, almidén de
palma de sago, almiddén de tapioca, almidén de arroz,
almidén de soya, almidén raiz de flecha, almiddén de
helecho, almidén de loto, almidén de maiz cerosa,
almidén de maiz con alto contenido de amilosa vy
polvo de amilosa comercial. Los almidones que se
presentan de manera natural, particularmente, el
almidén de maiz y el almiddén de trigo, son 1los
polimeros de almidén preferido para la elecciédn,
debido a su economia y disponibilidad.
El almidén fisicamente modificado se forma
al cambiar la estructura dimensional. Las
modificaciones fisicas del almidén pueden ser

modificaciones intramoleculares o intermoleculares.
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Las modificaciones " intramoleculares incluyen
distribucidn reducida de peso molecular, y/o
reduccidn de peso molecular, cambios en la
conformacidn del polimero, y similares. Las

modificaciones intermoleculares incluyen fusidén y/o

desordenamiento de las moléculas de almidén,

reduccién en la cristalinidad, tamano del
cristalito, tamano granular y similares. Estas
modificaciones fisicas = se pueden lograr al
introducir energia (tal como térmica, mecanica,
fermomecénica, electromagnética, ultrasédénica, y
similares), presién, humedad, fraccionamiento y

combinaciones de los mismos. El almiddén fisicamente
modificado puede incluir a-almidén, almiddn
fraccionado, almidén tratado con humedad y calor.

Las modificaciones gquimicas del almidén
incluyen tipicamente hidrélisis &cida o alcalina vy
escisidén de cadena, oxidativa para reducir el peso
molecular y la distribucién de peso molecular. Los
compuestos adecuados para 1la modificaciéﬁ quimicas
del almiddén incluyen &cido organico tal como Aacido
citrico, 4cido acético, &cido glicdélico, vy &cido
adipico; écidos inorgénicos tal como acido
clorhidrico, 4&cido sulfurico, &cido nitrico, a4acido

fosférico, dcidos bérico, y sales parciales de
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dcidos polibésicos, por ejemplo, KH,POy4, NaHSOy;
hidréxidos de metales del grupo Ia o IIa tal como
hidréxido de sodio, hidréxido de potasio; amoniaco,
agentes oxidantes tal como peréxido de hidrodgeno,
peréxido de benioilo, persulfato de amonio,
permanganato de potasio, bicarbonato de sodio, sales
hipocléricas, y similares; y mezclas de los mismos.
Los agentes quimicos preferidos de la presente
invencién incluyen persulfato de amonio, acido
sulfurico, ‘&cido clofhidrico, y mezclas de 1los
mismos.

El almiddén quimicamente modificado se puede
formar por reaccidn de subgrupos.OH con oO6xidos de
alquileno, y otras sustancias formadoras de éster,
eter, uretano, carbamato o isocianato. Los almidones
de hidroxialquilo, acetilo, carbamato o mezclas de
los mismos son almidones preferidos quimicamente
modificados. El grado de sustitucidén del almiddn
quimicamente modificado es 0.05 a 3.0, de manera
preferente de 0.05.a 0.2.

Las modificaciones bioldégicas del almidén
incluyen digestién bacteriana de 1los enlaces de
carbohidratos, e} hidrdélisis enzimatica usando
enzimas tal como amilasa, amilopeptasa, y similares.

El almidén tiene de manera deseable un
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o

& en peso del almidoén. Un contenido de agua de 8 %
a 12 % en peso de almidén es particularmente
preferido. El contenido de amilosa del almiddén es
de 0 % a 80 % en peso del almiddén, de manera
preferente de 20 % a 30 % en peso del almidén.

El almidén no modificado, natural tiene en
general un peso molecular promedio, muy alto y una
distribucién amplia de peso molecular (por ejemplo,
almidén de maiz natural tiene un peso molecular
promedio de aproximadamente 60,000,000 millones vy
una distribucidén de peso molecular de mas de 1000).
El peso molecular promedio del almidén se puede
reducir al intervalo deseado ©para la presente
invencidén por la escisidén de las cadenas (oxidativa
o enzimdtica), hidrdélisis (catalizada con a&cido o
dlcali), degradacidén fisica/mecénica (por ejemplo,
via la entrada de energia termomecdnica del equipo

de procesamiento) o combinaciones de los mismos.

Estas reacciones también reducen la distribucidén de

peso molecular del almidén a menos de
aproximadamente 600, de manera mé&s preferente a
menos de aproximadamente 300. El método

termomecdnico del método de oxidacién ofrecen una

ventaja adicional, llevar a cabo in situ el proceso
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de hilado en fusidn.

En una modalidad, el almidén natural se
hidroliza en la presencia de &cidos, tal como acido
clorhidrico o acido sulfurico, para reducir el peso

5 molecular y la distribucién del peso molecular. En
otra modalidad, se puede incorporar un agente de
escisién‘ de <cadena en la composicién de almidédn
hilable en estado fundido, tal que 1la reaccidén de
escisidn de cadena tome lugar de una manera

10 sustancialmente concurrente con el mezclado del

-

almidén con otros componentes. Los ejemplos son
limitantes de los agentes de escisién de cadena,

oxidativos adecuados para el uso en la presente

incluyen persulfato de amonio, perdéxido de
15 hidrdgeno, sales hipocléricas, permanganato de
potasio y mezclas de los mismos. Tipicamente, el

agente de escisidén de cadena se adiciona en una

promedio en peso del almidén al intervalo deseado.
20 Por ejemplo, se encuentra que para los procesos de
atenuacién en estado fundido, uniaxiales o)
biaxiales, el almidén debe tener un peso moleculér
promedio en peso gue varia desde aproximadamente
1000 hasta aproximadamente 2,000,000, de manera

25 preferente desde aproximadamente 1500 hasta

cantidad efectiva para reducir el peso molecular
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aproximadamente 800,000, de manera més preferente
desde- aproximédamente"2000 hasta aproximadamente
500,000. Se encuentra qde las composiciones que
tiene almidén modificado en el intervalo de peso
molecular anterior, tienen una viscosidad de -corte
en estado fhndido, adecuada, y de esta manera, una
capacidad de procesamiento en estado fundido,
mejorada. La capacidad mejorada de procesamiento en
estado fundido es evidente en menos interrupciones
del proceso (por ejemplo, ruptura reducida,
inyecciones, defectos, colgajos) y mejor apariencia
superficial y propiedades’ de resistencia del
producto.

Tipicamente, la composicién en la presente

comprende desde aproximadamente 20 hasta
aproximadamente 99.99 % en peso, de manera
preferente desde aproximadamente 30 hasta
aproximadamente 95 &% en peso, y en forma més
preferente desde aproximadaménte 50 hasta

aproximadamente 85 % en peso de almidén no
modificado y/o modificado. El peso del almidén en
la composicién incluye almidén y su contenido de
agua unida, que se presenta de manera natural. Se
conoce gue se puede incorporar agua libre, adicional

como el componente polar o plastificante; y no se
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incluye en el peso del almidodn.

Los polimeros de alto peso molecular
(posteriormente "polimeros  altos") que son
sustancialmente compatibles con el almidén también

5 son uUtiles en la presente. El peso molecular de un
polimero adecuado debe ser suficientemente alto para

efectuar los enmarafiamientos y/o asociaciones con

las moléculas de almidédn. El polimero alto tiene

| preferente una estructura de cadena sustancialmente
10 lineal. Aunque una cadena lineal que tiene
ramificaciones cortas (Cl1-C3) o una cadena

ramificada que tiene de una a tres ramificaciones

largas también son adecuados para el wuso en la

presente. Como se usa en la presente, el término
15 "sustancialmente compatible" significa que cuando se
calienta una temperatura por arriba de la

temperatura der ablandamiento vy/o fusidén de la

composicidédn, el polimero alto es capaz de formarse

en una mezcla sustancialmente homogénea <con el

20 almidén (es decir, la composicién parece
transparente o translucida a los ojos desnudos.

El parametro de solubilidad de Hildebrand

(8) se puede usar para estimar la compatibilidad

entre el almidén y el poiimero. En general, la

25 compatibilidad sustancial entre los dos -materiales
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se puede esperar cuando sus pardmetros de
solubilidad son similares. Se conoce que el agua

tiene un valor de 8.gua de 48.0 MPa'/?, que es lo més

alto entre los solventes comunes, probablemente
5 debido a la fuerte capacidad de unidén por hidrdgeno
del agua. El almidén tipico tiene un valor de
Saimidén similar a aquel de la celulosa

1/2
)

(aproximadamente 344 MPa

Sin que se una por teoria, se cree que el

10 polimero adecuado para el uso en la presente
interactie de manera preferente con las moléculas de
almidén a, nivel molecular a fin de formar una

mezcla sustancialmente compatible. Las interacciones

de tipo guimico, fuertes tal como unién por
15 hidrbégeno entre el polimero y el almidén, a solo
enmarafiamientos fisicos entre ellos. Los polimeros

Utiles en la presente son moléculas de cadena
sustancialmente lineal, de manera preferente de alto
peso molecular. La estructura altamente ramificada
20 de una molécula de amilopectina favérece las
ramificaciones para interactuar intramolecularmente,
debido a la proximidad de las ramificaciones dentro
de una molécula individual. De esta manera, se cree
que la molécula de amilopectina tiene pobre o

25 inefectivos enmarafiamiento/interacciones -on otras
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moléculas de almidén, particularmente otras
moléculas de amilopectina. .La compatibilidad con el
almidén permite que se mezclen intimamente polimeros
adecuados e interactien guimicamente y/o se
enmarafien fisicamente con las moléculas de

amilopectina ramificada tal gque las moléculas de

amilopectina se asocian con otras, via los
polimeros. El alto peso molecular del polimero
permite que interactue/se enmarafe de manera

simultédnea con varia s moléculas de almidén. Esto
es, los polimeros altos funcionan como enlaces
moleculares para las moléculas de almidédn. La
funcidén de enlace de los polimeros altos es
particularmente importante para almidones con alto
contenido de amilopectina. Los enmarafiamientos y/o
asociaciones entre el almidén y los ©polimeros

mejoran la capacidad de extensidén en estado fundido

de la composicién de almidén, tal que la composiciédn

es adecuada para los procesos de tensién. En una
modalidad, se encuentra gque la composicién se puede
atenua; en estado fundido de manera uniaxial a una
relacidén de arrastre muy alta (mayor de 1000).

A fin de formar de manera efectiva
enmarafiamientos y/o asociaciones con las moléculas

de almidén, el polimero alto adecuado para el uso en

25
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la presente debe tener un peso molecular promedio en
peso de al menos 500,000. Tipicamente, el peso

molecular promedio en peso del polimero varia desde

aproximadamente 500,000 hasta aproximadamente
25,000,000, de manera mas preferente desde
aproximadamente 800,000 hasta aproximadamente
22,000,000, de manera mas preferente desde
aproximadamente 1,000,000 hasta aproximadamente
20,000,000, y de manera méas preferente desde

aproximadamente 2,000,000, hasta aproximadamente
15,000,000. Los polimeros de alto peso molecular se
prefieren debido a su capacidad para interactuar
simulténeamente con varias moléculas de almidén,
incrementando de este modo la viscosidad de
extensidén en estado fundido y reduciendo la fractura
en estado fundido.

Los polimeros altos adecuados tienen una
Sporimero tal que la diferencia entre 8aimiden Y Opoilimero
es menos de aproximadamente 10 MPa!’?, de manera méas
preferente menos de aproximadamente 5 MPal’?, en
forma mas preferente menos de aproximadamente 3
MPa'’?. Los ejempios no limitantes de polimeros altos
adecuados 1incluyen poliacrilamida y derivados tal
como poliacrilamida modificada con carboxilo,

polimeros acrilicos y copolimeros incluyendo é&cido
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poliacrilico, é&cido polimetacrilico, y sus ésteres

parciales; polimeros de vinilo incluyendo alcohol

polivinilico, acetato de polivinilec,
polivinilpirrolidona, acetato de polietilenvinilo,
polietilenimina, y similares; poliamidas; Oéxidos de
polialgquileno tal como o6xido de polietileno, ©éxido
de polipropileno, o¢éxido de polietilenpropileno, vy
mezclas de los mismos. Los copolimeros hechos a
partir de mezclas de mondémeros seleccionados a
partir de <cualquiera de 1los polimeros mencionados
con anterioridad también son adecuados en la
presente. Otrds polimeros altos de ejemplo incluyen
polisacaridos solubles en agua tal como alginatos,
carrageninas, pectina y derivados, quitina y
derivados y similares; gomas tal como goma de guar,
gema de xantano, agar, goma arabica, goma de
karaya, goma de tragacanto, goma de acacia, y gomas
similares; derivados solubles en agua de‘celulosaf
tal como alquilcelulosa, hidroxialquilcelulosa,
carboximetilcelulosa, y similares; y mezclas de 1los
mismos.

Algunos poclimerocs (por ejemplo, acido
poliacrilico, &cido polimetacrilico) en general no
estan disponibles en el intervalo de alto peso

molecular (es decir, 500,000 o méas). - Se puede
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adicionar una peguena cantidad de agentes’ de
reticulacidén para crear polimeros ramificados de
peso molécular adecuadamente alto, utiles en la
presente.

El polimero alto se adiciona a la
composicién de la presente invencidédn en una cantidad
efectiva para reducir visiblemente 1la fractura en
estado fundido y la ruptura capilar de las fibras
durante el proceso de hilado tal que las fibras
sustancialmente continuas que tienen un didmetro
relativamente consistente se puedan hilar en estado
fundido. Los polimeros estdn presentes tipicamente
en el intervalo desde aproximadamente 0.01 hasta
aproximadamente 10 % en peso, de manera preferente
entre aproximadamente 0.03 hasta aproximadamente 1 %
en peso, en forma més preferente desde
aproximadamente 0.05 hasta aproximadamente 0.5 % en
peso de la composicién. Es sorprendénte encontrar
gque a wuna concentracidén relativamente baja, estos
polimeros mejoren significativamente la capacidad de
extensién en estado fundido de la composicién de
almidén.

Las composiciones de almiddén pueden incluir
de manera opcional aditivos para mejorar el flujo en

estado fundido y la capacidad de procesamiento en
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estado fundido, particularmente ia capacidad de
extensidén de la composicién bajo las condiciones de
procesamiento en estado fundido. Los aditivos
pueden funcionar como plastificantes y/o diluyentes
para reducir la viscosidad de <corte en estado
fundido de la composicidn de almidén. Los
plastificantes se adicionan a la composicidén de la
presente 1invencidén en una cantidad efectiva para
mejorar el flujo, por 1lo tanto, la capacidad de
procesamiento en estado fundido. Los plastificantes
también pueden mejorar la flexibilidad de los
productos finales, que se cree que es debida a 1la
disminucién de la temperatura de transicién vitrea
de la composicidén, por el plastificante. Los
plastificantes deben ser de manera preferente
sustancialmente compatibles con los. componentes
poliméricos de la presente invencién, de modo que
los plastificantes pueden modificar de manera
efectiva las propiedades de la composicién. Como se
usa en la presente, el término "sustancialmente
compatible” significa que cuando se calienta a una
temperatura por arriba de la temperatura de
abiandamiento y/o fusién de la composicién, el

plastificante es capaz de formar una mezcla

sustancialmente homogénea con el almidén {es decir,
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la composicidén parece transparente O translucida al
ojo desnudo) .

Se adiciona tipicamente un plastificante al
pfimero de almidén a fin de disminuir la temperatura
de transicién vitrea de las fibras de almidédn,
mejorando de este modo la flexibilidad de 1las
fibras. Ademdas, la presencia del plastificante
disminuye la viscosidad en estado fundido que a su
vez facilita el' proceso de extrusidén en estado
fundido. El plastificante ventajosamente es un
éompuesto orgédnico gque tiene al menos un grupo
hidroxilo, preferentemente un poliol. Sin que se
una por tecoria, se cree que los grupos hidroxilo de
los plastificantes mejora 'la compatibilidad al
formar enlaces de hidrdégeno con el material de
matriz de almiddn. "Los ejemplos no limitantes de
plastificantes de hidroxilo uUtiles incluyen azucares
tal como glucosa, sucrosa, fructuosa, rafinosa,
maltodextrosa, galactosa, xilosa, maltosa, lactosa,
manosa-eritrosa, glicerol y pentéeritritol;
alcoholes de azlucar tal como eritritol, xilitol,
malitol, manitol y sorbitol; polioles tal como
etilenglicel, propilenglicol, dipropilenglicol,
butilenglicol, hexanotriol, y similares, vy polimeros

de los mismos; y mezclas de los mismos. -
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También utiles en la presente son 1los

plastificantes de hidroxilo tal como poloxdmercs

(copolimeros de bloque ae
polioxietilen/polioxipropileno) y poloxiaminas
(copolimeros ' - de bloque de

polioxietileno/polioxipropileno de etilen-diamina).
Los "poloxbmeros" adecuados comprenden copolimeros
de blogue de polioxietileno/polioxipropileno que

tienen la siguiente estructura:

HO- (CH2-CH;-0) x- (CHCH3-CH:-0) y~ (CHz;-CH,-0) :-OH

donde X tiene un valor que varia desde
aproximadamente 2 hasta aproximadamente 40, y tiene
un valor que varia desde aproximadamente 10 hasta
aproximadamente 50, y 2z tiene un valor gque varia
desde aproximadamente 2 hasta aproximadamente 40, vy
de manera preferente x y 2z tienen el mismo valor.
Estos copolimeros estadn disponibles como Pluronick a
partir de BASF Corp. Parsippany, NJ. Los
poloxameros % las poloxaminas adecuadas estan
disponibles como Synperocin® a partir de ICI
Chemicals, Wilmington, DE, o como Tetronic® de BASF
Corp., Parsippany, NJ.

También adecuado para el uso en la presente
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como los plastificantes libres de hidroxilo estan
otros compuestos organicos formadores de unidén de
hidrdégeno que no tienen grupo hidroxilo, incluyenrdo
urea y derivédos de urea; anhidridos de alcoholes de
azucar tal como sdrbitén; proteinas animales tal
como gelatina; proteinas vegetales tal como proteina
de girasol, proteinas de sovya, protéinas de semilla
de algoddén; y mezclas de 1los mismos. Todos los
plastificantes se pueden usar so;os 0 en mezclas de
los mismos.

