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PATENTE DE INVENCION
a favor de:
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Heister Imcius & Brining,
de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (M) - Hoechst (Repiblica
Federal Alemana), por:
"PROCEDIMIENTO PARA EIL ESTIRAMIENTO DE HILOS DB POLIESTERES LINBALFES
SINTETTICOS".

Memoris, descrintiva

Yo se han dado a conocer muchos nrocedimientos nara el estiramiento
de hilos mintéticos. Corrientemente, el estiramiento de los hilos se ve—
rifica entre rodillos o pares de rodillos cuya velocidad circunferencial
difiere en proporcién al estiramiento deseado, ¥En ello, los hilos nueden
ser estirados en frio o calentados también antes del estiramiento, o du—
rante el mismo, a elevadas temneraturas. El calentamiento de los hilos
puede verificarse a su vez de distintas memeras. Asi, por ejemplo, el ca-~
lentamiento de hilos de noliésteres puede verificarse en uns corriente
de gas oaliente, sobre cuerpos fijos de calentamiento o sobre rodillos
calientes., EL uniforme calentamiento de los hilos pars estirer es de esen
cial importancia para la oblencién de hilos de buena calidad, especialw

mente cuando, oon wna operacién de rdpido estiremiento, intervienen velo-
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cidades de las bobinas superiores a 100 m/minuto. Ademés de un unifor-
me calentamiento, una buena calidad del hilo requiere un tratamiento de~
licado del hilo durante la entera operacién de estiramiento.

51 el calentamiento del hilo sin estirar se verifica sobre una es-
piga fija de calentamiento, también el didmetro de ésta es decisivo pa—
ra le calidad del hilo acabado., En efecto, si se elige un pequefio did-
metro, no todos los capilares individuales del hilo estdn suficientemen-
te oalentados al empezar el estiramiento, lo cual conduce a ls presen-—
cia de cortos trozos no estirados de los capilares individuales y, por
tanto, & wn designal estiramiento del hile. Si, por el contrariu, se eliw
ge wn didmetro demasiado grande, empieza un desplazamiento ds la zona de
estiramiento sobrs la espige de calentamiento, lo oual produce grandes
ogeilaciones de la tensidn de estiramiento y, por tanto, un desisual es-
tiramiento del hilo. Ahora bien, unos hilos estirados de menera me uni-
forme revelan una gran diferencis de su capacidad de fefiido, lo enal re-
duce grandemente el valor de empleo de los hilos,

Tambidn e he vronuesto ya calentar el hilo arrolléndolo varias ve-
ces alrededor de un cuerro plano de calentamiento y estifdndolo a con-
tinvacién sobre unz delrada esnign fija calentada. De este modo, se im-
pide el desnlagamiento de la zona de estiramiento y se obtiene unz mer-
cancia susceptible de un tefiido wniforme. El inconveniente de este nro-
cedimiento congiste sin embarso en que, debido a rodear los hilos la es~-
pigae delgada, sus capilares experimentan con frecuencia roturas.

Para el calentamiento delicado del hilo amin estirar, pueden también
emnlearse eilindros accionados, calentados en combinacidén con espigas o
rodillos regulables. Los cilindros entonces, en general, llevan arrolla-
do el hileo tantas veces cuantas es necesario vara evitar que el hilo res—
bale sobre ellos. Con este sistema, sin embargo, no se consiguen gino ve-
locidades de estiramiento antieconémicamente bajag, si no se euieren acen-
tar considerables cambios de la tensién de estiramiento, con los innon-
venientes ya mencionados.

