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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
4 e
PATENTE DE INVENCION
formulada el 5 de Julio de 1.966, con el nimero 328.715
| en
EsPANA
por VEINTE aiios
a nombre de TEIJIN LIMITED; entidad Jjaponesa, establecida
en 1, Umeda, Kita-ku, Osaka, Japbn, por:
"UN METODO DE"FABRICAR FILAMENTOS COMPUESTOS RIZADOS"

] Esta invencidn se refiere a la fabricacidbdn de
filamentos compuestos rizables, ¥, mids particularmente, a
filamentos compuestos rizables en los que al menos dos
componentes diferentes de polimeros de poliésteres de te-
reftalato de etileno glicol estdn dispuestos éxcéntrica-
mente v en Intima adherencia entre si a lo largo de toda

la longitud de los filamentos.
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Con la expresibn "poliéster de teréftalato’'de
e}ilend,glicol", como se empléa;en la Memoria, se quiere
indicar un poliéster del que al menos un 80% molar es te-
reftalato de etiXeno glicol. Los firamenﬁés continuosg o
cdrtados:de:poliéster;de~tereftalatOfde.etilenOAglicoln
tienen exceIentesfpropiedades mecénicas, resistencia a
los productos quimices y propie&ades:de.resisténcia al la
vado y al desgaste en comparacibén con los filamentos y
lag fibras naturales, pefo ha habido una gran demanda-de
pnoductoagen'fofma de materiales textiles tejidos o en
forma de,ééneros de:pgnto que tengén un. tacto excelente. y
una buena retentividad del calor. Si se desarrollan fila=-
mentos de pdliéster que tengan volumen y un buen tacto,
es obvio que serfn mﬁsAntiiiiablea.

Con este fin, se hen hecho. hasta ahora inten~

tos de. dar a los filamentos: ondulaciones o rizados meclni

'coé;por medio de una caja de empaquetado, para mejorar su

tacto y su retentividad del. calor. Pero estos rizos estén
expuestos a desaparecer incluso por la accién-@e.una lige
ra tensibn, y son de aifféil reestructuracidn, incluso
por medio de un nuevo tratamiento por calor en estado re-
lajadb. Por lo tanto, el dar el-rizado.mecﬁnicOss6lo.tie-
ne como. resultado:- el. que los filamentos se hacén hilables,
pero no conduce. a la mejora del tacta;j la ietentividad.
del calor de. los materiales textiles., '

Se han propuesto‘otrds métodos, segfin los cua
les: dos o;mésvpolimeros formadores de fibras-se’extrujen
o extrusionan gimulténeamente.a trévés de: una hilera de;
tal modo que pueden disponerse:excéhtricamente.en la sec~

¢idn transversal de los filamentos, Y se unen para formar
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filamentosAcompuéstos, entre cuyos cbmponentes hay dife-
rencia en contraccibdn por el calor, y cada uno de los com
ponentes se contrae en grado diferente por medio.delhda-
lor, con 1o que se forman rizos helicoidales: reversibles.
Los filamentos compuestos convencionales se
componen en su mayorfa de viscosa, fibras acrflicas y de
poliamida como componente principal, y como.filaméntos
compuestos formados. de poliésteres unidos. entre s{, sola-
mente se ha intentado hacer una combinacibn de su hbmopo-
limero.y copolimero. La combinacién de poliésteres hasta
ahora propuesta, en la que hay diferencias en la contrag-
qi6n por el calor, tiene el problema de: 1la adherencia de
los componentes entre s8{, o no es satisfactoria en lo que
respecta a la solidez. y la estabilidad térmica de los ri-
z0s, aun cuando hay una cantidad sbundante de rizos, Por
esta razbn, lbs rizos de los filamentos cortados obteni-
dos & partir de tales filamentos compuestos de poliéste-
res. desaparecen, o disminuyen notablemente, durante la

operacidén del hilado, o se contraen en una operacién de

‘fijado o estabilizado. por calor, lo que afecta desfavora-~

blemente é1~tacto.de.los materiales textiles tejidos, y
expone. a los articulos tejidos a tener un tacto rigido.

| Con esta invencién se pretende proporcionar
filamentos compuestos de poliéster, de buena calidad y
libres. de tales defectos.