Tipicamente, el plastificante de hidroxilo
comprende desde aproximadamente 5 % en peso has
aproximadamente 70 % en peso, en una forma méas
preferente desde aproximédamente 15 % en peso hasta
aproximadamente 60 % en peso, en forma mas
preferente desde aproximadamente 30 % en peso hasta
aproximadamente 40 % en peso de la composicidén de
almidédn. El plastificante libre de hidroxilo
comprende tipicamente desde aproximadamente 0.1 % en
peso haéta aproximadamente 70 % en peso, . en forma
preferente desde aproximadamente 5 % en peso hasta
aproximadamente 65 % en peso, en forma mas
preferente desde aproximadamente 20 % en peso hasta
aproximadamente 60 % en peso de 1la composicidn de

almidédn. -
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En wuna modalidad, se usa una mezcla de
plastificantes de hidroxilo y libre de hidroxilo, en
donde el plastificante de hidroxilo son azucares,
tal como sacarosa, fructuosa y sorbitol, y los
plastificantes libres de hidroxilo son urea y
derivados de urea. Se encuentra que la urea y sus
derivados en la composicidén de almiddén de 1la
presente 1invencién tienen wuna fuerte tendencia a
cristalizarse, esto es, la cristalizacién de urea vy
sus derivados ocurre aun bajo condiciones de
enfriamiento ré&pido tal como soplado en estado
fundido, unido por hilado, extrusidén en estado
fundido, hilado en humedo, y similares. Por 1lo
tanto, ia urea y los derivados de urea se pueden
usér como agentes de solidificacién para modificar o
controlar la velocidad de solidificacién de 1la
composicidén de almiddn de la presente invenciédn. En
una modalidad, preferida, se adiciona una mezcla de
sacarosa y urea a la composicién de almidén/polimero
en una cantidad efectiva para lograr la capacidad de
procesamiento en estado fundido, deseada y 1la
velocidad de enfriamiento.

| Se pueden adicionar diluyentes a las
composiciones de almidén de 1la presente invencidn

para ajustar la viscosidad de <corte en estado
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fundido y para mejorar la capacidad de hilado en
estado fundido de las composiciones de almiddn. En
general, la viscosidad de corte en estado fundido
disminuye de una manera no lineal conforme se
incrementa el contenido del solvente polar.
Tipicamente, el solvente polar se adiciona a una

cantidad desde aproximadamente 5 % en peso hasta

aproximadamente 40 % en peso, en forma preferente
desde aproximadamente 7 % en peso hasta
aproximadamente 30 3 en peso, en forma mas

preferente desde aproximadamente 10 % en peso hasta
aproximadamente 20 % en peso, de la composicidn
total.

Adecuados para el uso en la presente son
los solventes polares que tienen un pardmetro de
solubilidad & gque varia desde aproximadamente 19
hasta aproximadamente 48 MPal’?, de manera méas
preferente desde aproximadamente 24 hasta
aproximadamente 48 MPal/?, y de manera més preferente
desde aproximadamente 28 hasta aproximadamente 48
Mpal/?, Los ejemplos no limitantes incluyen agua,
alcoholes lineales y ramificados de 1 a 18 &tomos de
carbono, DMSO (sulféxido de dimetilo), formamida vy
derivados tal como N-metil-formamida, N-acetil-

formamida; acetamida y derivados tal como metil-
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acetamida, Cellosolv®, (un éter etilico de glico) vy
derivados, tal como Cellosolv® de butilo, Cellosolv®
de acetato (todos 1los Cellosolv® y derivados estéan
disponibles de J. T. Baker, Phillipsburg, NJ),
hidracina y amoniaco. También se conoce que el
valor de & de una mezcla de solvente se puede
determinar por el promedio en volumen de los valores
d de los solventes individuales. Por lo tanto, los
solventes mezclados que tienen valores 8§ dentro del
intervalo identificado con anterioridad (es decir,
desde aproximadamente 19 hasta aproximadamente 48
MPal’?) también son adecuados para el uso en la
presente. Por ejemplo, un solvente mezclado de
DMSO/agua gque tiene wuna composicién de 90/10 v/v
tendréd un valor de & de aproximadamente 28.5; éste
sistema de solventes mezclados es adecuado para el
uso en la presente. |

Se encuentra que los solventes polares
capaces de formar unién por hidrégeno son mas
efectivos en la disminucién de 1la viscosidad en
estado fundido de 1la composicién. Como tales, una
cantidad menor del solvente polar es suficiente para
ajustar la viscosidad al intervalo deseado para el
hilado en estado fundido. Usando una cantidad menor

del solvente polar se proporciona una ventaja

45
us
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adicional de reducir la necesidad del ©paso de

evaporacidn durante o] subsecuente al paso de
procesamiento en estado fundido, que da por
resultado ventajas de costo de operacidén tal como en
el consumo de energia, y .~ menores costos de
recuperacidén de solventes, asi como menores costos
para el acatamiento ambiental/regulatorio.

"La composicién de almidén puede incluir
opcionalmente auxiliares de procesamiento liquidos o
volatiles que funcionan principalmehte como
ﬁodificadores de viscosidad de las composiciones en
estado fundido. La ayuda del procesamiento se
volatiliza sustancialmente y se remueve durante la
etapa de procesamiento  en estado fundido tal que
solo permanece en una cantidad residual/traza en el
producto final. De esta manera, no afecta de manera
adversa la resistencia, mdédulo u otras propiedades
del producto final. Los solventes polares descritos
con anterioridad también funcionan como auxiliares
de procesamiento, volatiles. Otros ejémplos no
limitantes incluyen carbonatos tal como bicarbonato
de sodio.

De manera opcional, se pueden incorporar
otros 1ingredientes en la composicién ‘de almidén

hilable para modificar la procesabilidad- y/o para
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modificar las propiedades fisicas tal como

elasticidad, resistencia a la traccién y médulo del

producto final. Los ejemplos no limitantes incluyen
agentes de reticulaciédn, emulsionantes, agentes
5 tensioactivos, lubficéntes, u otras ayudas de
procesamiento, abrillantadores - ' épticos,
antioxidantes, retardantes de la flama tintes,

pigmentos agentes de relleno, proteinas y sus sales

alcalinas, polimeros sintéticos biodegradables,
10 ceras, polimetros termoplésticos sintéticos de bajo
punto de fusién, resinas de pegajosidad,

extendedores de <cadena, y mezclas de los mismos.

Estos ingredientes opcionales pueden estar presentes

en cantidades que varian de 0.1 % a 70 % en peso de
15 la composicidn.

Los polimeros sintéticos biodegradables, de

ejemplo incluyen : policaprolactona,

polihidroxialcanoatos incluyendo

polihidroxibutiratos Yy polihidroxivaleratos;
‘; 20 polilactidos; y mezclas de los mismos.

Otros aditivos se incluyen tipicamente con
el polimero de almidon como una ayuda de
procesamiento y para modificar propiedades fisicas
tal como elasticidad, resistencia a la traccién en

25 seco, resistencia en humedo de las fibras "extruidas.
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Los aditivos estdn presentes de manera tipica en
cantidades que varian desde 0.1 % a 70 % en peso en
una base no de volatiles. Los aditivos preferidos
son urea, derivados de urea, agentes de
reticulacién,'emulsionantes, agentes tensioactivos,
lubricantes, proteinas y sus sales alcalinas,
polimeros sintéticos biodegradables, ceras,
polimeros termoplasticos sintéticos de bajo puntc de

fusiédn, resinas de pegajosidad, extendedores de

cadena y mezclas de los mismos. Los polimeros
sintéticos biodegradables, preferidos incluyen
policaprolactona, polihidroxibutiratos,

polihidroxivaleratos, polilédctidos, y mezclas de los

mismos. Otros aditivos preferidos y propiedades
asociadas incluyen abrillantadores épticos,
antioxidéntes, retardantes de la flama, tintes,
pigmentos y agentes de relleno. Para la presente

invencidn, un aditivo preferido es la urea en
cantidades gue varian desde 20 % a 60 % en peso.

Los extendedores de cadena adecuados para
el uso en la presente incluyen gelatina, proteinas
vegetales tal como proteina de girasol, proteinas de
soya, proteinas de  semillas de: algodén, y
polisacaridos solubles en agua; tal como alginatos,

carragahens, goma de gquar, goma ardbica y gomas




T

T

relacionadas, peptina, derivados de celulosa
solubles en agua, tal como alquilcelulosa,

hidroxialquilcelulosa, carboximetilcelulosa, etc.

También, los polimeros sintéticos solubles en agua,
tal como Acidos poliacrilicos, ésteres de A&cido

poliacrilico, polivinilacetatos, polivinilalcoholes,

polivinilpirrolidona, etc., se pueden usar.
Los compuestos lubricantes se pueden
adicionar adicionalmente para mejorar las

propiedades de flujo del material de almiddén durante
los procesos usados para producir la presente
invenciédn. " Los compuestos lubricantes pueden
incluir grasa animales o vegetales, preferentemente
en su fbrma hidrogenada, especialmente aquellos gque
son sélidos a temperatura ambiente. Los materiales
lubricantes adicionales incluyen monoglicéridos vy

diglicéridos y fosfdtidos, especialmente lecitina.

Para 'la presente invencidén, un compuesto lubricante

preferido incluye el monoglicérido, monoestearato de
glicerol.

Se pueden adicionar aditivos adicionales
incluyendo agentes de relleno inorgénicos tal coﬁo
los ¢xidos de magnesio, aluminio, silicio y titanio
como agentes de relleno baratos, o) ayudas de

procesamiento. Adicionalmente, se pueden wusar sales
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inorgéanicas,
sales de metales alcalinotérreos, sales de fosfato,
etc, como ayuda de procesamiento.

Otros aditivos pueden ser deseables
dependiendo del uso final particular del producto
contemplado. Por ejemplo, en productos tal como
papel de  barfo, toallas desechables, pafiuelos
faciales y otros productos similares, la resistencia
en humedo es un atributo deseable. De esta manera,
frecuentemente es deseable adicionar al polimetro de
almiddén agentes de reticulacidén conocidos en 1la
técnica como resinas de "resistencia en humedo".

Una disertacidén general de 1los tipos de

resinas de resistencia en himedo utilizadas en la
técnica del papel se puede encontrar en la
monografia de 1la TAPPI Numero de serie 29, Wet
Strength in Paper and Paperboard, Technical
Association of the Pulp and Paper Industry (New
York, 1965). Las resinas de resistencia en humedo
mas atiles han sido en general de caracter
catidnico. Las resinas de poliamida-epiclorhidrina
son resinas de resistencia en humedo de poliamina
catidnica, amina-epiclorhidrina que se han
encontrado que son de utilidad particular. Loé tipos

adecuados de estas resinas se describen en la
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Patente de los Estados Unidos Numero 3,700,623,

emitida el 24 de Octubre de 1972 y Numero 3,772,076
emitida el 13 de Noviembre de 1973, ambas emitidas a
Keim y ambas gue se incorporan en la presente como
referencia. Una fuente comercial de una resina util
de poiiamida-epiclorhidrina es Hercules Inc de
Wilmington, Delaware, que comercializa estas resinas
bajo la marca Kymene®.

| También, se ha encontrado que las resinas
de poliacrilamida glioxiladas son de utilidad como
resinas de resistencia en humedo. Estas resinas se
describen en las Patentes de 1los Estados Unidos
Nimero 3,556,932, emitida el 19 de Enero de 1971, a
Coscia, et al., y 3,556,933, emitida el 19 de Enero
de 1971 a Williams et al, ambas patentes que se
incorporan en la presente como referencia. Una
fuente comercial de resinas de poliacrilamida
oxiladas es Cytec Co. de Stanford, CT, que
comercializa esta resina bajo la marca Parez® 631,
NC.

Se encontrd quev cuando se adiciona una
agente de reticulacidén adecuado tal como Parez® a 1la
composicidén de almidén de la presente invencién bajo
condiciones acidas, la © composicién se vuelve

insoluble en agua. Esto es, la solubilidad en agua




10

15

20

25

47

de la composicién como se prueba por el método de
prueba descrito posteriormente en la presente, es
menos de 30 %, en forma mas preferente menos de 20

4

%, en forma mé&s preferente menos de 10 % y en la
forma mas preferente menos de 5 %. Los productos
tal como fibras y peliculas hechas de esta
composicién también son insolubles en agua.

AUn otras resinas catidnicas solubles en

agua gque encuentran utilidad en esta invencidén son

resinas de urea-formaldehido y melamina-
formaldehido. Los grupos funcionales mads comunes de
estas resinas polifuncionales son grupos que

contienen nitrdégeno tal como grupos amino y grupos
metilol wunidos a nitrdgeno. Las resinas tipo
polietilenimina también pueden encontrar utilidad en
la presente invencidn. Ademéas, las resinas de
resistencia en humedo, temporal tal como Caldas® 10
(fabricada por Japan Carlit) y CoBond?® 1000
(fabricada por National Starch and Chemical Company)
se pueden usar en la presente invencién.

Para la presente in?encién, se adiciona un
agente de reticulaciédn adecuado a la composicién en

cantidades que varian desde aproximadamente 0.1

o

en
peso hasta aproximadamente 10 % en peso, en forma

mas preferente desde aproximadamente 0.1 % en -peso

52
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hasta aproximadamente 3 % en peso.

La Reologia de las Composiciones de Almidén

El comportamiento reolédégico de la |
composicidn de almidén es una consideracidn
importante para seleccionar materiales adecuados vy
equipo/procesos de fabricaciédn. Muchos factores
contribuyen al comportamiento reoldgico de la
composicién de almiddn, incluyendo la cantidad‘y el
tipo de <componentes .poliméricos usados, el peso
molecular y la distribucidén de peso molecular de los
componentes, la cantidad y tipo de aditivos (por

ejemplo, plastificantes, ayudas de procesamiento),

las condiciones de procesamiento tal como
temperatura, presidén, velocidad de deformacidén, vy
unidad relativa, y en el caso de materiales no

Newtonianos, 1la historia de deformacién (es decir,
una dependencia de la historia de tiempo o)
esfuerzo).

La composicion de almidén de 1la presente
invencién ;tiene tipicamente un alto contenido de
sélidos (es decir, una concentracién por arriba de
una concentracidn critica C*) tal que se forma una

red enmarafiada fructuante o dindmica en donde las

moléculas de almidén y los polimeros altos-se llegan
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a asociar y disociar temporalmente. La asociacidn
puede estar en la forma de enmarafamientos fisicos,
fuerzas de van de Waals, o interacciones quimicas
tal como unioén por hidrégeno. La composicidédn de
almiddén que tiene la estructura de red enmarafiada
exhibe un comportamiento de flujo en estado fundido
tipico de un fluido no Newtoniano.

La composicién de almidén de 1la presente
invencién puede exhibir un comportamiento de dureza
por tensién; esto es, la viscosidad de extensidén se
incrementa conforme se incrementa la tensién o
deformacidn. Tipicamente, un fluido Newtoniano
exhibe una relacidén lineal entre el esfuerzo/fuerza
y tensidn. Esto es, no hay comportamiento de

endurecimiento por tensién en un fluido Newtoniano.

En otra parte, un fluido no Newtoniano puede exhibir

un incremento en la fuerza a una tensién mayor (es
decir, endurecimiento por tensién) mientras que aun
no exhibe una relacidén lineal de fuerza/tensidén a
menor ténsién (es decir, tipo Newtoniano).

La tensidn experimentada por un elemento
fluido en un fluido no Newtoniano es dependiente de

su historia cinematica, esto es:
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Esta tensidn dependiente del tiempo o
historia se llama la tensién se Hencky (€y) . Para
5 un alargamiento uniaxial homogéneo ideal, la a
proporcidén de tensidn experimentada por cada 1

elemento fluido es igual a la tensidén impuesta por
el esfuerzo aplicado, tal como los esfuérzos
aplicados de manera externa por el instrumento,
¢ 10 dispositivo o proceso. En un caso ideal, la tensiodn
de Hehcky se correlaciona directamente con la

deformacidén/alargamiento de la muestra.

e

—

-

eq = In(L/Ly)

15 < : ”
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Esta respuesta ideal~a_._la” tensién al esfuerzo

aplicado frecuentemente se observa mds en fluidos

Newtonianos.

La relacién de Trouton (Tr) se usa
20 frecuentemente para expresar el comportamiento de
flujo de extensiodn. La relacidén de Trouton se

define como la relacidén entre la viscosidad de

extensidén (n¢) y la viscosidad de corte (7s),
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S . .
en donde la viscosidad de extensiodn Ne es
dependiente de la velocidad de deformacidn (7)) vy
tiempo (t). Para un fluido Newtoniano, la relaciédn
de Trouton extensidn uniaxial tiene un valor
constante de 3. Para un fluido no Newtoniano, 1la
viscosidad de extensiédn es dependiente de la
velocidad de deformacién (g¢') y al tiempo (t).

La viscosidad de corte (ns) se relaciona a
la capacidad de procesamiento en estado fundido de
la composicién de almiddén usando técnicas normales
de prdcesamiento de polimeros, tal como extrusidn,
moldeo por soplado, moldeo por compresién, moldeo
por inyecciédn, y similares. Una composicidén de
almidén que tiene una viscosidad de corte, medida de
acuerdo al método de prueba descrito posteriormente
en la presente, de menos de aproximadamente 30 Paes,

de manera preferente desde <cerca de 0.1 hasta

aproximadamente 10 Paes, en forma mas preferente

desde aproximadamente 1 hasta aproximadamente 8
Paes, es 0til en los procesos de atenuacidén en
estado fundido en la presente. Algunas

composiciones de almiddén en la presente puéden tener
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baja viscosidad en estado fundido tél gue se puecan
mezclar, transportar o procesar de otra manera eéen
equipo tradicional de procesamiento de polimeros
usado tipicamente para fluidos viscosos, tal como un
mezclador estacionario equipado con una bomba de
dosificacidén y aparato para hilar. La viscosidad de
corte de la composicidén de ialmidén se puede
modificar de manera efectiva por el peso molecular y
la distribucién de peso molecular del almidén, el
peso molecular del polimero alto, y la cantidad de
plastificantes y/o solventes usados. Se encuentra
que al reducir el peso molecular promedio del
almidén es una manera efectiva para bajar la
viscosidad de corte de la composiciédn.