Ahora bien, se ha hecho el sorprendente descubrimiento de que se
eviton los inconvenientes descritos y pueden obtenerse hiles estiradon
mwniformemente de polidsteres lineales sintéticos, y especialmente de
tereftalato de rolietileno, si se calientan los hilos min estirar sobre
o entre cilindros cuyos digmetros aumentan en wn 0,5 - 54, ¥ nreferible-

mente del 2%, en la direccién del mimero creciente de las vueltas del hi-
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lo, calentdndose los hilos durante 1 ~ 5 secundes, en estado précticamen~
4e libre de tensién, a temperaturas de 80 -~ 1502 C. y estirdndose a con-
4inuacién de menera en si cononida. Por el procedimiento de la invencién
ge calientan los hilos de noliéster antes de su estiramiento, durante 1 -
5 segundos, a una temperatura comprendida entre 80 y 1502 0., es dgcir
mgs alld de su nunto de transicién de segundo orden. Pebide a esté inten—
so calentamiento de los hilos més alld de su temperatura de trarsiecién

de semndo orden, estos Wltimos se alarman debido al conocido pumento del
coeficiente térmico de dilatacifn nor encims de la temperatura de transi-
cién de segundo orden (Holzmiiller y Altenburg, “"Physik der Kunststoffe!,
Akedemie Verlag, Berlin, 1961, pdz. 458). El calentamiento de lo= hilos
se verifica sobre o entre un par de rodillos de los que uno cuando menos
es accionado y que estdn rodeados varias veces nor los hilos. Puva calenw
tar los hilos, los rodillos pueden estar calentados o entre elloz puede
encontrarse dispuesto un cuerno de calentamiento,

Graciag a la forma cénica de los cilindros empleados, es decir al
ammento del didmetro de los cilindros en el sentido del aumento del ni-
mero de vueltas del hilo, queda compensado el cambio de longitud del hi-
lo, es decir cque el hilo que se ha alargado rodea un cilindro cuyo didme-
4ro es mayor que en el lugar de la vuelta anterior, con 1o cual se evita
todo deslizamiento del hilo sobre el cilindro. los cilindros que tienen
que satisfacer esta condicién pueden ser obnicos por comnlefo o incluso
también parcialmente, o itener un didmetro que aumenta por escalones. El
aumento del didmetro depende de la temperatura del hilo y del alargamien-
o del hilo que la acompafia. El aumento tiene que ser superior al 0,5% en
la entera longitud del cilindro y ser vreferiblemente del 2% aproximada-
mente. Los aumentos de didmetro superiores al 5% no son necesarios con
los alargamientos que se observen en logs hilos de poliéster en el campo
de temperatura reivindicado.

He sido absolutamente sorprendente comprobar que, por el calenta-
miento segin el procedimiento de la invencidn, cambian las propiedades
de los hilos no estirados. El cambio se manifiesta de forma tal que,
después de este tratamiento, es posible, en contraposicién al procedi-
miento haste aqui conocido, estirar uniformemente los hilos menos de
3,5 veces, y por ejemplo al doble de su longitud primitiva. Ademds, la
tensién de estiramiento me hace uniforme, de modo que también a una ele—

vada velocidad de estiramiento se obtienen hilos que muestran una gran
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S8i se observan los capilares de un hilo sin tratar en el microsco-
pio de polarizacién con ayude de un compensador de Bersk, se encuentran
en muchos capilares wnos isocrdmatas deformados asimétricamente. 8i se
observan los mismos capilares despuds de calentarse antes del estira-
miento, seglin el procedimiento de la presente invencidn, no se encuen-
tran ya sino isocrématas simétricos.

Por lo tanto, el precalentamiento por el procedimiento de la in-
vencién provoca una uniformizacién ¥y mejora de la capacidad de estira-
miento del hilo sin estirar. Este hecho es demostrado con claridad por
las siguientes propiedades del hilot Si se anuda un hilo de hilado obie-
nido por uno de los procedimientos hasta agui corrientes con un hilo sin
estirar tratado preliminarmente segin la invencidn y de iguval ti%alo y
se tensan ambos hilos en frio, serd siempre el Wltimo hilo mencionado
el que se estrecha primero y que se sstira también primeramente an frio.

Aun cunando el hilo de polidster experimenta por el calentamiento
seglin el procedimiento de la invencién wuns mejora de sus propiedades
de estiramiento, sin embargoe no se produce ni un cambio digno de nota
de su grado de cristalinidad ni de su grado de orientacién.