Seglin 1a presente invencidn, se proporcionan
filamentos compuestos rizables en los que ai ﬁenos:ﬁqs
componentes diferentes de polfimeros de poliﬁsteres:de.ée-
reftalato de etileno glicol estén dispuestos excéntrica-

mente y en fntima adherencia entre sf a lo largo de toda
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la longitud de: los filamentos, siendo al menos uno de d4i-

chos componentes un poliéster ramificado de tereftalato
de etileno glicol, modificado quimicamente con al menos
un agente de ramificacién de cadena que tiene de 3 a 6
gruéos funcionales formadores de &ster. ..

Para producir un poIiéstér ramificado de teref
talato de etileno glicol, modificado quimicamente, que es
uno de. los componentes de los filamentos compuestos de la
presente invencibn, se emplea al menos un cbmpuestO'rep:g
sentado por ia férmula genéral.A-(B)n (en la que B es un
grupo funcional formador de &ster, n es un nfmero. entero
de. 53 a 6, y A es un radical orgénico), como compuesto. pa-
ra formar enlapee.ramificadbs:e enlaces reticulados (é~e§
te compuesto. se le denominarf en adelante en la Memoria
agente de ramificacibn). Para ser empleados como este com
puesto: son adecuados el pentaeritritol, dipentaeritritol,
glicerina, sorbitol, trimetiloletano, trimetilolpropano,
trimetilolbutano, trimetilolhexano, l,3,5-trimétilolbencg
no, 1,3,5-tripropilolbenceno, 1,3,5-tributilolbenceno,
1,2,6-hexanotriol, 2,2,6,5-tetrametiloloiclohexanol, &ci-

‘do hemimelitico, &cido trimelftico, fcido trimésico, &ci-

do prenitico, écidé melofénico, &cido piromelftico, &cido
melf{tico, y los derivad;s funcionales de &stos, por ejem-
pio los &steres con un alcohol alifftico tal como los ale
coholes met{lico, etflico y propiiico,=o los ésteres de

fenoles. aromfiticos; o el ééidq S-hidroxiisoftflico, &cido
4-hidroxiisoftllico, &cido 2,5-dihidroxiisoft&lico, feido
2,5-dihidroxitereftélico, y los derivados funcionales de
&stos, por ejemplgflos ésteres con un alcohol.alifﬁtico;

tal como: el alcohol metflico, etflico y propflico, o los’

-4 -
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ésteres. de fenoles aromfticos. EEEBZé,v;ueden emplearse
compuestos orgénicos polifuncionales sintetizados por el
método de la sintesis orglnica, o los compuestos deriva-
dos de los compuestos anteriormente enumerad9s. ”

| La cantidad de cualquiera de estos agentes de
ramificacibén que ha de copolimerizarse con un poliéster
ramificado de tereftalato de etileno glicol varfa segfin
el tipo de los grupos funcionales formadores de &ster del
compuesto, pero. preferiblemente ha de estar.en el interva
lo. dado por las fbérmulas siguientes. Es decir, el limite

superior (% en moles) de: la cantidad sustancialmente copo

limerizada es 9,6 x f(%:i) ,_basado en el componente
fcido total, y el 1imite inferior (% en moles) es 0,8 x
1 « En la férmula, f es el ntmero de grupos funcio
nales: formadores de &ster de un sgente de ramificacibm, y
es: un nimero. entero. de 3 a 6.

Si como. agente de remificacién se emplea, por
ejemplo, trimetiloletano que tiene tres grupos funcionales
formadores: de éster, es preferible que sea incorporado. en
la cadena de polimero de poliéster ramificado en una can-
tidad de;0;267 a 3,2% en mbles, basada en el componente
&cido total. Por el,éontrario, cuandofse.emplea pentaeri-~
tritol. que tiené‘m.grupos.funcionales.formadores de 8ster,
es:préferiblé—que se incorpore en una cantidad de 0,1 a
1,2% en moles,.basada en el componente &cido total. Si la
cantidad del agente de ramificacidén es menor que dicho: 1f
mite inferior, no pueden obtenerse filamentos compuestos
que sean satisfactoriamente rizables.. Si, Jjuntamente con
el agente de ramificacidn, se emplea un agente de termina

cién (o telomerizante), como se menciona més adelante, es

-5 -
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‘posible incorporar el agente de ramificacién en una pro-

porcibn que sobrepase dicho limite superior, pero si la
cantidad del agente de ramificacibén es sustancialmente ma
yor que el limite.superior citado, es: muy diffcil hiiar '
en estado:fundido po1iésteres:ramificados.