Se conoce en general gque la viscosidad de
corte en estado fundido es una propiedad de material
util para evaluar la procesabilidad en estado
fundido del material en los procesos termoplésticos,
tradicionales tal como moldeo por inyeccidén o
extrusién. Para termoplédsticos convencionales de
hilado de fibras tal como polioiefinas, poliamidas vy
poliésteres, existe una fuerte correlacién entre la
viscosidad de corte y la viscosidad de extensién de
estos materiales termoplésticos, convencionales vy

mezclas de los mismos. Esto es, la capacidad de
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hilado del material se puede determinar simplemente
por la viscosidad de corte en estado fundido, aungue
la capacidad de hilado es una propiedad controlada

principalmente por la viscosidad de 'extensidén en

5 estado fundido. La correlacidén es completamente
fuerte tal que la industria de las fibras ha
dependido de la viscosidad de corte de estado
fundido para seleccionar y formular los materiales
hilables en estado fundido. La viscosidad de

10 extensién en estado fundido se ha usado nuevamente
éomo una herramienta de seleccidédn industrial.

Por lo tanto, es sorprendente encontrar que

las composiciones de almiddn de la presente

invencidén no exhiban esta <correlacidédn entre las

15 viscosidades de corte y de extensiédn. De manera

especifica, cuando un polimero alto seleccionado de
acuerdo con la presente invencidédn se adiciona a una
composicidédn de almidén, la viscosidad de corte de la
composicidédn permanece ¢ompletamente sin cambio, o
20 aun disminuye ligeramente. Baséﬁdose en
conocimiento convencional, esta composicidn de
almidén exhibiré capacidad de procesamiento
disminuida en estado fundido y no sera adecuado para
los procesos de extensidén en estado fundido. Sin

25 embargo, se encuentra de manera sorprendente que la
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composicidén de almidén en la presente muestra un
increﬁento significativo .en la viscosidad de
extensién cuando se adiciona aun una cantidad
pequennia de polimero alto. En consecuencia, la
composicién de almiddén en la presente se encuentra
gue tiene capacidad de extensidén mejorada en estado
fundido y es adecuada para los procesos de extensidn
en estado fundido (por ejemplo, moldeo por soplado,
unién por hilado, moldeo de pelicula por soplado,
moldeo de espuma, vy similares).

La viscosidad de extensidn o) de
alargamiento (m.) se relaciona a la capacidad de
extensidén en estado fundido de la composicidén, y es
particularmente importante para los procesos de

extensién tal como fabricacién de fibra, pelicula o

espuma. La viscosidad de extensidédn incluye tres
tipos de deformacién: la viscosidad de extensioén
uniaxial o simple, la viscosidad de extensiodn
biaxial, y la viscosidad de extensidén de corte,
pura. La viscosidad de extensién uniaxial es

importante para procesos de extensién uniaxiales fal
como hilado de fibra, soplado en estado fundido, y
unidén por hilado. Las otras dos viscosidades de
extensidn son importantes para la extensidn Y

biaxial o los procesos de formacién para fabricar
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peliculas, espumas, laminas o partes. Se encuentra
que las propiedades de los polimeros altos tienen un
efecto significativo en la viscosidad de extensiodn
en estado fundido. Los polimeros altos utiles para
mejorar la capacidad de extensidén en estado fundido
de la composicidn de almidén de la presente
invencién tipicamente son polimeros substancialmente
lineales, de alto  peso molecular. Ademéas, los
polimeros altos gque son substancialmente compatibles
con el almiddébn son més efectivos en el mejoramiento
de la capacidad de extensién en estado fundido de 1la
composicidédn de almidén.

Se ha encontrado que 1las composiciones de
almiddén utiles para los procesos de extensidédn en

estado fundido tienen tipicamente su viscosidad de

extensidn incrementada por un factor de al menos 10

cuando se adiciona un polimero alto seleccionado a
la composicién. Tipicamente, las composiciones de
almiddn de la presente invencién muestran un
incremenfo en la viscosidad de extensién de
aproximadamente 10 hasta aproximadamente 500,  de
manera preferente de aproximadamente 20 hasta
aproximadamente 300, en forma mas preferente desde
aproximadamente 30 hasta aproximadamente 100, cuando

se adiciona un polimero alto, seleccionado-

WA
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También se ha encontrado que las
composiciones procesables en estado fundido de la
presente invencidén tienen tipicamente una relacidn
de Trouton de al menos aproximadamente 3.
Tipicamente, la relacién de Trouton varia desde
aproximadamente 10 hasta aproximadamente 5,000, en
forma preferente desde aproximadamente 20 hasta
aproximadamente 1,000, en forma mé&s preferente desde
aproximadamente 30 hasta aproximadamente 500, cuando
se mide a 90°C y 700s7*.

Cuando la composicién de almidén de 1la
presente invencidén se somete al proceso de extensidn
uniaxial, wuna relacidén de arrastre, expresada en
(Df/Dz); en donde Dy, es el didmetro del filamento
antes del arrastre y D es el didmetro de la fibra
arrastrada, mas de 1,000 se puede lograr facilmente.
La composicidén de almiddén de la presente invenciédn
logra tipicamente una relacidén de arrastre desde
aproximadamente 100 hasta aproximadamente 10,000, en
forma preferente mayor de aproximadamente 1;000, en
forma mas preferente mayor de aproximadamente 3,000
y en forma mds preferente desde aproximadamenfe
3,000 hasta aproximadamente 5,000. De manera més
especifica, la composicién de almidén de 1la presente

invencién tiene suficiente capacidad de extensién de
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estado fundido para ser arrastrada o Jjalada en
estado fundido a figuras finas que tienen un
didmetro promedio en fino de 50 micras, en forma mas
preferente de menos de 25 micras, en forma mas
preferente de menos de 15 micras, en forma atn mas
preferente de menos de 10 micras, y en la forma aun
méas preferente de menos de 5 micras.

Cuando la composicidén de aimidén de la
presente invencidédn se somete al proceso de extensiédn
biaxial, la capacidad de &extensidén mejorada en
estado fﬁndido de la composicién le permite ser
jalada o arrastrada en estado fundido a peliculas
gue tienen un calibrador promedio fino de menos de
0.2 mm (0.8 milésimas de pulgada), en forma
preferente de menos de 0.015 mm (0.6 milésimas de
pulgada), en forma mé&s preferente menos de 0.01 mm
(0.4 milésimas de pulgada), en forma aun méas
preferente menos de 0.05 mm (0.2 milésimas de
pulgada), y en forma mas preferente menos de 0.002
mm (0.1 milésimas de pulgada).

La combosicién de almiddén en la presente se
procesa en un estado fluido, que se presenta
tipicamente a una temperatura al menos igual a o
mayor gque su temperatura de fusidn. Por lo tanto,

el intervalo de la temperatura de procesamiento se
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controla por la temperatura de- fusidn de la
composicién de almiddédn, que se mide de acuerdo al
hétodo de prueba descrito en detalle en la presente.
La temperatura de fusién de la composicidn de
almidén varia en la presente desde aproximadamente
80 a 180°C, = en forma preferente = desde
aproximadamente 85 hasta aproximadamente 160°C, y en
forma mas preferente desde aproximadamente 90 hasta
aproximadamente 140°C. Se va a entender que algunas

composiciones de almiddédn no pueden exhibir el

comportamiento “de fusidén” puro. Como se usa en la
presente, el término “temperatura de fusidén”
significa la temperatura o el intervalo de

temperatura en o por arriba del cual se funde o
ablanda la composicién.

Los procesos de extensidédn uniaxial, de
ejemplo adecuados para las composiciones de almidén
incluyen hilado en estado fundido, soplado en estado
fundido, y unido por hilado. Estos procesos se
describen en detalle en la Patente de los Estados
Unidos No. 4,064,605, emitida el 27 de diciembre de
1977 a Akiyama et al., Patente de los Estados Unidos
No. 4,418,026, emitida el 29 de noviembre de 1983 a
Blackie et al., Patente de los Estados Unidos No.

4,855,179, emitida el 8 de agosto de 1989 & Bourland

=4
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et al., Patente de los Estados Unidos No. 4,909,976,
emitida el 20 de marzo de 1990 a Cuculo et al.,
Patente de los Estados Unidos No. 5,145,631, emitida
el 8 de septiembre de 1992 a Jezic; Patente de los
Estados Unidos No. 5,516,815, emitida el 14 de mayo
de 1996 a Buehler et al., y Patente de los Estados
Unidos No. 5,342,335, emitida el 30 de agosto de
1994 a Rhim et al., la descripdién de todas 1las
anteriores se incorporan en la presente como
referencia. Los productos resultantes pueden
éncontrar uso en filtros para aire, aceite y agua;
filtros limpiadores al vacio; filtfos de horﬁo;
mascaras faciales; filtros de café, bolsas de té o
café; materiales de aislamiento térmico y materiales
de aislamiento de sonido; no tejidos para productos
sanitarios de uso unico tal como pafiales, toallas

femeninas, articulos de incontinencia, tejidos

‘textiles biodegradables para absorcidn mejorada de

humedad y suavidad de wuso tal <como tejidos de
microfibra o respirables; una trama eétructurada
electrostédticamente cargada para controlar y remover
el polvo, refuerzos y tramas para grados duros de
papel, tal como papel de enrollamiento, papel de
escritura, papel periddico, cartén corrugado, 3%

tramas para grados de papel tal como papel de baino,

s
bl
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toallas de papel, servilletas y pafiuelos faciales;
usos médicos tal como cortinas quirtrgicas, vendaje
de heridas, vendajes, parches dérmicos y suturas de
autodisolucidén; y usos dentales tal como cera dental
y cerdas de cepillos de dientes. La trama fibrosa
también puede incluir absorbentes de olores,
repelentes de termitas, 1insecticidas, raticidas vy
similares, para usos especificos. El producto
resultante absorbe agua y aceite y puede encontrar
uso en la limpieza de éalpicaduras de aceite o agua,
o en la retencidédn controlada de agua y liberaciédn
para aplicaciones agricolas u horticolas. Las
fibras de almiddén resultantes o tramas de fibra

también se pueden incorporar en otros materiales tal

como aserrin, pulpa de madera, plasticos, y concreto

para formar materiales compuestos que se pueden usar
como materiales de construccidén tal como paredes,
vigas de soporte, tablas prensadas, paredes secas y
respaldos, y tejas de techo; otros usos médicos tal
como enyesados, tablillas, y opresores de lengua; vy
en lefios de chimenea para propdésito decorativo y/o
de combustiédn.

El comportamiento reoldgico en estado
fundido de la presente composicidén de almiddn

también 1la hace adecuada para el uso en procesos
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termopléasticos convencionales que comprenden la
extensién biaxial del material. Al tener la
viscosidad de corte de estado fundido apropiada de
la viscosidad de extensiodn biaxial, las
composiciones de almidén de la presente invencidn
pueden reducir substancialmente la aparicidén de
rasgadura, defectos superficiales y otras roturas o
defectos que interrumpen en los procesos continuos y
producen productos insatisfactorios. Estos procesos
incluyen moldeo por soplado, extrusidén de pelicula
por soplado co-extrusidn, formaciédn al vacio,
formacién a presidén, moldeo por compresidén, moldeo
por transferencia y moldeo por inyeccidn. Los
ejemplos no limitantes de estos procesos se
describen en detalle en la Patente de 1los Estados
Unidos Nec. 5,405,564, emitida el 11 de abril de 1995
a Stepto et al.; Patente de los Estados Unidos No.
5,468,444, emitida el 21 de 'noviembre de 1995 a
Yazaki et al., Patente de los Estados Unidos No.
5,462,982, emitida el 31 de octubre de 1995 a
Bastioli et al., la descripcidén de todas las
anteriores se incorporan en la presente como

referencia. Los articulos producidos por este

procesos se incluyen ldminas, peliculas,
revestimientos, productos laminados,- tubos,
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botellas, recipientes). Los articulos se pueden
encontrar uso como bolsas tal como bolsas de tienda,
bolsas de tiendas de abarrotes y bolsas de basura;
bolsitas para el almacenamiento de alimentos o
alimentos cocidos; recipientes de microondas para

alimentos congelados; y usos farmacéuticos tal como

capsulas o revestimientos para medicina. Las
peliculas pueden‘ser substancialmente transparentes
para el uso como envolturas de alimentos, envoltura
de encogimiento o envolturas de cristaleria. Las
peliculas también se pueden procesar adicionalmente
para el uso como un portador barato, biodegradable
para otros materiales tal como semillas o
fertilizantes. Se pueden aplicar adhesivos a 1las
peliculas o laminas para otros usos tal <como
etiquetas.

Las composiciones de almidén de la presente'
invencidén también se pueden hacer en una estructura
espumada por la remocidn controlada de los
componentes volatiles (por ejemplo, agua, solventes
polares). Sin embargo, los agentes de espumacién-o
extensidén se incorporan en deneral para producir
articulos gque tienen una estructura interna espumada

0 porosa. Los agentes de espumacidén o extensidn de



10

15

20

25

ejemplo incluyen didéxido de carbono, n-pentano,

sales de carbonato tal como bicarbonato de sodio, va
sea solo o en combinacidén con un &cido polimérico
gque tiene grupos carboxilo laterales (por ejemplo,
dcido poliacrilico, copolimero de etileno-acrilico).
Los ejemplos no limitantes de los procesos de
espumacién y formacidén se describen en la Patente de
los Estados Unidos No. 5,288,765, emitida el 22 de
febrero de 1994 a Bastioli et al.; Patente de los
Estados Unidos No. 5,496,895, emitida el 5 de marzo
de 1996 a Chinnaswamy et al.; Patente de los Estados
Unidos No. 5,705,536, emitida el 6 de enero de 1998
a Tomka; y Patente de los Estados Unidos No.
5,736,586, emitida el 7 de abril de 1998 a Bastioli
et al.; las descripciones de las cuales se
incorporan en la presente por referencia. Los
productos resultantes pueden encontrar uso en cartédn
para huevos; copas espumadas para bebidas calientes;
recipientes para alimentos rapidos; bandejas de
alimentos; platos y tazas para el uso Gnico tal como
en los picnic o fiestas; materiales de empaque, ya
sea de relleno suelito o moldeados para ajustarse al
material empacado (pdr ejemplo, un empaque de envio
de computadoras); materiales de aislamiento térmico,

y materiales de aislamiento de ruido o a-prueba de
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sonido.

(2) Procesos de Ejemplo

Aparato Extrusor

El aparato para llevar a cabo el proceso de
la invencidén consiste de un extrusor que tiene:

a. una primera céamara de entrada que
contiene al menos un elemento de transporte;

b. una cadmara de recepcidn calentada
corriente debajo de la primera cédmara y que contiene
al menos un elemento de transporte;

‘C. una camara de desestructuracién
calentada, corriente debajo de 1la segunda céamara,
gque contiene elementos de amasamiento y retencién;

d. una cadmara de desgasificaciédn,
calentada bajo presidn reducida corriente abajo de
la cémara de desestructuracidén y la cémara de
desgasificacidén que contiene al menos un elemento de
trénsporte; y

e. una camara de extrusion calentada
corriente debajo de la céméra de desgasificacidén que
esta bajo presidén elevada y ‘que tiene al menos un
elemento de transporte.

Adicionalmente, el extrusor tiene- de manera

67




10

15

20

25

65

preferente al menos un dispositivo de extrusidn para
s6lidos para el paso de proceso a, un dispositivo de
dosificacién de ligquidos para el paso de proceso b,
un accesorio de desgasificacidé4n para el paso de
proceso d, y un dado, para el paso de proceso e. Un
extrusor de tornillos gemelos que tiene tornillos
gue se acoplan cercanamente que corren en la misma
direccién, se prefiere.

Para la presente invencién, el material de
almidén puede tener un contenido total de agua, es

decir, agua de hidratacidén mas agua adicionada, en

el intervalo de aproximadamente S hasta
aproximadamente 40 %, en forma preferente en el
intervalo de aproximadamente 10 hasta

oo

aproximadamente 20 El material de almiddn se
calienta a temperaturas elevadas suficientes para
formar un material fundido seudo-termoplastico.
Esta temperatura es tipicamente mayor que la
temperatura de transicidén vitrea y/o de fusidén del
material formado. Para la presente inveﬁcién, las
temperaturas de transicidn vitrea son al menos cerca
de -30°C, en forma preferente en el intervalo de
aproximadamente -30°C a aproximadamente 150°C, en

forma mas preferente en el intervalo de

aproximadamente -30°C hasta aproximadamente 100°C, vy
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de manera preferente en el intervalo de
aproximadamente -30°C hasta aproximadamente 25°C.
La temperatura de fusidén estd preferentemente en el
intervalo de aproximadamente 100°C hasta
aproximadamente 180°C. Los materiales fundidos
seudo-termoplésticos de la invencidén son fluidos
poliméricos que tienen una viscosidad dependiente de
la velocidad de corte, como se conoce en la técnica.
La viscosidad disminuye con el incremento de 1la
velocidad de corte asi como con el incremento de la
temperatura.

El material de almidén se <calienta de
manera preferente en un volumen cerrado en la
presencia de una concentracidén . baja de agua para
convertir el material de almidén a un material
fundido seudo-termoplastico. Un volumen cerrado
puede ser un recipiente cerrado por el volumen
creado por la accidéne de sellado del material de
alimentacidén como ocurre en el.tornillo del equipo
de . extrusidn. Las presiones creadas en un
recipiente cerrado incluiran presiones debidas a 1la
presidén de vapor del agua asi como presiones
generadas debido a la compresidn de materiales en el
barril-tornillo del extrusor.

Un catalizador de escisidédn de cadena, que
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reduce el peso molecular al dividir 1los enlaces
glicosidicos en las macromoléculas de almiddén dando
por resultado wuna reduccién del peso molecular
promedio del almiddén, se puede usar para reducir la

viscosidad del material fundido seudo-termoplastico.

Los catalizadores adecuados incluyen acidos
inorganicos y organicos. Los 4&cidos 1inorganicos
adecuados incluyen acido clorhidricos, dcido

sulfirico, a&acido citrico, acido fosférico, y a&cido
bérico asi <como las sales parciales de acidos
polibdsicos, por ejemplo, NaHSO; & NaH,-PO,, etc.