Bl nrocedimientc segin la invencidn es empleado preferiblemente
vara el estiramiento de hilos de tereftalato de polietileno como los
téenicamente mis importantes, vero por este procedimiento muede también
verificarse el estiramiento de hilos de poliésteres 8el dcido tereftsd-
lico con 1,4-dimetilolciclohexano, o de copoliésteres del &cido te-
reftdlico y del dcido isoftdlico, o de olros copoliésteres.

Tz temneratura y el tiemno de permemencia cada vez convenientes du-
rante el nrecalentamiento dependen del fin de empleo del hilo acghado,
Asi, ror ejemplo, ha resultado conveniente estirar hilos de sron resis-
tencia de tereftalato de polietileno a temperaturas comprendidas entra
80 y 952 C., es decir sdlo aprox. 10 —~ 202 C. por encimz de su tempera~
tura de transicién de segunde orden, mientras que los hilog de sran
alargamiento de rotura son estirados preferiblemente a temperaturas com-
prendidas entre 110 y 1302 C.

Para los hilos que tienen que ser empleados para fines textiles r
que tienen que tener una resistencia especifica de aprox. 4 - § g/den.,
combinada con un alargamiento de rotura de hasta el 30% y un encorimien—

0 térmico a 2002 ¢. de aprox. 18%, se ha comprobado que son adecuadas
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temperaturas de 115 - 1352 C. El hilo asi estirado revela ya un grado de
origtalinidad tan elevado que nuede ser empleado sin obra fijaeidn para
michos fines de empleo., Beta Altima ventaja es esencial para el bobinado
de hilos a gran velocidad, ya que un cilindro calentado que cira a un ele~
vado nimerc de rotaciones, tal como el emnleado rara la fijacidén, nuede
ser mantenido muy dif{cilmente sobre temreraturas constantes. Se supegg
egta dificultad preczlentando y estirande »or el ~rocedimiento de ls in-
vencién, sezin el cual el hilo es calentade a la veloeidad relativumente
haja de entrada, que hace sunerflno un calentamiento del digrositive de
traceidn sizuiente con fines de fijacién,

Bl wrocedimiento sesmin la invencién ofrece, ademds, la ventaia de
mue al sacarse el hilo calentado de los rodilles con fines de estiramien—
to puede renuncisrse s una esniga varticularmente deleada que, zn ostros
casos, sirve para fijar el punto de estiramiento, perc que provoca a menude
roturas de los capilares. Resrecho a ello se ha comnrobado que el estira-
miento se verifica uniformemente tambidn sin smrleo de la esnima,

Ademés, segin el rrocedimisnto de la invensién, el salentamiento ¥
el estiramiento del hilo mueden verificarze 2 velonidndes tan granﬁes
que el hilo, inmedintamente desomds del hilade, vuede mer nalentado a
temneratura de estiremiento y, a2 continuacidn, ser estirado, sin tenerlo
que bobinar previamente otra vez., Bl bobinado definitivo del hilo estirado
puede verificarse s velocidades comprendidas entre 1000 y 4000 m/hin.

Se explica mds detalladamente el nrocedimiento de la invencién con
referencia al adjunto dibujo. Lo Fip, 1 es mwma vigte lateral r la Tieg, 2
es una vigta en plents de un disrositivo de estiramiento. El hilo sin
estirar va primero sobre un cilindro escalonzdo 1 ne calenfado, aceionado
nor 1 motor, lo rodea de la menera que nnuede verse en la Fis, 1, nama
luego gchre un cuernc nlano calentado 2 y hacia un cilindro escalonado
gin calentar 3, no accionado. Bl primer escaldn de los dos cilindros es-
celonados 1 y 3 es parcislmente cénico. Bl hilo pasa varias veces alre-
dedor de estos dos cilindros eserlonadeg T y 3 v sobre el cuerno pleno
calentado, calentdndose y alarsindose. Su camhio de longitud es compen~
sado nor el creciente didmetro de los cllindros escalonados 1 y 3 en sn
narte cénica. Una vez que el hilo ha adquirido la temmeraturs del cuer-
po plano oalentado 2, no se produce ninglin alarssmiento ulterior y el
hilo, después de la dlbtima vuelts sobre el primer escaldn de los ciline