Los adcidos orgédnicos adecuados incluyen acido

férmico, acido acético, acido propidnico, acido
butirico, acido léactico, acido glicdlico, acido
oxalico, acido citrico, acido tartéarico, dcido

itacdénico, &cido succinico, y otros acidos orgéanicos
conocidos en la técnica, incluyendo sales parciales
de 4acidos polibédsicos. Para la presente invencidn,
los catalizadores preferidos son A&acido clorhidrico,
acido suifarico, y &cido citrico, incluyendo mezclas
de los mismos.

La reduccidn del peso molecular del almidédn
no modificado usado es por un factor de 2 a 5000, en
forma preferente por un factor de 4 a 4000. La

concentracién de catalizadores estd en el- intervalo
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de 107% a lO'é mol de catalizador por mol de unidad
de anhidro-glucosa, de manera preferente entre 0.1 x
107 a 5 x 10°% mol de catalizador por mol de unidad
de anhidro-glucosa de almiddn.

Los siguientes ejemplos ilustran el tipo de
equipo de extrusién y los parametros de operacidn

para producir fibras de almiddn.

EJEMPLO 1

El propésito de este ejemplo es ilustrar
fibras de almiddn extruidas a una secciédn
transversal particular y arrastradas o] jaladas
subsecuentemente a una seccidén transversal reducida.
Las fibras de almidédén seudo-termoplasticas,

arrastradas o] jaladas se produjeron usando un

montaje 100 de redmetro de par de fuerzas ilustrada:

en la Figura 1A. El montaje 100 de redmetro de par

de fuerzas incluye wuna unidad de impulsidn 110

(fabricada por Haake GmbH, model Rheocord 90), un
barril 120 colocado en cuatro zonas de temperatura
122, 124, 126 y 128, un orificio de alimentacién
121, un dado capilar, individual 130, y un bobinadér
140 de mandril individual. Los elemeﬁtos 160 de
tornillos gemelos (modelo TW 100, de Haake GmbH),

representados en la Figura 1lb, se unen a- la unidad

%
71
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de impulsidén 110 y se colocan dentro del barril 120.
Un dado capilar se hace para ajustar el dado 130;
con un diadmetro de orificio de 0.5 mm y una longitud
de 5.6 mm. El re-bobinador de mandril 140 comprendse
un nucleo de 3 pulgadas montado a un arbol de 3
pulgadas de didmetro, impulsado por CD, simple. El
nucleo de 3 pulgadas puede lograr velocidades
superficiales desde 150 a 2000 fpm.

Las materias primas utilizadas incluyen las

siguientes:

45 % en peso de almidén de maiz Durabond A de
National Starch

25 % en peso de agua

15 % en peso de Urea disponible de Aldrich Chemicals
15 % en peso de Sorbitol disponible de Aldrich

Chemicals

Todas las materias ©primas se mezclaron
fuera de 1linea hasta que se formé una suspensidn
espesa. Luego, se alimento manualmente la
suspension espesa en el orificio de alimentacidén 121
del montaje 100 de redmetro de par de fuerzas o de
torsiodn.

Los ajustes en el redbmetro de torsiédn

G-
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fueron como sigue:
RPM 50
Temperatura de barril 110°C
Temperatura del dado 105°C
Velocidad de alimentacidn 1.7 gramo/minuto

Después de correr el redmetro durante
aproximadamente 20 minutos, el proceso se estabilizod
y una fibra de almiddén 150 seudo-termoplastica,
individual salié del dado 13. La fibra individual
150 se enrollo manualmente alrededor del bobinador
de mandril 140. El bobinador 140 luego se acelerd
lentamente a 900 pies/minuto de velocidad
superficial a fin de arrastrar o jalar la fibra 150
incrementando la longitud de la fibra y disminuyendo
el area de secciodon transversal. El diédmetro de 1la

fibra enrollada 150 estaba entre 70 y 90 micras.

EJEMPLO 2

El propdsito de este ejemplo es ilustrar
céomo las fibras de almidén se pueden arreglar para
formar wuna estructura de fibra de almidédn. Las
fibras de almiddén seudo-termoplasticas del Ejemplo 1

se cortaron ‘en fibras cortas de 8 mm de- longitud.
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Las fibras cortas de almiddédn a un peso bases de 55

g/m? se colocaron con aire en un tejido de formaciédn
de fabricacidén de papel como se describe en 1la
Patente de los Estados Unidos No. 4,637,859, con los
tejidos de las Patentes de los Estados Unidos Nos.
5,857,498, 5,672,248, 5,211,815 vy 5,098,519, todos
incorporadas en la presente por referencia, también
se juzgaron como adecuados para este propdsito. Las
fibras se empafnaron con agua a un nivel de 20 %, en
base al peso de las fibras, y luego se secaron a una
temperatura elevada para producir una estructura

unida de fibras de almidédn.

EJEMPLO 3

Fibras de Almidoén Extruidas Usando Extrusor de
Tornillos Gemelos, con Desfogue

El propdésito de este ejemplo es ilustrar
una configuracidédn de extrusor de tornillos gemelos,
con desfogue, representada en la Figura 2a, usada
para hacer fibras de almiddn para la presente
invenciédn. Las fibras de almiddén se hacen usando un
extrusor 200 de tornillos gemelos de APV Baker
(Peterborough, 1Inglaterra), un dado capilar 212, vy

un bobinador (no mostrado).

Como se muestra en la Figura 2a, el
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extrusor de tornillos gemelos comprende un Dparril
202 Qgue se separa en cinco zonas. El barril 202
abarca los tornillcs de extrusidén y los elemento ce
mezclado gue sirve como un recipiente de contenciédn
durante el proceso de extrusiédn. Un orifico de
alimentacidén sdlida 204 se coloca en la zona 1 y 1los
orificios de alimentacidédn 1liguida 206 y 208 se
colocan en la zona 1 y en la zona 2. Un desfogue
210 se incluye en 1la =zona 4 para desfogar el
material fundido seudo;termopléstico para disminuir
el contenido de agua de la mezcla antes de 1la
extrusidn a través del dado 212.

La configuracion 300 de tprnillo,y elemento

de mezclado para el extrusor 200 de tornillos

gemelos se ilustra en la Figura 2b. El extrusor de
tornillos gemelos comprende una pluralidad de
tornillos guia, gemelos (TLS) y tornillos gula
individuales (SLS) instalados en serie. Los

elementos de tornillos se caracterizan por el numero
de gulas continuas y la separacidon de estas guias.
Una guila es una trayectoria (a un &angulo de
hélice dado) gque enrolla el nucleo del elemento de
tornillo. El numero de guilas indica el numero de
trayectorias que enrollan el nucleo en cualquier

ubicacién dada a 1o largo de 1la lonmgitud del
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tornillo. El incremento del numero de gulas reduce
la capacidad volumétrica del tornillo e incrementea
la capacidad de generacidén de presion del tornillo.

bl

El avance del tornillo es la distancia

necesaria para dque una trayectoria termine una

revolucidn del nucleo. Se expresa como el numero de
diametros del elemento de tornillo por una
revolucidn completa de una trayectoria. La

disminucidén del avance del tornillo incrementa 1la
presidén generada por el tornillo y disminuye 1la
capacidad volumétrica del tornillo.

La longitud de un elemento de tornillo se
reporta como la relacidén de la longitud del elemento
dividida por el didmetro del elemento.

Este ejemplce usa TLS vy SLS.V El elemento de
tornillo 310 es un TLS con un avance de 1.0 y una
relacién de longitud de 1.5. El elemento de
tornillo 320 es un TLS con un avance de 1.0 y una
relacién de 1.0 L/D. El elemento de tornillo 340 es
un SLS con un avance de 1/4 y una relacidén de
longitud de 1.0. El elemento de tornillo 350 es un
SLS y un avance de 1/4 y una relacidn de longitud de
1/2.

Paletas Bilobales 360 que sirven como

elementos de mezclado también se incluyeron en una
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serie con los tornillos SLFS y TLFS a fin de mejorar
el mezclado. Se usaron varias configuraciones dse
las paletas bilobales 360 Y% los elementos de
inversién 340 y 350 a fin de controlar el flujo y el
tiempo de mezclado correspondiente.

En la zona 1, se alimentd almidén Durabond
A y sorbitol en el orificio de alimentacidén sdbélida
204 y se alimentdé urea en el orificio de 1liquidos
208 formando una mezcla con una relacidédn en peso de
60/20/20. Estos materiales se combinaron dentro del
extrusor con agua adicionada en el orificio de
alimentacién de liquidos 206 para formar un material
fundido seudo-termoplastico. La temperatura,
presidén y la funcidn correspondiente de cada zona se

proporcionan en la Tabla I.

77
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Tabla I
Zona |[Temperatura Presidn (kg/cm2 Descripcion del
(°C (°F)) (psig)) tornillo
1 (70) 21.1 (0) 0O Alimentaciédn
2 (193) 89.4 (34) 2.39 kg/cm® |[Mezclado
3 (268) 131.1 '(O) 0 Mezclado
4 (210) 98.8 (0) © Disminucidn de
presidén
Transporte
5 (205) 86.1 (0.10) 0-0.70 Generacidn de
presidn
Dado (194) 90 (430) 36.28 Formacidn
EJEMPLO 4

Fibras de Almidones Extruidas con un Extrusor de

Tornillos Gemelos, sin Desfogue

El propdésito de este ejemplo es ilustrar
una configuracidén de extrusor de tornillos gemelos,
sin desfogue, representada en la Figura 3a, usada
para hacer fibras de almiddén para la presente
invenciédn. Las fibras de almidén se hacen usando un
extrusor de tornillo gemelo APV Baker (Paterborough,

Inglaterra) 200, un dado capilar 212, y un bobinador
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{no mostrado).

La configuracién de extrusor de torn:illics
gemelos sin desfogue se ilustra en la Figura 3a. £l
extrusor de tornillos gemelos comprende un barril
202 Qgue se separa en Cclnhcc zonas. El barril 20
encierra los tornillos de extrusidn y los elementcs
de mezclado y sigue como un recipiente de contenciédn
durante el proceso de extrusiodn. Un orificio 204 de
alimentacién de sdélidos se colocan en la zona 1 vy
los orificios 206 y 208 de alimentacidén de liquidos
se colocan en la zona 1 y zona 2.

La configuracidn del tornillo y el elemento

de mezclado para el extrusor de tornillos gemelos se

[s1}

ilustra en la Figura 3b.

En la zona 1, se alimentan el almiddn
Durabond A y sorbitoel en el orificio 204 de
alimentacidn de sdé6lidos y se alimenta urea en el
orificio de liquido 208 formando una mezcla con una
relacidén en peso de 60/20/20. Estos materiales se
combinan dentro del extrusor con agua adicionada en
el orificio 206 de alimentacidén de liquidos para
formar un material fundido seudo-termopléstico. La
temperatura, presion, vy fusidn correspondiente de

cada zona se proporcionan en la Tabla II.
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Tabla II
Zona |Temperatura Presidn (kg/cm?|Descripcioén del
(°C (°E)) (psig)) tornillo
1 (70) 21.1 (0) O Alimentacidn
2 (180) 82.2 (0) 0 Mezclado
3 (260) 126.6 (0) 0O Mezclado
4 (215) 101.66 (0) O Disminucidn de
presion
Transporte
5 (193) 89.4 (30) 2.11 Generacidn de
presidn
Dado (172) 77.7 (150) 56.54 Formacidén
EJEMPLO 5

Fibras de Almidén Espumadas Extruidas con un
Extrusor de Tornillos Gemelos, Sin Desfogue
El propdésito de este ejemplo es ilustrar
las varias zonas de un extrusor de tornillos gemelos
sin un desfogue y los paradametros de operacidn
asocliados con cada zona para producir fibras de
almiddén, espumadas gue son de menor densidad y que
tienen una mayor capacidad absorbente con relacidn a

las fibras de almiddn, no espumadas. Las fibras de
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almiddén, espumadas se hacen usando un aparato de
fabricacién de fibras que comprende la configuraciédn
de extrusor de tornillos gemelos representada en 1las
Figuras 3a vy 35.

En la zona 1, se alimentan almiddn Durabond
Ay sorbitol en el orificio de alimentacidn de
s6lido 204 vy se alimenta urea en el orificio de
liquidos 208 formando una mezcla con una relacidén en
peso de 60/20/20. Estos materiales se combinan
dentro del extrusor con agua adicionada en el
orificio de alimentacidén de liquido 206 para formar
un material pulido pseudo-termopléstico. La
temperatura, presién y funcidén correspondiente de

cada zona se proporcionan en la Tabla III.
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Tabla III
Zona |Temperatura Presidn (kg/cm’|Descripcién ‘ delg
(°C (°F)) (psig)) tornillo

1 (70) 21.1 (0) O Alimentacidn

2 (180) 82.2 (0) 0 Mezclado

3 (260) 126.00 (0) O Mezclado

4 (240) 115.5 (0) 0 Disminucidn de
presidn
Transporte

5 (220) 104.4 (30) 9.14 Generaciodn de
presioén

|Dado | (225) 102.22 (150) 10.5465 Formacidn 4J

Hilado de Fibras Fundidas de Almidén Pseudo-
termoplasticas

La produccidén de fibras de acuerdo con 1la
invencidn a partir de composiciones fundidas pseudo-
termoplasticas ocurre por los procesos de hilado en
fusiodn, wusuales. Los dispositivos para producir
estructuras de tejido termoplasticas, no tejidas a
partir de polimeros extruidos son bien conocidos en
la técnica. Los polimeros extruidos bajo presidn,
se fuerzan a través de un aparato para hilar, que

forma una cortina verticalmente orientada de fibras
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que avanzan hacia abajo. Las fibras se enfrian
rdpidamente con aire en unidén con ranuras de aire de
atenuacidén o arrastre tipo succiodn. La Patente de
los Estados Unidos No. 5,292,239 emitida a Zeldin et
al., el 8 de marzo de 1994, describe un dispositivo
que reduce significativamente la turbulencia en el
flujo de aire a fin de aplicar uniforme %
consistentemente una fuerza de arrastre a las
fibras.

Para la presente 1nvenciodn, se producen
estructuras a partir de wuna mezcla que comprende
almidon, agua, plastificantes y otros aditivos
opcionales. Como se muestra en la Figura 4, la
mezcla se convierte a una materia fundida pseudo-
termoplastica en un extrusor y se transporta a
través de un aparato para hilar 10 a una unidad 20
de arrastre gue forma una cortina verticalmente
orientada de fibras F que avanzan hacia abajo.

El aparato para  hilar 10 comprende un
montaje gue se conoce en la técnica. El aparato
para aislar 10 incluye una pluralidad de agujeros de
boguilla 12 con diametros de agujero habituales para
la produccidén de fibras. El montaje 10 de aparato
para hilar se puede adaptar a la fluidez de la masa

fundida de modo gque cada orificio de boquilla 12

45
g3
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tenga ia misma velocidad de flujo.

La wunidad de arrastre 20 comprende un
extremo superior abilerto 22, un extremo inferior
abierto 24, vy un distribuidor 26 de suministro de
aire que suministra aire comprimido a boquillas
internas (no mostradas) orientadas en la direccidn
hacia abajo. Conforme fluya el aire comprimido a
través de las boguillas internas, se arrastra aire
hacia el extremo superior abierto 22 de la unidad de
arrastre 20 formando wuna corriente gue se mueve
rapidamente de aire que fluye en la direccidn hacia
abajo. La corriente de aire produce una fuerza de
arrastre en las fibras provocandoles que se atenuen
o alarguen antes de gue salgan del extremo inferior
abierto 24 de la unidad de arrastre 20.

Para la presente invenciodn, las fibras que
salen de 1la unidad de arrastre 20 pueden tener un
tamano que varia desde aproximadamente 0.01 decitex
hasta aproximadamente 135 decitex. De manera
preferente, las fibras gque salen de 1la vunidad de
arrastre 20 tienen un tamano que varia desde
aproximadamente 0.02 decitex hasta aproximadamente
30 decitex. De manera mas preferente, las fibras
gue salen de la unidad de arrastre 20 tienen un

tamano que varia desde aproximadamente 0.02 decitex




w

10

20

25

hasta aproximadamente 5 decitex.

En la salida de la unidad de arrastre 20,
las fibras se depositan en una banda transportadora
de movimiento 30 para formar una estructura de baja
densidad, flexible que comprende las fibras. Las
fibras luego se unen entre si a través de técnicas
convencionales. Un proceso preferido para producir
estructuras de la presente invencidén se describe en
la Patente de 1los Estados Unides No. 5,088,468
emitida a Lu, el 18 de noviembre de 1997, que se

incorpora en la presente por referencia.

Ademas de las estructuras unidas por
hilado, las mono-fibras, multi-fibras, fibras
cortas, fibras huecas, fibras cromadas, tal como

fibras multiglobales y fibras multi-componentes se
pueden produéir todas al wusar las composiclones vy
métodos de la presente 1nvencion. El proceso para
la produccidén de estas fibras puede estar en una
etapa con un extrusor de composicidn gue produce una
masa fundida de almiddn pseudo-termoplastica y 1la
transporta sin enfriamiento a través de un fieltro
de materia fundida a un aparato para hilar. Las
fibras de almiddén cortas también se pueden convertir
a estructuras de baija densidad, flexibles por

cardeo, depdésito con  aire, Yy Pprocesos - similares

~ %
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conocidos en la técnica.

(3) Propiedades del Material

Los productos tal como toallas desechables,
papel de bano, panuelos faciales, servilletas vy
toallitas humedas manifiestan varias caracteristicas
fisicas que incluyen peso base, identidad aparente,
ambos de los cuales se han definido previamente.
Para la presente invencidn, la estructura gque
comprende las fibras de almidon, pseudo-
termoplédsticas pueden tener un peso base que varia
desde aproximadamente 10 g/m* hasta aproximadamente
450 g/m°. De manera mas preferente la estructura
puede tener un peso base que varia desde
aproximadamenﬁe 12 g/m2 hasta aproximadamente 150

g/m". Ademas, la estructura de la presente

invencién puede tener una densidad aparente que

varia desde aproximadamente 0.02 g/cm3 hasta
aproximadamente 0.20 g/cm’. De manera preferente,
una densidad aparente gue varia desde

aproximadamente 0.0C4 g/cm3 hasta aproximadamente
0.15 g/cm’ y de manera mas preferente, una densidad
aparente que varia desde aproximadamente 0.04 g/cm’
hasta aproximadamente 0.12 g/cm’.

Los productos listados anteriormente




w

10

ot
(@)

25

también exhiben cilertas propiedades mecanicas,

particularmente resistencia flexibilidad v
absorbencia. Las mediciones de la resistencia
incluyen la resistencia a la traccidén, en seco,

oromedio, geométrica (GMDT), y la resistencia a la
traccidén, en humedo, promedio, geométrica (GMWT) en

donde la GMWT 1incluye resistencia a la traccidn en

himedo, inicial vy resistencia a la traccidén en
humedo de caida. La flexibilidad sobre la zona a la
rigidez se puede atribuirse a la suavidad. La

absorbencia se relaciona a la capacidad de 1los
productos para tomar fluidos asi como la capacidad
para retenerlos.,

La resistencia a la tracciédn, en seco,
promedio, geométrica (GMDT), definida previamente,

proporciona una medida de la resistencia a la

traccidon en seco de la estructura. El método usado
para determinar esta mediciodn se  describe
posteriormente. Para la presente invencidn, la

estructura gue comprende fibras de almiddédn pseudo-
termoplésticas puede tener una GMDT que varia desde
aproximadamente 30 g/cm hasta aproximadamente 1200
g/cm. De manera preferente, 1la estructura puede
tener una GMDT gue varia desde aproximadamente 30

g/cm hasta aproximadamente 600 g/cm. De manera mas
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preferente, la estructura puede tener una GMDT que

varia desde aproximadamente 40 g/cm hasta

aproximadamente 475 g/cm.

La resistencia a la traccidn, en humedo,
promedio, geométrica (GMWT), definida previamente,
proporciona una medida de la resistencia a la
traccion en humedo de la estructura. La
resistencia a la tracciédn, promedio, geométrica,
inicial es la resistencia a la traccidén, en humedo
y una estructura después de que se ha sumergido en
agua durante 5 minutos. El método wusado para
determinar esta medicidén se describe posteriormente.
Para la presente invencion, la estructura qgue
comprende las fibras de almiddn, pseudo-
termoplasticas puede tener una GMDWT gue varian de
aproximadamente 2 g/cm hasta aproximadamente 400
g/cm. De manera mas preferente, la estructura puede
tener wuna GMDWT que varila desde aproximadamente 2
g/cm hasta aproximadamente 200 g/cm.

La resistencia a la traccion, en humedo,
decaida, promedio, geometrica (GMDWT) es la medida
de la resistencia & la traccién en humedo de 1la
estructura después de gue se sumerge en agua durante
30 minutos. Para la presente invenciédn, la

estructura dJque comprende las fibras de almidén,
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pseudo-termoplasticas puede tener una GMDWT gue
varia desde aproximadamente 0 g/cm hasta
aproximadamente 20 g/cm. De manera més preferente,
la estructura puede tener una GMDWT que varia desde
aproximadamente 0 g/cm hasta aproximadamente 10
g/cm.

La suavidad se ha descrito como un atributo
fisiolégicamente percibido que se mide en general
por evaluaciones de paneles de expertos o no
expertos. La suavidad percibida se puede
descomponer en dos componentes; suavidad monométrica
o suavidad superficial. La suavidad monométrica se
ha correlacionado a la rigidez de la hoja vy 1la
flexibilidad mientras que la suavidad superficial se
ha relacionado a la textura y suavidad de la
superficie. Una alta suavidad requiere
flexibilidad. El metodo wusado para determinar la
flexibilidad total de una estructura se define
posteriormente. Para 1la presente invencién, la
estructura tiene una flexibilidad total que varia
desde aproximadamente 1.0 g/cm hasta aproximadamente
75 g/cm; de manera preferente desde aproximadamente
2.0 g/cm hasta aproximadamente 50 g/cm; de manera
mas preferente aproximadamente 2.0 g/cm hasta

aproximadamente 35 g/cm. -
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Los productos tal como toallas desechables,
papel de Dbano, panhuelos faciales, servilletas vy
toallitas humedas requilere un cierto nivel de
absorbencia. En la presente, absorbencia significa
capacidad absorbente gue es una medida de la

cantidad de agua destilada absorbida y retenida por

la estructura. El método usado para determinar 1la
absorbencia de una estructura se define
posteriormente. Para la presente 1invenciodn, la

estructura tiene una absorbencia que varia desde
aprOXimadamente 1 gagua/gestructura seca a
aproximadamente 15 Gagua/Jestructura seca’ de manera
preferente desde aproximadamente 2 Jagua/Jestructura seca
a aproximadamente 14 QGagua/Jestructura seca;s d€& manera
mas preferente desde aproximadamente 3 Qagua/Jestructura

seca; desde aproximadamente 13 Gagua/Jestructura seca-

(4) Métodos Analiticos

(a) Acondicionamiento y preparacién de la muestra:

Antes de la prueba, se acondicionan 1las
muestras a una humedad relativa de 48 % a 50 % vy
dentro de un intervalo de temperatura de 22°C a 24°C
hasta un contenido de humedad desde aproximadamente

o]

5 % hasta aproximadamente 16 % en peso como se mide
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por TGA (Andlisis Termc-Gravimétrico) se logra.
Para el analisis termo-gravimetrico, se usa un

analizador termo-gravimétrico Hi-res TGAZ950 de TA

instruments. Se pesan aproximadamente 20 mg de la
muestra en una cacerola de TGA. Siguiendo las
instrucciones del fabricante, las muestras de

cacerola se insertan en la unidad y se incrementa la
temperatura a una velocidad de 10°C/minutos a 250°C.
El $ de humedad en la muestra se determina usando

el peso perdido y el peéo inicial como sigue:

Pesolnicial — Peso(@ 250°C
Pesolnicial

Y%deHumedad = *100%

donde todos los pesos estan en miligramos.

(b) Peso Base
Una pila de 8 pliegocs se hace a partir de
las muestras ©pre-acondicionadas. La pila de 8

pliegos se corta en un cuadrado de 10.16 cm x 10.16

cm (4 pulgadas pcr 4 pulgadas). Un troquel de regla
de Acme Steel Rule Die Corp. (5 Stevens St.
Waterbury Conn., 06714) para lograr este corte.

Para la medicidn real del peso de 1las
muestras, se usa una balanza de carga superior con

un minimo de 0.01 g de capacidad de lectura. La
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pila de 8 pliegos se pone en una cacerola de una
balanza de carga de la parte superior. La balan:za
se protege de los arrastres de aire de altos
disturbios usando un escudo de arrastre. Los pesos
se registran cuando las lecturas en la balanza
llegan a ser constantes. Los pesos se miden en
gramos.

La lectura del peso se divide por el numero
de pliegos probados. La lectura del peso también se
divide en la lectura de peso por el area de 1la
muestra que es normalmente 103.2 cm® (16 pulgadas
cuadradas), gque es aproximadamente igual a 0.0103
metros cuadrados.

La unidad de medida para el peso base como
se usa en la presente es gramos/metro cuadrado.
Esto se calcula usando el &rea de 0.0103 metros

cuadrados serfnalada anteriocrmente.

(c) Calibrador

‘Se cortan muestran preacondicionadas de un
tamano mayor que el tamano del pie usado para medir
el <calibrador. El pie Qque se va a wusar es en
circulo con un area de 20.2 cm‘ (3.14 pulgadas
cuadradas) .

La muestra se «coloca en una -superficie
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plana horizontal y se confina entre la superficie
plana y un pie de carga que tiene una superficie de
carga horizontal, donde el pie de carga que carga la
superficie tiene wun &rea superficial circular de

? (3.14 pulgadas cuadradas) vy

aproximadamente 20.2 cm
aplica una presién de congelamiento de
aproximadamente 15 g/centimetro cuadro (0.21 psi) a
la muestra. El calibrador es la separaciodn
resultante entre la superficie plana y el pie de
carga . que soporta la superficie. Estas mediciones
se pueden obtener en un probador de espesor VIR
Electronic modelo II disponible de Thwing-Albert,
Philadelphia, Pa.. La medicién del calibrador se
repite y se graba al menos cinco veces. Los
resultados se reportan en milimetros.

La suma de las lecturas grabadas a partir
de las pruebas de calibrador se divide por el numero

de lecturas registradas. El resultado se reporta en

milimetros (mm).

(d) Resistencia a la Traccidén en Seco

La resistencia de la traccidén en seco se
determina en tiras de 2.54 cm (una pulgada) de ancho
se muestra usando un probador de traccidn, normal

Thwing-Albert Intelect II (Thwing-Albert Instrument

<
15
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Co., 10960 Dutton Rd., Philadelphia, Pa., 19154).
Fste método se propone para el uso de producteos de
papel acabado, muestras en carretes, y material no
convertido.

Dos pilas hechos pliegos se hacen a partir
de las muestras pre-acondicionadas. De una de esta
pilas de 8 pliegos, se cortan cuatro tiras de 2.54
cm x 17.7 cm (1 pulgada por 7 pulgadas) con una
dimensioén de largo de 17.7 cm (7 pulgadas) que corre
paralela a la direccidédn de la maquilna. Se senala
gue estas muestras son muestras en la direccidn de
la maguina. Cuatro tiras adicionales de 2.54 x 17.7
cm (1 pulgada por 7 pulgadas) con la dimensidn de
largo de 17.7 cm (7 pulgadas) que corre paralela a
la direccidn transversal. Todos los cortes se hacen
usando un cortador (JDC-1-10 o) JDC-1-12 con
protector de seqguridad de Thwing-Albert Instrument
Co., 10960 Dutton Road, Philadelphia, Pa., 19154).
Se produce un total de 8 muestras: cuatro tiras de
2.54 cm por 17.7 cm (1 pulgada por 7 pulgadaes), 8
pliegos de grueso, con la dimensidén de 17.7 cm (7
pulgadas) que corre paralela a la direccidédn de 1la
maguina y cuatro tiras de 2.54 x 17.7 cm (1 pulgada
por 7 pulgadas), 8 pliegos de grueso, cen la

dimensidén de 17.7 cm (7 pulgadas) gque corre paralela
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a la direccidn transversal.

Cada una de las cuatro pilas de ocho
pliegos de las tiras de traccién de la muestra en la
direccidn de la magquina o) en la direccidn
transversal de la médgquina se miden en el probador de
traccidén normal Thwing-Albert Intelect II. Las
cuatro mediciones de las pilas de 8 pliegos de 1las
tiras de traccidén de muestra en la direccidn de 1la
maquina se suman y se dividen por cuatro, gque es el
numero de tiras en la direcciéon de la maguina,
probadas. La suma también se divide por ocho, que
es el numero de unidades utiles por tira de
traccidn. El calculo se repite para las mediciones
en la direccidn transversal a la maguina.

Todos los resultados estdn en unidades de
gramos/pulgada. Se pueden hacer conversiones
unitarias apropiadas para lograr unidades de

gramo/cm como sSe reporta en la presente.

(e) Resistencia a la Traccidén en Humedo, Inicial
Para la determinacidn inicial de la
resistencia a la traccidén en humedo, se somete una
porcidén de las muestras de prueba en agua durante 5
minutos antes de la medicidén de la resistencia a la

traccidn. La resistencia a la traccién en humedo se

A
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determina en tiras de 2.54 cm (una pulgada) de ancho
de muestra usando un probador de traccidn normal
Thwing-Albert Intelect II (Thwing-Albert Instrument
Co., 10960 Dutton Rd., Philadelphia, Pa, 19154) vy un
dispositivo de resistencia a 1la traccidén Finch,
Numero de Catdlogo 731D (Thwing-Albert Instrument
Co., 10960 Dutton Rd., Philadelphia, Pa, 19154).

Antes de la preparacidén de la muestra y 1la
prueba de 1la traccidédn en humedo, lés muestras se
deben curar en un horno de arrastre forzado a 105 %
3 grados Celsius durante un periodo de 5 minutos =
10 segundos. Las muestras se deben suspender en el
horno tal gque el aire forzado pueda circular entre
ellas.

La preparacidon de las muestras en todos los
aspectos de la prueba de traccidén en humedo deben
tomar lugar dentro de 1los confines del cuarto de
temperatura y humedad constante. Dos pilas de 5
pliegos cada una se hacen a partir de las muestras
curadas después del acondicionamiento. A partir de
una de estas pilas de 5 pliegos, se cortan 4 tiras
de 2.54 cm por 10.16 cm (1 pulgada por 4 pulgadas),
con la dimensidén de 10.16 cm (4 pulgadas) que corre
paralela a 1la direccidn de la méaquina para las

muestras de la direccién de 1la maquina. Cuatro

9%
96
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tiras adicionales se ceortan de 2.54 x 10.16 cm (1

pulgada por 4 pulgadas) con.la dimensién de 10.16 cm

de largo que corre paralela a la direccidn
transversal para las muestras de direccidn
transversal. Todos los cortes se hacen usando un

cortador de papel (JDC-1-10 ¢ JCD-1-12 con protector

de seguridad de Thwing-Albert Instrumen Co., 10960
Dutton Road, Philadelphia, Pa., 19154) . Hay un
total de 8 muestras. Cuatro tiras de 2.54 x 10.16
cm (una pulgada por 44 pulgadas) que son 1los 5

pliegos de grueso con la dimensidén de 10.16 cm (4
pulgadaé) que corre paralela a la direccidédn de la
mégquina y 4 tiras de 2.54 x 10.16 cm (1 por '4
pulgadas) que son en 5 pliegos de grueso una
dimensiodn de 10.16 cm (4 pulgadas) que corre
paralela a la direccidén transversal.

Cada wuna de l1as cuatro pilas de «cinco
pliegos de las tiras de traccidon de la muestra de la
direccidén de la magulina en direccidn transversal a
la maguina se miden en el probador de traccidn
normal Thwing-Albert Intelect IT. Las cuatro
mediciones de las pilas de 5 pliegos de las tiras de
traccion de muestra de la direccidén de la médguina se
suman y dividen por cuatro, que es el numero de

tiras de direccidédn de la maquina, probadas. La suma
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también se divide por cinco, qgque es el numero de
unidades utiles por tira de traccidn. El calculo se
repite para las mediciones en la direccién
transversal de la maguina.

Todos los resultados estadn en unidades de
gramos/pulgadas. Se pueden hacer conversiones
unitarias apropiadas para lograr unidades de

gramos/centimetros como se reporta en la presente.

(f) Traccidén en Humedo decaida (Remojada durante 30
minutos) .

Lo mismo como la resistencia a la tracciodn
en humedo, inicial excepto las muestras se dejan
numedecer en agua durante 30 minutos (* 30 Segundos)
antes de la prueba de la resistencia de la traccidn

en humedo.

(g) Flexibilidad

La flexibilidad como se usa en la presente
se defihe como la 1inclinacidén de la secante de 1la
curva de la grafica derivada de la fuerza contra los
datos del % de alargamiento, secante gque pasa a
través del origen (cero % de alargamiento, cero
fuerza) y a través del punto en la curva de 1la

grafica donde la fuerza por centimetro del ancho es

11
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grafica donde la fuerza por centimetro del ancho es
de 20 gramos. Por ejemplo, para una muestra con 10
% de alargamiento (es decir, 0.1 cm/cm de loncgitud)
con 20 gramos de fuerza por cm de ancho de muestra,

la inclinacién de 1la secante a través (0%, 0) vy

(10%, 20) es 2.0 usando la férmula_ :

.
// ’ Y Y l‘
. Pendiente =1L
1’\ k Al X /
N ? %
N /

7

~ -7

La flexibilidad total como se wusa en la
presente reivindica el medio geométrico de la
flexibilidad en 1la direccidén de la magquina y 1la
flexibilidad en las direccidn transversal de 1la
mégquina. Matemadticamente, esto es la raiz cuadrada
del producto de la flexibilidad en la direccidn de
la maguina Y la flexibilidad en . direccidn

transversal de la maguina en gramos por centimetro.

(h) Absorbencia

La absorbencia en la presente se define
como la cantidad (gramos) de agua destilada a 22.7 =
2°C (73 =+ 2°F) por gramo de muestra mantenida por la

muestra después de que se ha sumergido en un bafio de
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agua durante un periodo de 30 * 3 segundcs y luego
se deja asentar en una posicién horizontal durante
120 * 5 segundos seguido por 60 £ 5 segundos
asentandose en un angulo de 75° (como se mide fuera
de la horizontal).

Se corta una muestra preacondicionada de un
tamafno de 27.9 por 27.9 cm (11 por 11 pulgadas). La
direccién de la magquina de la muestra se marca y la
muestra se pesa en una balanza de torsidén a * 0.01
gramos y se registra. Esto se conoce como el Peso
Seco de la Muestra. Después del pesado de 1la
muestra, el soporte de la muestra seca (descrito
adicionalmente de manera posterior) se coloca en 1la
balanza y se registra el peso a * 0.01 gramos. Esto
se conoce como el Peso Seco en Soporte.

La muestra se coloca en un soporte y se
cubre con una cubierta de soporte, descrito
adiciconalmente de manera posterior. La muestra,
contenida en el soporte y la cubierta de soporte, se
sumerge suave y completamente (a una profundidad de
5 a 7.6 cm (2 a 3 pulgadas) de manera horizontal en
un bafno de agua destilada a una temperatura de 22.7
+ 2°C (73 £ 2°F) durante 30 * 3 segundos.

Después de gue se sumerge durante 30 * 3

segundos, la muestra se levanta -suavemente
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(horizontalmente), la cubierta de soporte se remueve
suavemente, y la muestra y el soporte se dejan

asentar durante un periodo de 120 = 5 segundos a fin
de drenarla. En tanto que la muestra esta
asentandose en la posicidn horizontal, el asiento
del agua en el soporte se limpia suavemente sin
tocar la muestra.

Después del secado de soporte y la
terminacién del periodo de asentamiento horizontal,
el soporte y la muestra se levantan conjuntamente de
manera suave de modo que la direccidén de la maquina
estd a un angulo de 75° desde la horizontal y se
deja asentar en esta posicidén durante un periodo de
60 +* 5 segundos. Después de que se termina este
periodo de asentamiento, el soporte y la muestra se
regresan a una posicién horizontal y wuna vez méas
nuevamente el soporte se seca del agua al reposo.
El soporte y la muestra se colocan suavemente en la
balanza y se registra el peso a * 0.01 gramos. Esto
se conoce como el Peso Humedo de la Muestra vy
Soporte.