dros 1 y 3 y del cuerpo nlano oalentado, rodea un rodille fijoe calen~
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tado 4, de 60 mm. de didmetro, sobre el que me arrolla 1% veces, Desde
alli, es conducido al segundo escaldén de los cilindros escalonados 1 r
3 y estirado vor estos cilindros que giran a velooidad circunferencial,
més grande. Bl hilo rodea varias veces la segunda mitad de los cilindres
escalonados 1 ¥ 3, rara impedir todo deslizamiento.

Tos ejemplos siguientes describen distintas formas de ejecucién del
procedimiento de la invencidn.

RBiemnlo 1

Se funde tereftalato de polietileno secado, de una viscosidad esne-
cifioa de 860 (medida en wna solucién al 1% en una mezola de fenol/tetra
cloroetano 3:2 a 202 C) en un dispositivo de extrusién y se extruye nor
mna tobera con 200 perforaciones, de una temperatura de 2902 C., a razén
de 163 g/min. Después de recorrer una altura de cafda de aprox. 4 m, el
haz de hilos es provisto de preparacién de la manera corriente y rodaa a
continuacidén 16 veces, en forma de 8, un par de cilindros calentades a
85¢ C., Ios cilindros tienen una velocidad circunferencial de 240 m/minu—
to. Su didmetro inicial es de 190 mm y va aumentando en la direccién de
las crecientes vueltas del hilo en aprox. 4% en 198 mm. Los ejes de los
cilindros forman entre si un dngulo de aprox. 112, de lo cual resulia
la distancia necesaria de las distintas vueltas entre si, Bl intervalo
de tiempo entre la entrada de un punto del hilo en el par de eilindros y
su salida del mismo es de anrox. 5 sepundos.

Después de salir del par de cilindros, el hilo esx estirado de mane-
ra en si conccida, mediante vares de cilindros que vienen a continvacién,
en dos grados de estiramiento hasta 6,0 veces su longitud primitiva, ¥ es
bobinado a continuacién.

Los hilos asi obtenidos, de 1000 den., revelan vna resistannia de mis
de 7 g/den. con un alargamiento de rotura de 10-15% y son adecuados nara
la fabricacién de redes pare pescar, cinburones de seguridad, ete.
Contraejemnlo:

3i, en lugar de los oilindros cénicos, se emplean de maners hasta
aqui conocida cilindros cilindricos en igualdad de otras condiciones, el
movimientn del hilo schre log mismos es tan irreesular que no es nogibla
erfiramiento vniforme alsuno. Si se rodean con el hilo aprox. 5 venes ag-—
tor cilindros, el movimiento del hile resulta regular, pero la tensién de

estiramiento oscila fanto que se producen a menude roturas eanilares,
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enredos y roturas del hilo.
Eiemplo 2

Se emplean la misma materia nrima, las mismas condiciones de hilado
¥ el mismo equipo de estiramiento del Bjemnle 1. Bl par de cilindres de
calentamiento tiene wne temneratura de 1102 C. ¥y wna velonidad circunfe~
rencial de 500 m/minmte. Fetos cilindros estén rodsados 17 veces como se
he. desorito, a continuacidn so estivs el hile hasta 2 veces sn lenesitud
7 ge bebina a 1000 m/minnto,

Bl hilo as{ obtenido tiene una resistencia de anror. 1,5 g/den., aon
m alargamiento ds rotura ds 1504, y revela unz vniforme capaoidad'de te—~
fiido. Con tales hiles meden fabricerse sinturones de sesuridad de vma
capacidad nligtica de absorcién ds trabajo marticularmente elevads.
Contraeiemnlo:

81 no me emrlean estos cilindros odénicos, o me emnlea wn ntfmero de
vueltas inferior en isualdad de otras condiciones, se obtiene uwu hilo que
ectd estirado plisticoments en alaunes tromos ¥ en otres trozos de mane-
T8 orientada, ¥y que nor tante revela cscilaciones tan prandes de sus pro-
piedades textiles y de tefiido que resulta inutilizable.