La medicidén de la absorbencia se hace y se
registra para las tres muestra en la direccidn tres
(3) muestras en la direccidédn de la maguina y tres

(3) muestras en la direccidédn transversal de 1la

1972
/3
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maguina. Durante la medicidén en la direccidn
transversal de la méquina, la direccidén transversal
de la maguina de la muestra se coloca en un é&ngulo
de 75° desde la horizontal.

En la Figura 5 se muestra una 1ilustracion
del soporte de muestra y cubierta. Ambos incluyen
los armazones 400 construidos de Aluminio 16 GA
(Revestido con Tefldédn Después de la Fabricacién) con
una seccién transversal mostrada en la Figura 6.
Los diametros exteriores 405, 410 de los armazones
400 son de aproximadamente 34.92 por aproximadamente
42.54 cm (13.75 pulgadas por aproximadamente 16.75
pulgadas) . Una hebra de nailon 420 (de didmetro 0.3
mm) Se ata herméticamente a través de los armazones
de aluminio 400 en un patrdén mostrado en la Figura
5. Todas las hebras diagonales van sobre aquellas
hebras que correr perpendiculares y/o paralelas a
los armazcnes 400.

Para cada una de las 6 pruebas, el célculo

siguiente 6 se hace (todas las unidades estan en

gramos) :
Peso Humedo de Muestra = Peso Humedo de Muestra vy
Soporte - Peso Seco de Soporte
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Absorbencia = (Peso Humedo de Muestra = Peso Seco de

Muestra)/Peso Seco de Muestra

el calculo se repite para <cada una de las 6
mediciones y se promedian los 6 numeros de
absorbencia de manera conjunta y se reportan como
Jagua/Jestructura seca (gramos de agua/gramos de peso

seco de muestra.

(i) VISCOSIDAD DE CORTE

La viscosidad de corte de la composicidn se
mide usando el viscosimetro rotacional (Modelo DSR
500, fabricado por Rheometrics)i Se carga una
composicidén de muestra pre-calentada en la seccidn
de barril del redmetro, y se rellena sustancialmente
la seccidn de barril (aproximadamente 60 gramos de
muestra se usa). El barril se mantiene a una
temperatura de prueba de 90°C. Después de la carga,
el aire se burbujea en general a la superficie y no
crea problemas para la corrida. Para una muestra
méds viscosa, se puede usar la comparacioéon antes de
la corrida de la prueba para liberar a la muestra
fundida del aire atrapado. £l wviscosimetro, se
programa para inclinar los esfuerzos aplicados desde

10 dinas/cm a 5000 dinas/cm. La tensidén
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experimentada por la muestra se mide por un medidor
de tension. La viscosidad aparente de la
composicidén se puede derivar de la misma. Luego, se
grafica el logaritmo (viscosidad de corte aparente)
contra el logaritmo (velocidad de corte) y la
grafica se adapta por la ley de potencia n=K, 7},
donde K es wuna constante del material, y es la
velocidad de corte. La viscosidad de corte
reportada de la composicidn de almidén en la
presente es una extrapolacidén a una velocidad de
1

corte de 700 s°° usando la relacidédn de la ley de

potencia.

(j3) VISCOSIDAD DE EXTENSION

La viscosidad de extensidén se mide usando
un redémetro capilar (Modelo Rheograph 2003,
fabricado por Geottfert). Las mediciones se llevan
a cabo usando un dado de orificio qgque tiene un

didmetro D de 0.5 mm y una longitud L de 0.25 mm (es

decir, L/D = 0.5). El dado se une al extremo
inferior de un barril, gque se mantliene a una
temperatura de prueba de 90°C. Se carga una

composicidon de muestra pre-calentada en la seccidn
de barril del redometro, y rellena sustancialmente la

seccidédn del barril. Después de la carga, -el aire en

e
oY
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general burbujea a 1la superficlie y crea problemas
para la corrida. Para composiciones mas viscosas,
se puede usar la compactacién antes de la corrida de
la prueba para librar a la muestra fundida del aire
atrapado. Se programa un pistdén para empujar la
muestra desde el barril a través del dado de
orificio a wuna velocidad elegida. Conforme 1la
muestra va desde el barril a través del dado de
orificio, la muestra experimenta una cailda de
presiédn. Se puede obtener una viscosidad aparente
de la caida de presidén y la velocidad de flujo de la
muestra a través del dado de orificio. Luego se
aplican correcciones a la viscosidad aparente
siguiendo procedimientos conocidos en general en la
técnica. Un factor de correccidn de corte vy la
ecuaclion de Cogswell se aplican al cadlculo de 1la
viscosidad de extensidn. La viscosidad de extensidn
corregida a 700 s! se reporta.

Se conoce que la viscosidad de extensidn se
puede medir usando un dado de orificio y aplicando
los factores de <correccibdn, siguiendo el método
descrito en la presente. Se describen mas detalles
de las mediciones de viscosidad de extensién en S.H.

Spielberg et al., The Role Of End-Effects On

Measurements Of Extensional Viscoisty In Filament
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Stretching Rheometers, Journal of Non~-Newtonian

Fluid Mechanics, Vol. 04, 1996, p. 22%9-267;

Bhamacharya, et al., Uniaxial Extensional Viscoistv

During Extrusion Cooking From Entrance Pressure Drocp

Method, Journal of Food Science, Vol. 59, No. 1,
1994, p. 221-226; ambos se incorporan en la presente
como referencila. También se concce que la
viscosidad de extensidén se puede medir usando un
dado hiperbdlico o semi-hiperbdlico. La descripcidn
detallada de las mediciones de viscosidad de
extension usando un dado semi-hiperbdlico se
describe en la Patente de los Estado Unidos No.
5,357,784 emitida el 25 de Octubre de 1994 a
Collier, descripcidén de la cual se incorpora en la

presente como referencia.

(k) PESO MOLECULAR Y DISTRIBUCION DE PESO MOLECULAR.

El peso molecular promedio en peso (Mw) vy
la distribucidén de peso molecular (MWD) del almidédn
se determinan por la Cromatografia de Permeacidn en
Gel (GPC) usando una columna de lecho mezclado. Las

partes del experimento son como siguen:
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Bomba Waters Modelo 600E
Controlador de Sistema "Waters Modelo 600E
Automuestrador Waters Modelo 717 Plus
Columna Columna mezclada A de 20 um

de gel PL (el peso molecular
del gel varia desde 1,000 a
40,000,000) que tiene una
longitud de 600 mm y un
didmetro interno de 7.5 mm

Detector Refractdmetro Diferencial
Waters Modelo 410

Programa de Cdémputo de GPC Programa de Coémputo

Waters Millenium®

La columna se <calibra con las normas de
Dextrano que tienen pesos moleculares de 245,000;
350,000; 480,000; 805,000 y 2,285,000. | Estas
normas de calibracidén de Dextrano estadn disponibles
de American Polymer Standards Corp., Mentor, OH.
Las normas de calibracién se preparan al disolver
las normas en la fase mébvil para hacer una soluciodn
de aproximadamente 2 mg/ml. La solucién se asienta
sin disturbio durante la noche. Luego, se

arremolina suavemente y se filtra a través de un




10

15

20

25

105

filtro de Jjeringa (membrana de Nylon de 5 um,
Spartan-25, disponible de VWR) usando una jeringa (5
ml, Norm-Ject, disponible de VWR).
| La muestra de almidén se prepara al hacer
primero una mezcla de 40% en peso de almiddédn en agua
de grifo, con calor aplicado hasta gque gelatina la
mezcla. Luego, se adicionan 1.55 gramos de 1la
mezcla gelatinizada a 22 gramos de la fase moévil
para hacer una solucién de 3 mg/ml que se prepara al
agitar durante 5 minutos, colocando la muestra en un
hbrno a 105°C durante una hora, removiendo la mezcla
del horno, y enfriando a temperatura ambiente. La
solucidén se filtra a través de la Jeringa y el
filtro de jeringa como se describe con anterioridad.
La solucidén de la muestra o norma, filtrada
se toma por el auto-muestreador para enjuagar 1los
materiales de prueba previos en un circuito de
inyeccidén de 100 pl de inyectar el material de
prueba presente de la columna. La columna se
mantiene a 70°C. La muestra eluida de la éolumna se
mide contra el fondo de fase mdévil por un detector
de indice de refraccidén, diferencial mantenido a
50°C y con el intervalo de sensibilidad ajustado a
64. La fase moévil de DMSO con LiBr al 0.1% p/v

disuelto en el mismo. La velocidad de- flujo se

g‘-}%\
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ajusta a 1.0 ml/min y en un modo isocratico (es
decir, la fase mévil es ., constante durante la
corridaj). Cada norma O muestra se corre a través de

la GPC tres veces y los resultados se promedian.
El peso molecular promedio del polimero

alto se proporciona por los proveedores de material.

(1) PROPIEDADES TERMICAS

Las propiedades térmicas de las presentes
composiciones de almidén se determinan usando
instrumentos de TA DSC-2910 gue se han calibrado con
una norma de metal de indio, que tiene una
temperatura de fusidén (comienzo) .de 156.6°C y un
calor de fusidén de 6.80 calorias por gramos, comc se
reporta en la literatura guimica. Se usa el manual
de operaciones del procedimiento de operacidén del
DSC normal por el fabricante. Debido a la emisidn
de compuestos volatiles (por ejemplo, vapor de agua)
de la composicidén de almiddn durante la medicidédn de
DSC, una cacerola de alto volumen equipada con un
sello de anillo en O se usa para prevenir el escape
de los wvolatiles de 1la cacerola de muestra. La
muestra y una referencia inerte (tipicamente una
cacerola vacia) se calientan a la misma velocidad en

un ambiente controlado. Cuando se presenta el
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cambio de fase real o seudo, en la muestra, el
instrumento de DSC mide el flujo calorifico hacia o
desde 1la muestra contra aquel de 1la referencia
inerte. El instrumento se interdonecta con una
computadora para controlar los parédmetros de prueba
(por ejemplo, la velocidad de
calentamiento/enfriamiento), para recolectar,
calcular y reportar los datos.

La muestra se pesa en una cacerola y se
encierra con un anillo en O y una tapa. El tamafio
tipico de 1la muestra es de 25-65 miligramos. La
cacerola encerrada se coloca en el instrumento y la
computadora se programa para la medicidén térmica
como sigue:

1. equilibrar a 0°C;

2. mantener durante 2 minutos a 0°C;

3. calentar a 10°C/minuto a 120°C;

4. mantener durante 2 minutos a 120°C;

5. enfriar a 10°C/minuto a 30°C;

6. equilibrar a temperatura ambiente
durante 24 horas, la cacerola de muestra se puede
remover a partir del instrumento de DSC y colocar en
un ambiente controlado a 30°C en esta duracién;

7. regresar la cacerola de muestra al

instrumento de DSC y poner en equilibrio a-0°cC;
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8. mantener durante 2 minutos;

9. calentar a 10°C/minuto a 120°C;

10. mantener durante 2 minutos a 120°C;

11. enfriar a 10°C/minuto a 30°C y poner a
equilibrio; y

12. remover la muestra usada.

La computadora calcula y reporta el
resultado del analisis térmico como el flujo
calorifico diferencial (AH) contra la temperatura o
tiempo. Tipicamente, el flujo calorifico
diferencial se normaliza y reporta en una base por
peso (es decir, cal/mg). Donde la muestra exhibe
una seudo-transiciédén de fase, tal como una
transicidén vitrea, se puede emplear un diferencial
de la gréafica de AH contra tiempo/temperatura para
determinar mas fédcilmente una temperatura de

transicidén vitrea.

(m) SOLUBILIDAD EN AGUA

Se hace una composicién de muestra al
mezclar los componentes con calor y agitar hasta que
se forme la mezcla sustancialmente homogénea. La
composicidén en estado fundido se moldea en una
pelicula delgada al extenderla sobre una la&mina de

Teflén® y  enfriar a temperatura ambiente. La




10

15

20

25

108

pelicula luego se seca de manera completa (es

decir, sin agua en la pelicula/composicidn) en un

horno a 100°C. La pelicula seca luego se pone en
equilibrio a temperatura ambiente. La pelicula
puesta en equilibrio se muele en pequenos

aglomerados.

o\

Para determinar el de sdélidos en la
muestra, se colocan de 2 a 4 gramos de la muestra
molida en wuna cacerola metadlica pre-pesada y se
registra el peso total de la cacerocla en la muestra.
La cacerola pesada y la muestra se colocan en un
horno a 100°C durante 2 horas, y luego se sacan y se

pesan inmediatamente. Se calcula el % de sélidos

como sigue:

$ de sdlidos = (Peso se de la muestra molida vy cacerola—peso de cacerola)
(primer peso de la muestra molida y cacerola-peso de cacerola)

Para determinar la solubilidad de la
composicidén de muestra, pesar 10 gramos de muestra
molida en un vaso deprecipitado de 250 mL.
Adicionar agua desionizada para ser un peso total de
100 gramos. Mezclar la muestra y agua en un plato

de agitacidédn durante 5 minutos. Después de 1la
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agitacién, verter al menos 2 mL de la muestra
agitada en un tubo de centrifuga. La centrifuga de
1 hora a 20,000 g a 10°C. Tomar el sobrenadante de
la muestra centrifugada y leer el indice de

de solubilidad de la muestra se

oe

refraccidn. El

calcula como sigue:

$ de Solidos Solubles = (Indice de Refraccién #) X 1000
% de Sdlidos

EJEMPLOS

Los materiales usados en lbs Ejemplos son
como sigue:

La Goma Crystal® es un almidén modificado
que tiene un peso molecular promedio en peso de
10,000; Nadex®™ es un almidoén modificado que tiene un
peso molecular promedio en peso de 2,000; y Aceite
Instant-n® es un almidén modificado que tiene un
peso molecular promedio en peso de 800,000; todos
disponibles de National Starch and Chemicals Corp.,
Bridgewater, NJ.

Superfloct A-130 es una poliacrilamida
carboxilada que tiene un peso'molecular promedio en
peso de 12,000,000 a 14,000,000, y estd disponible

de Cytec Co., Stamford, CT.

J7es
7%
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Las poliacrilamidas no iénicas PAM-a y PAM-
b gue tienen un peso molecular promedio en peso de
15,000,000, y 5,000,000 a 6,000,000,
respectivamente, estdn disponibles de Scientific
Polymer Préducts, Inc., Ontario, NY.

La polietilenimina que tiene un peso
molecular promedio en peso de 750,000 esta
disponible a partir de Aldrich Chemical Co.,
Milwaukee, WI.

Parez® 631 NC es una poliacrilamida
glioxilada que tiene bajo peso molecular y Parez®
802 es una resina de urea glioxilada de bajo peso
molecular, ambas disponibles de Cytec Co., Stamford,
CT.

Pluronic® F87 es un poloxdmero no iénico,
disponible de BASF corp., Parsippany, NJ.

La urea, sacarosa y glioxal (en soluciodon al
40% de agua) estédn disponibles de Aldrich Chemical

Co., Milwaukee, WI.

EJEMPLO 6

Se prepara wuna composicidén procesable en
estado fundido de la invencién, al mezclar 45% en
peso de almiddn (Goma Crystal), 40.5% en peso de

urea, 4.5% en peso de sacarosa, y 9.8% en peso de
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agua libre, y agitando manualmente para formar una

suspensidn espesa. La poliacrilamida (PAM-a, Mw =
15,000,000) se disuelve en agua para formar wuna
solucidédn acuosa de PAM. Se adiciona una alicuota de

la solucién de polimero/agua a la suspensidn espesa.
Luego, se evapora el agua en la suspensidn espesa
hasta un por ciento en peso de poliacrilamida en 1la
mezcla final de 0.2% en peso.

La composicidédn tiene una viscosidad de
corte de 0.65 Paes vy uﬁa viscosidad de extensidn de

1863.2 Paes, a 700s™' y 90°C.

EJEMPLO COMPARATIVO 6b

Preparar una composicidn de almidén,
comparativa de acuerdo al ejemplo 6, excepto sin
adicionar poliacrilamida a la composicién. La
composicidén tiene una viscosidad de corte de 1.35
Paes y una viscosidad de extensidén de 43.02 Paes, a
700s7! y  90°cC. El Ejemplo 6 y el Ejemplo
comparativo 6b demuestran que la adicién de una
pequena cantidad de polimero alto disminuye
ligeramente la viscosidad de corte e incrementa de

manera significativa la viscosidad de extensién.
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EJEMPLO 7

L

r Una composicién procesable en el estado
fundido de la invencién se prepara al mezclar 50% en
peso de almidén (Goma de Crystal), 30% en peso de
urea, 1.5% en peso de sacarosa, y 18.5 en peso de

agua libre, y agitando manualmente para formar una

suspensidén espesa. La poliacrilamida (Superfloc A-
130, Mw = 12-14,000,000) se disuelve en agua para
formar una solucidén acuosa de PAM. Se adiciona una

alicuota de la solucién de polimero/agua a la
suspensidén espesa. Luego se evapora el agua en la
suspensidén espesa hasta que el por ciento en peso de
la poliacrilamida en la mezcla final es de 0.003% en
peso.

La composicién tiene una viscosidad de
corte de 1.12 Paes y una viscosidad de extensién de

46.0 Paes, a 700s™' y 90°cC.

EJEMPLO COMPARATIVO 7b

Se prepara una composicidn de almiddén
comparativa de acuerdo al Ejemplo 7 excepto sin
adicionar poliacrilamida a la composicién. La
composicidén tiene una viscosidad de corte de 1.23
Paes y una viscosidad de extensidén de 0.69 Paes a

700s°t  y  90°cC. El Ejemplo 7 y el Ejemplo
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comparativo 7b demuestran que la adicidén de una
pequefia cantidad de polimero alto disminuye la
viscosidad de corte ligeramente e incrementa

significativamente la viscosidad de extension.

EJEMPLO 8

Se usa un redmetro de torsidén que tiene un

dado de soplado en estado fundido para procesar la

composicidén del Ejemplo 6. El redmetro de torsidn
se ilustra en la Figura 6. El montaje 100 de
redmetro de torsidédn incluye una unidad de impulsidn
110 (Mocdelo Rheocord 90 disponible de Haake GMERH),
un ba;ril 120 colocado en cuatro zonas de
temperatura 122, 124, 126 y 128, un orificio de
alimentacidén 121, y un montaje 131 de dado de hilado

en estadce fundido. Los elementos 160 de tornillos

gemelos (modelo TW100, de Haake GMBH) se unen a la

unidad de 1impulsién 110 y se colocan dentro del
barril 120. Un montaje 131 de dado de soplado en
estado fundido de seis pulgadas de ancho (disponible
de JM Laboratories, Dawsonville, GA) se conecta al
extremo del barril via una bomba 160. El montaije
de dado tiene una placa de aparato de hilar que
tiene 52 agujeros por pulgada lineal y un didmetro

de agujero de 0.0381 cm (0.015”), circundado por un

e
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pasaje de aire .152 de 0.02” desde el <cual una
corriente de aire 151 de alta velocidad choca contra
los filamentos extruidos esto por debajo de la placa
del aparato de hilar. La corriente de aire tiene el
efecto de soplar simultédneamente los filamentos
lejos del aparato de hilar y atenuar los filamentos.

La composicidén se prepara (como se describe
en el ejemplo 6) al mezclar 45% en peso en almiddn
(goma, crystal) , 0.2% en peso de poliacrilamida
(PAM-a), 40.5% en peso de urea, 4.5% de sucrosa y
9.8% en peso de agua. La mezcla se alimenta por
gravedad via orificio de alimentacidén 121 en un
redmetro de torsidn. El redmetro de torsidn vy

montaje de dados se ajusta como sigue:
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Temperatura de barril
Zona 122 70°C
Zona 124 90°C
Zona 126 90°C
Zona 128 4 90°C
Torsidn 100 rpm
Temperatura del gas 126.7°C
Temperatura del aire 126.7°C
Presidén del Aire 36Qgsi ‘
Bomba 40 rpm

La mezcla se transporta desde el extrusor a traveés
de la bomba hacia el dado de soplado en estado
fundido. Los filamentos atenuados resultantes (o
fibras finas) de la 1invencidén tienen didmetros de
fibra que varian desde 8 a 40 micras.

Se seriala gque el por <ciento en peso de
almidédn en la composicién procesada en estado
fundido incluye en el peso del élmidén y el peso del
agua unida (que es en promedio aproximadamente 8% en
peso de almidon). Se va a entender que las
composiciones como se preparan se usan para los

procesos de extensidén uniaxial y biaxial. Sin
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embargo, la mayéria del agua se pierde durante el
proceso de fusidn, y la fibra de almidédn
resultante, pelicula o producto similar contiene
poca o0 ninguna agua libre. El producto resultante
contiene algo de agua unida (posible al absorber
humedad del medio ambiente) por lo tanto, la
composicién del producto resultante se puede espesar
mads apropiadamente por sus componentes sdélidos,
calculados en una base de sdélido seco. Por ejemplo,
para calcular, en una base de sélido seco la
composicidén de la fibra hecha de acuerdo con el
ejemplo 8, se tomara el 9.8% en peso de agua libre
de la composicién total y el 8% en peso de agua
unida del almiddédn, entonces normalizar el contenido
restante de sdlidos al 100%. De esta manera, la
composicidédn de la fibra del ejemplo 8 calculada en
una base de sélido seco seréd de 47.8% en peso de
solido de almidodn (sin agua unida) 0.23% de

poliacrilamida, 46.8% de urea y 5.2% de sacarosa.

EJEMPLO 9

La composicidén del ejemplo 7 se sopla en
estado fundido hacia fibras finas de la invenciodn.
La figura 7a es las micrografias electrénicas. de

exploracidén de fibras finas de almidén hechas de la
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composicién del éjemplo 7 usando el proceso descrito
en el ejemplo 8, mostradas en una escala de 200
micras. La figura b son las micrografias
electréonicas de expansidédn para fibras finas de
almidoén mostradas en una escala de 20 micras. Ambas
figuras muestran que las figuras de almidén del
ejemplo 9 tienen un didmetro de fibra casi

consistente de aproximadamente 5 micras.

EJEMPLO 10

Quince gramos de almiddén (goma Crystal, Mw
= 100,000) y guince gramos de agua libre se mezclan
conjuntamente a 80°C con agitacidén manual hasta que
la mezcla llegue a estar sustancialmente homogénea
0 se gelatinice. Se disuelve un polimero alto (PAM-
a, Mw = 15,000,000) en agua libre para formar una
solucidn acuosa de PAM de concentracién conocida.
Se adiciono una alicuota de la solucién de
polimero/agua a la mezcla de almiddén/agua tal que la
mezcla completa <contenga 0.06 gramos de PAM-a.
Luego, la mezcla completa se calienta para evaporar
el agua hasta que el peso de 1la mezcla final
(almiddén, PAM-a y agua) es igual a 30 gramos. Esta
mezcla se muestra subjetivamente como gque tiene una

capacidad de extensidén adecuada de estado fundido

)2
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para arrastrar o jalar fibras.

EJEMPLOS 11-13

Se preparan mezclas de

cystal), polimero alto y agua de 1la

como en el efecto 5. Las

esta mezcla se muestran a continuaciédn.

composiciones

almidén

misma

{goma

manera

finales de

Mw Ejem.11|Ejem.12|Ejem.138
Almiddn Goma 100, 000 $ en|49.99 [49.99 [46.92
Crystal peso
Poliacrilamida |Superfloc|12- % eni{0.02
A-130 14,000,000 |peso
PAM-b 5- 0.02
6,000, 000
Polietileneimina 750, 000 % en 6.17
peso
Agua % en{49.99 49.99 |46.91
peso |
Estas composiciones de la 1invencidén se muestran

subjetivamente como que tienen la

extensidén adecuada en estado

arrastrar fibras.

fundido para

capacidad de

jalar o

(2
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EJEMPLOS 14-16

25"

[

|25

Se preparan las siguientes composicilones de

la misma manera como en el ejemplo 1.

Mw Ejem.14 |Ejem.15 |Ejem.16
Almidén Goma 100, 000 %en 41.54 20.77 20.77
Crystal peso
Nadex 2,000 %en 20.77
peso
Aceite 800, 000 %en 20.77
Instant- peso
n
Poliacrilamida|PAM-1 15,000,000 %en 0.08 0.08 0.08
peso
Urea %en 6.23 6.23 6.23
peso
Sacarosa %en 6.23 6.23 6.23
peso |
Parez 631 NC %en 1.04 1.04 1.04
peso
Agua %en 44.88 44 .88 44.88
peso
Estas composiciones de 1la invencidén se espera que
tengan una capacidad de extensidn -dél estado
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fundido, adecuada para el arrastre o Jjalado de
fibras. Y donde el agua se ha ajustado a

aproximadamente pH-2, y las fibras resultantes se
espera que tenga una solubilidad en agua de menos de
30% en base al método de prueba descrito en la

’

presente.

EJEMPLO 17

Se prepara una composicidén procesable en
estado fundido al mezclar 45% en peso de almidédn
(goma Crystal), 0.2% en peso de poliacrilamida (PAM-
a), 40.5% en peso de urea, 4.5% en peso de sacarosa,
y 9.8% en peso de agua para formar una suspensidn
espesa. La composicidén se sopla en estado fundido
en fibras finas usando un redmetro de torsidén como
se muestra en la figura lc de la manera descrita en
el ejemplo 8, excepto que la mezcla se alimentd de
manera dosificada en el redmetro de torsiédn. El
redmetro de torsidén del montaje de dado se ajustan

como sigue:

)24
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Temperatura de Barril

Zona 122 | 70°C
Zona 124 90°C
Zona 126 90°C
Zona 128 90°C
Torsidn 140 rpm
Velocidad de alimentaciédn 16 gm/min
Temperatura del dado 137.8°C
Temperatura del Aire 13;M8«C\\
Presién del aire 50, psi
Bomba 40 rpm
Los filamentos atenuados, resultantes (o fibras

finas) de la invencidén tienen didmetro de fibra que
varia desde 10 a 30 micras. Las fibras se colocan
con aire sobre un tejido de formacién de papel como
se describe en la patente de los Estados Unidos
numero 4,637,859, con los tejidos de las patentes de
los Estados Unidos numeros 5,857,498, 5,672,248,
5,211, 815 y 5,088,519, todas 1incorporadas en la
presente como referencia, también gue se juzgan

adecuadas para este propdsito.
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EJEMPLO 18

La capa resultante del proceso de
colocacién con aire del ejemplo 17 se prueba para la
absorbencia de aceite. Una gota de un aceite de
motor comercialmente disponible (grado SAE 20, por
la designacidn de la Sociedad de Ingenieros
Automotrices) se coloca en la trama y en una toalla
de papel comercialmente disponible, respectivamente,
para la comparacidén de absorbencia de aceite. La
trama muestra wuna absorbencia mejorada al aceite
sobre aquella de la toalla de papel comercial con
los siguientes aspectos: (1) la trama absorbe aceite
mads rapido que la toalla de papel comercial, como se
muestra por un tiempo de resistencia mé&s corto en la
superficie de la trama; y (2) después de 30
segundos, la trama tiene un tamano de mancha de
aproximadamente 1.5 a 2 veces mayor de didmetro que

aquella de la toalla de papel comercial.

EJEMPLO 189

Este ejemplo ilustra que la composicidédn de
almiddn de la presente invencidn puede hacer
materiales de construccidn, por ejemplo, tabla
prensada. Se prepara una composicidn procesable en

estado fundido al mezclar 60% en peso de almiddn
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en peso de poliacrilamida

oo

(goma Crystal), 0.1

(SP2); 2% en peso de urea, .2% en peso de sacarosa,
1.5% en peso de Parez 631 NC y 34.4% en peso de agua
(ajustado a pH2 con acido sulfurico) para formar una
suspensién espesa. La suspensidén espesa se alimenta
en un redmetro de torsidn (modelo Rheocord 90) como
se 1ilustra en la figura 1lc y operado bajo las
condiciones <como se describe en el ejemplo 17
anterior, excepto que se usa un dado capilar
individual (que tiene -un didmetro de 1 mm y una
temperatura de 90°C) en lugar de un dado aislado en
estado fundido. La hebra extruida se desempolva con
aserrin o virutas de madera mientras que aun estéa
humeda y ©pegajosa. Las hebras empolvadas se
comprimen conjuntamente para formar un madero. El
madero se seca a 40°C en un horno de aire forzado a
durante dos horas para deshacerse del agua residual
de la composicidén de almidon. El producto final es
un madero de 47.8% en peso de aserrin y 52.2% en

peso de composicién de almidédn, seca.

EJEMPLO 20

Este ejemplo llustra gue la presente

invenciédn se puede incorporar en materiales

estructurales como refuerzos. Aunque este ejemplo

g .

~
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usa fibras hechas a partir de una composicidén sin

polimeros altos. Se cree que cuando la composicién
de la ©presente invencidén se usa, el producto
mostrard mejor desempefio o desempefios equivalentes.
Se prepara una muestra de cemento,
comparativa como sigue: se mezclan 5 partes de

cemento de fijacidén Quikrete con 1.5 partes de  agua

de grifo limpia . hasta que se obtiene una
consistencia de jarabe espeso. En el espacio de 5
minutos de mezclado, el cemento se 1introdujo en

moldes cilindricos a fin de obtener una muestra de
dimensidn constante para la evaluacidn. Se
rellenaron dos moldes de pared de 5 pulgadas de
largo por 0.23 pulgadas de didmetro interior(es
decir, popotes comercialmente disponibles) al
impulsar la mezcla de cemento pastosa hasta el
fondo. Este método de relleno elimina la inclusiédn
de aire en la muestra terminada. Las muestras se
dejan curar durante 5 dias antes de la evaluacién.
El molde se marca cuidédosamente en la superficie
exterior para no dafiar el interior de la muestra, el
molde luego se desprende para recuperar la muestra
comparativa (ejemplo 20b).

Se prepara una composicidn procesable en

estado fundido al mezclar 45% en peso de almidédn
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(Duranbond®, disponible de National Starch and

N

Chemicals Corp., Bridgewater, NJ), 15% en peso de
urea, 15% en peso de sorbitol, vy 25% en peso de agua
para formar una suspensidén espesa. La suspensién
espesa se alimenta en un redémetro de torsidn (modelo
Rheocord 90) como se ilustra en la figura 1lc y se
opera bajo la condicién como se describe en el
ejemplo 19 anterior. La fibras son de
aproximadamente 0.02 ‘pulgadasijze didmetro que se

cortan a una longitud de 1 ggigada/para el uso en la

e
.

presente. Las hebras tipo ‘espagueti, delgadas,
exXxtruidas se incorporan en el cemento como sigue: 5
partes del cemento Quikrete comercialmente
disponibleé se mezclan con 1.5 partes de agua de
grifo limpia y 0.5% (en una base de peso seco) de

fibras de almidodn. La cantidad adicional de agua

adicionada a la presente se requiere para lograr la

consistencia comparable como la muestra éomparativa
anterior. Los moldes de muestra se rellenan y las
muestras (ejemplo 20) se curan y recuperan de la
misma manera como antes. i

Las muestras se evaluan subjetivamente al
doblar a mano hasta la falla. El ejemplo 20 se

juzgd subjetivamente que es ligeramente mas débil

que el ejemplo 20b comparativo. El ejemplo 20 tiene
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una densidad aparente de 1.46 g/pulgada lineal
mientras que el ejemplo comparativo 20b tiene una
densidad aparente de 1.48 g/pulgada lineal. Por 1lo
tanto, se demuestra que el ejemplo 20 ofrece los
beneficios de peso ligero y costo reducido (en una

base de volumen).

EJEMPLO 21

Este ejemplo ilustra gque la composicidn de
la presente invencién se puede hacer proféticamente
en un material de liberacién de agua, controlado
cuando ée mezcla con tierra de macetas. La
liberacidén controlada de agua es Util para plantas
agricdlas y horticolas que prosperan un ambiente de
humedad relativamente bajo 'y/o riego infrecuente.
Una composicidn procesable en Estados Unidos se

prepara al mezclar 50% en peso de almiddn

(Duranbond®, disponible de National Starch and
Chemicals Corp., Bridgewater, NJ), 0.1% en peso de
poliacramida (SP2®), 15% en peso de urea, 15% en

peso de sorbitol, 1.5% en peso de Parez® y 18.4% en
peso de agua para formar una suspensidn espesa. La
suspensidén espesa se alimenta en un redmetro de
torsién (modelo Rheocord 90) como se ilustra en la

figura 1lc y se opera bajo la condicién como se
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describe en el ejemplo 19 anterior. Las hebras tipo
espagueti, delgadas, extruidas se dejan secar antes
del mezclado con la tierra de maceta. La relacién de
la hebra basada en almiddén a la tierra de maceta
depende de los requerimientos de los varios tipos de
plantas. En general, 10% en peso de las hebras
basadas en almidén en la tierra de maceta muestra
resultados de retencién/liberacidn de agua,
satisfactorios.

Los ejemplos 22-24 usa peliculas hechas de
composiciones sin el beneficio de polimeros altos.
Se cree gue cuando la composicidédn de la presente
invencidén se usa en cada uno de estos ejemplos, el
producto resultante mostrard mejoras benéficas en
las propiedades, por ejemplo, calibre ménor,

flexibilidad mayor.

EJEMPLO 22

Este ejemplo ilustra que las composiciones
de la invencién se pueden hacer en peliculas
delgadas, usando un extrusor dé tornillos gemelos,
co-giratorio Werner & Pfleiderer ZSK-30 con una
relacién L/D de 40. La configuracién de tornillos
consiste de cuatro secciones de amasado y cinco

secciones de transporte. El barril del extrusor




10

15

129

consistié de una zona de alimentacidén o calentadas
por siete zonas calentadas, que se designaron
consecutivamente como zonas A, B, 1, 2, 3, 4, Yy 5.
El barril se controla al perfil de temperatura de
sonido o continuaciédn, y la velocidad de los

tornillos se ajusta a 150 rpm.

Zona A B 1 2 3 4 5

Temperatura 50 50 50 95 95 95 95

Se prepara una composicidédn procesable en estado
fundido al dosificar los materiales sdélidos en el
extrusor con un alimentado volumétrico K2V-T20
(disponible de K-Tron Inc., Pitman, NJ) y dosificar
el material 1liquido en la Zona 1 del extrusor con
una minibomba (disponible a partir de Milron-Roy,
Ivyland, PA). Los componentes son: 44 % en peso de
almidén (Durabond® A, disponible de National Starch
and Chemicals Corp., Bridgewater, NJ), 18 % en peso
de urea, 18 3% en peso de sacarosa, y 20 % én peso de
agua. La mezcla se transporta desde el extrusor en
una bomba de engranes Zenith B-9000 en un dado de
pelicula plana de seis pulgadas de ancho (disponible

de Killion Extruders, Cedar Grove, NJ) a una

velocidad de flujo de 33 cm3/minuto, en donde 1la

.-.'n_.
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bomba de engrane se mantiene a 96°C, el dado de
pelicula se mantiene a 94°C, y la abertura del dado
se ajusta a 0.38 mm (15 milésima de pulgada). La
pelicula resultante se extruye en un rodillo de
enfriamiento de 30.48 cm (12 pulgadas) (diponible de
Killion Extruders) que se mantiene a 37°C. La
pelicula 1luego se enrolla en un nucleo de pavel a
una velocidad de 5 fpm. La pelicula resultante es
de aproximadamente 0.02 mm (1 milésima de pulgada)
de espesor, ligeramenté pegajosa al tacto, y exhibe
excelente flexibilidad (es decir, se puede doblar
repetidamente en un angulo de 180 grados sin ruptura

o formacidén de pliegues inanimados).

EJEMPLO 23

Este ejemplo ilustra que la pelicula del
ejemplo 23 se puede hacer en un portador de semillas
para la aplicacidn agricola. La pelicula de
portador de semillas hecha de acuerdo con este
ejemplo proporciona un material barato gque se puede
dejar asentado para cubrir y sembrar un 4rea grande
de manera efectiva. El material retiene agua para
facilitar la terminacidén de las semillas, y el
material es biodegradable tal gue no se requiere 1la

recuperacién y eliminacion. La pelicula del Ejemplo
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22 se coloca en un papel de liberacién del lado
individual y se rocia con semillas de pasto
disponibles de Midwestern Supply u otros almacenes
de suministro de jardin. Otra lamina del papel de
liberacién de un lado se coloca en la parte superior
de las semillas. El montaje se coloca entre placas
de aluminio de 0.635 cm (1/4 de pulgada) vy se
inserta en prensdgazzlz;;ies Carzg;/de~%i§.24 cm a
15.24 cm) 6 gg{iiiiii//;or 6 Qgigadas\\hue se
precalienta a 207°C. El montaje\_ge pone en
equilibrio bajo baja presidén/de contacto durante un
minuto, luego se iﬂtfegenta la presidn a una presiodn

maxima de 6,000flibras/ E1l montaje se mantiene bajo

la presidn ma x&-md durante un minuto y se
despresuriza rapidamente. El montaje se saca de 1la
prensa y se enfria a temperatura ambiente. El

compuesto de pelicula resultante muestra buena
cohesiodon entre la pelicula y las semillas tal que el
compuesto de peliculas se puede manejar sin pérdida

de semillas.