Ejemplo 3

Unos hilos hilados de tereftalato de polietileno db-ﬁnauvisoosidad
especifica de 790, de un titule de 153, conmbituidos ror 25 capilares in-
dividuales, son estirados en las condicicnes sigmientes en el disnositi-

vo de estiramiento deserite en el Wjemnle 1.

Muestra Vel, de Temp. de  Nimero de Vel, en los miformidad de

entrada log cil, vuelias cil. de est. tefiido
en los 2 C. m. /min.
cil.cal.
m/min.
a 422 s 9 1 49C mala
b 422 105 16 1 490 huena.
o 422 110 9 1 490 miy buenn
a 400 120 9 1 490 muy buena

El tiemno de permznencia de los hilos sobre los cilindros de calenta-
miento es, en el caso b, de 2,7 segundos, y en ¢l caso ¢ de 1,5 secundos.

Unos tiempos de permenencia y wunas femreraturag méz elevadas producen en
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igusldad de relacidn de estiromiento menores resisfencias y mayrores alnr.
somientos. Pars obtener buenas propiedades textiles bajo la condieién 1,
tiene que elevarse la relacién de estiramiento. Empieza entonces el fend-
meno ye mencionado de cristalizacién, que hace supérflua toda fijncién

desmuée del esbiramiento.

Liemnlo 4

Vediante el dispogitivo representado en el adjunto dibujo, se eg-
tira un hile hilado ein estirer que es idéntico con el hilo descrite en
e) Bjemplo 3. fncima y debajo del cuerpo de calentamiento 2 hay wos
cilindros esecalonados cuyos primeros escalones son parcialmente céni-
cos en 1n 2%. El cuerno de calentamiento 2 es recorride nor wn limui-
do y calentado asi a 1202. Fl hilo rodea 10 veces el cuerpo de valen—
tamiento 2 ¥ los nrimeros escalones de los c¢ilindros 1 y 3. Bl rodi-
1llo calentado siguiente, fijo, sobre el cual se ejecuta el estiramien-—
%o del hilo, nrovocs con su efecto de frenado una mds fdecil anlica-
0ién del hilo. Este rodillo estsd calentado tombién a 1202 C. y tie-
ne un difmetro de 60 mm., Si se estira el hile tratade de la menera
indicada, en los segundos escalones de log cilindros 1 y 3, hastia
3,5 veces su longitud nrimitiva y se saca con una velocidad de =alida
de 530 m/min., el mismo revels buenas propiedades textiles y de te~
fiido.

Bsta solicitud corresponde a la presentada en Alemanis el 31 de
Diciembre de 1.964 bajo el mimero F 44 850 VIIa/29a, se acoge a2 los
heneficios del articule 51 del vigente Estatuto de la Propiedad In-—
dugtrial y del artfculo 42 del Convenio de la Unidn.

REIVINDICACIONES

1), Procedimiento para el estiremiento uniforme de hilos de nolids-
teres lineales sintéticom, y esvecialmenie de tereftalato de nolieti~
leno, caracterizado nor caslentarse los hilos sin estirar schre o en-
tre cilindros cuyos didmetros aumentan en mde del 0,5% en la direc—
cién de su crecisnte rodeo por el hilo, calentdndose los hilos duran—
te 1 = 5§ segundos, en estado précticamente exento de tensién, a tem-
veraturas comprendidas entre 80 y 1508, estirdndose a continuacién de
manera en 8l conocida.



2). PROCEDIMIENTO PARA EL ESTIRAMIENTO DE HILOS DE POLIESTERES LINEALES
SINTETICOS.

Egta Memoria consta de nueve hojas foliadas y mecanografiadas por
un sélo lade de sus caras.,

Madrid, 28 de Diciembre de Jr965
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