EJEMPLO 24

Este ejemplo ilustra que las peliculas del
Ejemplo 22 son funcionables tal que las peliculas se

pueden hacer en bolsa/bolsitas sustancialmente
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transparentes utiles como bolsitas de almacenamiento
de alimentos, sellables, bolsas de tiendas, bolsas
de basura, bolsas de abarrotes, y similares. Se
colocan dos piezas de peliculas de 10.16 cm por
10.16 cm (4 pulgadas por 4 pulgadas) con una pieza
de papel de liberacidén interpuesto entre ellas. El
papel de liberacidon debe ser més pequeno gque las
peliculas de modo que al menos tres bofdes de 1las
peliculas estén en contacto directo entre si. Un
sellador de impulso es Vertrod (Modelo 24LAB-SP) se
usa para sellar los tres lados de 1las peliculas
sobrepuestas. El sellagpr//éé ajuéta\“a 50 &% de

voltaje, presidén de 4.21.-,%kg/cm2 (60 psi), un tiempo

de hinchamiento de seis\\éegundos (un éggundo de
encendido y 5 segundos apagados), y un tiempo de
sellado total de un minuto. La bolsa resultante
muestra sellos soldados, uniformes en los tres
lados. El cuarto lado se puede sellar de manera
opcional para formar una bolsa completamente
sellada.

EJEMPLO 25

Este ejemplo ilustra las composiciones de
almidén insolubles en agua de la presente invencién.

Se prepara una composicién al mezclar 50 % en peso
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de almidén (Goma Crystal), un aditivo de
reticulacién (el tipo y <cantidad del aditivo de
reticulacién se muestran en la tabla a continuaciédn)
y el resto de agua que se ha ajustado a pH 2 usando
dcido sulfurico. Donde se usa glioxal (en solucidn
al 40 % en agua) no hay necesidad de ajustar el pH
del agua. La composicidén y la muestra de prueba se
preparan de acuerdo al método de prueba para 1la
solubilidad al agua descrito con anterioridad. Los

resultados se muestran en la Tabla a continuacién.

Solubilidad
% de Aditivo Parez 631 Glioxal Parez 802
0.00 % 37 % 37 % 37 %
0.12 & 16 &
0.20 & 10 %
0.25 % 28 % 48 %
0.32 ¢ 11 %
0.40 % 7%
0.50 % 16 % 16 %
0.75 ¢ 14 % 9 %
1.00 & 14 % 6 %
1.50 % 11 % 4 %
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Las descripciones de todaé las patentes,
solicitudes de patente (y cualquier patente gue se
emita en las mismas, asi comd cualguier solicitud de
patente extranjera, publicada, correspondiente), Yy
publicaciones mencionadas a todo lo largo de esta
descripcidn se incorporan de este modo con
referencia en la presente. Sin embargo, no se
admite de manera expresa que ninguno de los
documentos incorporados como referencia en la
presente enseflan o describen la presente invenciédn.

En tanto que se han ilustrado y descrito
modalidades particulares de la presente invencidn,
serd obvio para aquellos expertos en la técnica que
se pueden hacer varios <cambios y modificaciones
deferentes sin que se parten del espiritu y el
alcance de la invencidn. Se propone cubrir en las
reivindicaciones anexas todos estos cambios Y
modificaciones que estén dentro del alcance de la

invencion.,

1
137
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REIVINDICACIONES

1. Una estructura flexible, absorbente,
caracterizada porque comprende fibras de almidédn,

seudo-termoplésticas.

2. La estructura de conformidad con la
reivindicacién 1, caracterizada porque las fibras de
almiddn tienen un tamano que varia desde

aproximadamente 0.01 dtex hasta aproximadamente 135

e e e ey

dtex.

3. La estructura de conformidad <con 1la
reivindicacidén 1, caracterizada porque la estructura
tiene una resistencia a la traccién, en seco,

promedio, geométrica gque varia desde aproximadamente
—

10 g/cm hasta aproximadamente 1200 g/cm, una

resistencia a la traccidén, en humedo, promedio,
geomeétrica, inicial que varia desde aproximadamente
2 g/cm hasta aproximadamente 400 g/cm, y una

resistencia a la traccién, en huimedo, decailda,

promedio, geométrica que varia desde aproximadamente

0 g/cm hasta aproximadamente 20 g/cm.

4., La estructura de conformidad con la

reivindicacién 1, caracterizada porque la -estructura
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tiene un peso base que varia desde 10 g/m2 hasta

aproximadamente 450 g/m°.

P
P

e

5. La estructura de conformidad con la
reivindicacidn 1, caracterizada porque, ademés
comprende un plastificante seleccionado a partir del

grupo que consiste de sorbitol monosacaridos,

)39

disacaridos, glicerol, alcohol polivinilico, y

polietilenglicol, en donde el plastificante
comprende, en base al peso total y la estructura
desde aproximadamente 5 % en peso hasta

aproximadamente 70 % en peso.

—————

6. La estructura de conformidad con 1la
reivindicacion 1, caracterizada porque, ademés
comprende agentes de reticulacidén seleccionados a
partir del grupo gue consiste de, resinas de
poliamida-epiclorhidrina, resinas de urea-
formaldehido, resinas de poliacrilamida glioxilada,
resinas de melamina-formaldehido, resina de
polietilenimina, resina Caldas 10, resina CoBond
1000, en donde 1los agentes de reticulacién estan
presentes en cantidades gue varian desde

o]

aproximadamente 0.1 % en peso hasta aproximadamente

—~——

10 % en pesd en base al peso total de la estructura.
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7. La estructura de conformidad con la
reivindicacién 1, caracterizada porgue la estructura
tiene una absorbencia que varia desde
aproximadamente 1 Jagua/Jestructura seca hasta

e e e e = 2 e

aproximadamente 15 gagua/gestructura seca »

e

8. La estructura de conformidad con 1la
reivindicacidén 1, caracterizada porque la estructura
tiene una flexibilidad total que varia desde

aproximadamente 1.0 g/cm hasta aproximadamente 75
Do e

—
g/cm.

9. Una estructura que comprende fibras de
almidon, seudo-termopléasticas en donde las fibras

tiene una {Tg de al menos aproximadamente -30°C y la
N\ TS

estructura tiene una resistencia a la traccidén, en
humedo, decaida, promedio, geométrica que varia

desde aproximadamente O g/cm hasta aproximadamente

20 g/cm en donde estas fibras tienen un tamano que

varia desde aproximadamente 0.01 dtex hasta

aproximadamente 135 dtex.

J—

e -

10. Una estructura absorbente que comprende

uno o mas pliegos, caracterizada porque al menos un

(2
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pliego comprende fibras de almiddn seudo-

termoplésticas, y en donde al menos un pliego tiene

un peso base que varia desde aproximadamente 10 g/m

hasta aproximadamente 100 g/cm®, una GMDT que varia

/

desde aproximadamente 40 g/cm hasta aproximadamente
e
475 g/cm, una densidad aparente que varia desde

aproximadamente 0.04 g/cm’®  hasta aproximadamente
roximedaments

0.12 g/cm’, y una GMWT inicial que varia desde

aproximadamente 2 g/cm hasta aproximadamente 200

s oo

Tt e e it——

g/cm.
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RESUMEN DE LA INVENCION

humedas y similares.

absorbente,
almidédn.

natural

Se produce una estructura
flexible que comprende fibras- de
almidén que se presenta de manera

5 presencia de agua, plastificantes y otros

aditivos
se extruyen en forma fundida y se une

para formar estructuras flexibles, absorbentes,

productos

baja densidad. Las estructuras exhiben propiedades
que corresponden a aquellas de 1los
10 papel de consumidor tal como toallas de papel,

de bano, pafiuelos faciales, servilletas, toallitas

(HF
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EXTRACTO PARA PUBLICACION

SOLICITUD DE PATENTE DE INVENCION

DELEGATURA DE PROPIEDAD INDUSTRIAL

{21) No. SOLICITUD: (51) INT.CL.: C07

(22) FECHA DE
PRESENTACION: {71) SOLICITANTE: HUMATRO CORPORATION
domiciliada en Nueva York, Nueva Yorl, US.A.

(30) PRIORIDAD: si

{(31) No. DE SOLICITUD: 09/264401 (72} INVENTORES: LARRY NEIL MACKEY ( Fairfield,
Ohio, E.U.A); JAMES DANIEL MILLER LL {(Cincinnati, Chio
E.UAY; MARK RYAN RICHARDS ( Middletown, Ohio,E.U.A)
JOHN GERALD MICHAEL (Cincinnati, Ohio, E.U.A.); DAVID

{32) FECHA DE _ DAVID WILLIAM CABELL {Cincinnati,Ohio, E.U.A.}; VALERIE

PRESENTACION: Marzo 8, 1999 ANN RAILEY (Florence, Kentucky).

* Segn lo establecido en los articulos 4 ter def convenio de paris, y
16 del C.C. los inventores renuncian expresamente al derecho de ser
mencionados en la patente y, por lo tanto, solicitan que sas nombres no sean
publicados en Ia Gaceta de Propiedad Industrial.

(33) PAIS: ESTADOS UNIDOS DE AMERICA. {74) APODERADO: JIMENA ESCOBAR URIBE

(54 TuLo: ESTRUCTURA ABSORBENTE, FLEXIBLE QUE COMPRENDE FIBRAS DE ALMIDON,

La presente invencién se refiere a proveer una estructura absorbente, flexible que comprende fibras de
almidén. El almiddén que se presenta de manera natural en la presencia de agua, plastificantes y otros
aditivos se extruyen en forma fundida y se une por hilado para formar estructuras flexibles,
absorbentes, de baja densidad. Las estructuras exhiben propiedades que comresponden a aquellas de
Js productos de papel de consumidor tal como toallas de papel, papel de baio, pafuelos faciales,
servilletas, toallitas hiumedas y similares.

(57) RESUMEN:
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DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

PRIMER EXAMEN DE FORMA RLYD
20
EXPEDIENTE 00-016913 : 20@“05—00\
Practicado el examen juridico de acuerdo con lo establecido en el art. 21 de Ia Decisién .

344 se determiné que esta solicitud de Patente de invencion:

SI[ ] NO[x] NO APLICABLE [ ] Presentd los poderes necesarios en
forma correcta (Decision 344, art. 14-a).

SI[ ] NO[x] NO APLICABLE[ ] Acredits, en forma correcta, la
existencia y representacién de la persona juridica solicitante
(art. 14-c de la Decision 344; literal g) del art. 4 del Decreto
117/94).

Si[x] NO|[ 1] NO APLICABLE [ ] Presentd, en forma correcta el
comprobante de pago por la tasa de presentacion establecida
(art. 13-f de la Decision 344 y la Resolucion 02 del 4 de enero
del 2000 ).

Si{x ] NO[ 1 EXTEMPORANEAMENTE [ ] Reivindico prioridad, dentro del
plazo y de acuerdo con lo previsto en el Articulo 4 del
Convenio de Paris.

SI[ ] NO[x] NO APLICABLE [ ] Presentd copia, certificada su
conformidad por la Administracién que recibié la solicitud de la
cual reivindica prioridad, al momento de radicar la solicitud
nacional.

SI[ ] NO[x] NO APLICABLE [ ] Presenté la traduccién del capitulo
reivindicatorio de la solicitud de la cual se reivindica prioridad
(Art. 4, D-3 Convenio de Paris; Concepto: 5 de enero de 1999
S.L.C.).

SI[ ] NO[x] CUMPLE LOS REQUISITOS JURIDICOS

OBSERVACIONES JURIDICAS CONVENIO DE PARIS: En todo caso, debera presentar
copia certificada su conformidad por la Administracion que recibié la solicitud de la cual
reivindica prioridad, en cualquier momento dentro del plazo de tres (3) meses,
contados a partir de la fecha de depdsito de la solicitud posterior. La omision de esta
formalidad implicara la perdida del derecho de prioridad.

En consecuencia, se conceptiia que esta solicitud:

SI[ ] NO[x ] Se ajustaalos aspectos FORMALES indicados en la Decision
344 y por tanto,
SI[ ] NO[x ] Se recomienda PUBLICAR el extracto correspondiente.

Santafé de Bogota, D.C.,9 de marzo del 2000.

EXAMINADOR JURIDICO: Cadigo 202002

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2-3-4
Fax 281 3125
Santafé de Bogota, D.C. - Colombia




DIVISION NUEVAS CREACIONES

PRIMER EXAMEN DE FORMA

RADICACION N° 00 - 16813
, ' aik
CONCEPTO TECNICO N° ¥

Clasificaciéon Internacional de Patentes: Aetl L \%/25

Practicado el examen de acuerdo a lo establecido en el Art. 21 de la Decision 344 se determiné que esta
solicitud de Patente de Invencion:

sI1d NOD Contiene la identificacidn correcta del inventor (Art.8, Art.13-a).

sI D/NO 0 Contiene la identificacidn correcta del solicitante (Articulo 13-a).

SI@NoQ Contiene el resumen con el objeto y finalidad de la invencién en forma correcta (Art.13-e).

SIONOQ Contiene el titulo o nombre de la invencién en forma correcta (Art.13b).

SIQ NOH Contiene la descripcién clara y completa de la invencion (Art.13-c).

SIQ NO& Contiene los dibujos correctos (Art.14-¢ junto con el literal d) de! Art. 4 del Dto. 117 del 94).

SIU NO® Contiene las unidades de medida en el sistema exigido (Art.14-c junto con el Decreto 3464 del
26 de diciembre de 1980).

SIO NO@p Contiene una o mds reivindicaciones, en forma correcta, que precisen la materia para la cual se
solicita la proteccion mediante la patente (Art.13-d).

SIO NO®R Contiene el extracto de acuerdo con el literal ¢) del articulo 4 del Dto. 117 /94,

SIQ NO® Contiene el arte final del dibujo caracteristico de acuerdo con el literal c)del articulo 4y
el articulo 27 del Dto. 117 /94.

SIO NoAm Contiene la tarjeta del Archivo Temdtico [formato P-104] en forma correcta (Art.14-c junto
con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 /94).

sI G/ NO O Contiene la tarjeta del Archivo de Propietarios [formato P-105] en forma correcta (Art.14-¢

junto con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 /94).

SIO NO®B CUMPLE LOS REQUISITOS TECNICOS

OBSERVACIONES Y OTROS: SI@'NOQ ver hoja(s) anexa(s)

Santa Fe de Bogotd, D. €., 24 &= marze o =000 .

EXAMINADOR TECNICO
202003




DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
1 er EXAMEN DE FORMA

EXPEDIENTE N° 00-16913

CONCEPTO TECNICO N° A611L15/28

Las siguientes son observaciones que se desprenden del primer examen de forma:
1. Capitulo reivindicatorio.

1.1. Palabras como “... aproximadamente...” o “... alrededor de...” 0 “... una cantidad efectiva...” no
deben ser empleadas en el capitulo reivindicatorio porque generan ambigiiedad. Las reivindicaciones
deben ser claras y precisas.

Debe anexarse nuevo capitulo reivindicatorio completo y con las correcciones pedidas.

2.Los dibujos no se encuentran presentados de acuerdo a lo establecido en el Decreto Reglamentario
117 de 1 994. Deben presentarse en original, en tinta negra indeleble, en tamaiio oficio y siguiendo las
normas del dibujo técnico. Ademas, no deben tener ninguna palabra en inglés.

3. Anexar copia de la figura caracteristica en papel fotografico o mantequilla en tamafios de 12 cm * 12
cm (duplicado) y 6 cm * 6 cm.

4. Las unidades de medida deben estar de acuerdo al Sistema Internacional lo mismo que sus
abreviaturas. Se debe tener especial precaucion en no confundir las unidades gramos (referidas a
gramos masa que si pertenecen al Sistema Internacional) y sus unidades derivadas, con las unidades
gramos fuerza y sus unidades derivadas que son diferentes de las primeras y son empleadas para fuerza
y no pertenecen al Sistema Internacional; por lo mismo, Kg/em? no sirve como unidad de presion.

Los psi, libras, etc. tampoco pertenecen al Sistema.

5. Las formulas que se encuenfran en folios como el 55, 56 y otros, son totalmente ilegibles por fo que
deben reemplazarse los respectivos folios con las formulas correctamente escritas.

Examinador técnico de Patentes
202003
24 de marzo de 2000
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EXPEDIENTE 00-016913 4D
AUTO 0670 20082

LA JEFE DE LA DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
DISPONE

ARTICULO PRIMERO: Reconocer personeria al doctor o0, como apoderado del
solicitante, en los términos y para los efectos del poder conferido

ARTICULO SEGUNDO: Conforme lo establece el articulo 22 de la Decision 344 de la
Comision del Acuerdo de Cartagena, requiérese al solicitante, para que dentro del plazo
de treinta (30) dias habiles siguientes a la fecha de notificacion del auto, presente
respuesta a las observaciones o complemente los antecedentes sefialados en el examen
de forma.

ARTICULO TERCERO: Notificar por estado el presente auto, advirtiendo que contra el no
procede recurso alguno en la via gubernativa.

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE .
Dado en Santafé de Bogota D.C., a los 2 8 WAR 2000

LA JEFE DE LA PIVISION DE NUEVAS CREACIONES,

ALIX CARMENZA CESPEDES DE VERGEL

NOTIFICADO POR ESTADO

Santafé de Bogota D'C'3 0 Hom %} notificado por anotacién en estado de esta misma
fecha.

VENCIMIENTO NOTIFICACION ESTADO
SOLICITO PRORROGA TERMINO Sl NO

VENCIMIENTO TERMINO PRORROGA

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2-3-4
Fax 281 3125
Santafé de Bogot4, D.C. - Colombia