El agentemde ramificaci6n puede afiadirse a un
sistema de polimerizacidn antes de que finalice una reac-
c¢ibn de polimerizacién pars preparar poliésteres ramifica

dos, pero. es preferible que sgea afiadido a un sistema de.

" reaccién de intercambio. de &ésteres, juntamente con un com

ponente inicial de glicol de etileno y un componente ini-

cial de ‘acido tereftflico. En cuanto a la cantidad de

agente de ramificacibén que ha de incorporarse: a una cade-—
na de polfmero, varfa segfin el tipo de agente de ramifica
cibn, esto. es, su volatilidad, el impedimento estérico. de
éusygruﬁos funcionales, o. las: condiciones para la'produc-
cibn del polfmero, y es necesario: elegir una cantidad de
adicibn y un método de adicibn teniendo en cuenta estos
puntos.,

Es ventaaoso que el poliéster ramificado ten-
ga una viscosidad reducidas: ( 71 — /c) de 0,64 a 0,99, y
preferiblemente de. 0,64 a 0,88, La viscosidad reducids,
tal. y como. se. emplea en la presente Memoria descriptiva y
en lasjreivindicaciones, es. una viscosidad reducida medi-

da con respecto a su disolucibn en orto-clorofenol, al

1,2% en peso, a 352C, Los filamentos compuestos obtenidos

‘a partir de un poliéstér ramificado que tiene una viscosi

dad reducida sustancialmente inferior a 0,64 no son satis
factorios en cuanto a su aptitud para ser rizados, y tie~

nen una deficiente resistencia a la formacién de bolitas.,
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Por el contrario, un poliéster ramificado que tiene una
viscosidad reducida que.sobrepasa- el li{mite superior cita
do es diffcil de hilar en estado fundido, independiente-
mente de la temperatura de hilado..

Los poliésteres de cadena ramificada pueden
modificarse quimicamenﬁe con una combinacidn del agente
de ramificacibén citado y al menos un agente de termine-
cibn que tiene un grupo funcionsl formedor de &ster. Este
agente de terminaci6n ha de satisfacer preferiblemente
las siguientes condiciones: ,

A (1) No ha de volatilizarse demasiado bajo. las con-
diciones de polimerizacidn.
(2) Ha de tener.buéna estabilided térmica
(3) Ha de tener buena solubilidad en el poliéster.
(4) No- ha de perjudicar a la calidad del poliéster.

Ejemplos especificos del agente de termina-
c¢ién son el Acido orto-benzoil-benzoico, el &cido benzoi-~
co, &cido difenil-4-carboxflico, &cido p-bencil-oxibenzoi
co, fcido p-fenilbenzoico, &cido p-fenoxietoxibenzoico,
8cido naftaleno;2-carboxilico, fcido. estefrico, p-carboxi
fenilbencenosulfonato, §cido difenilsulfona-4-carboxflico,
p-fenilfenol, o-cloro-p-fenilfenol, y los derivados fun-—
cionales de estos productos, por ejemplo. los ésteres con -
un alcohol aliffitico tal como los alcoholes met{lico, etf
lico y propflico, o los &steres de fenol.

La cantidad de tal agente de terminacibdn que
tiene un grupo funcional formador de éster que ha de in-
corporarse al tereftalato.de polietileno varfa seghn 1la
cantidad de dicho agente de ramificacidn que ha de copoli

merizarse. sustancialmente, y el nfimero de grupos funciona

-7 -
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les formadores de éster del agenﬁé*aétllgificacién, pero

la cantidad (M, en moles %) de este compuesto monofuncio-

‘nal que ha de copolimerizarse sustancialmente, basada en

el componente &cido total, estd limitada por el intervalo
representado por la férmula siguiente, teniendo en cuenta
la cantidad de agente de ramificacidén que ha de copolime~

rizarse sustancialmente y el nfimero de grupos funcionales:

NSMEN £ (£-2) x 10~ mzé‘a '

(en la que N significa un tanto por ciemto en moles del
agente de ramificacifn que ha de copolimerizarse sustan-

- cialmente, basado en el compuesto: fcido. total, y £ es el

nfimero deé grupos funcionales formadores de &ster del agen
te de ramificacibn).

Cuando se éopolimeniza, por ejemplo, pentaeri

tritol que tiene 4 grupos funcionsles formadores de &ster,

en una cantidad de. 0,4% en.moles,,basada en el componente
écid0=total.ée poliéster, una cantidad adecuada del agen-
te.mbnofuncional.de.terminécién, por ej. fcido benzoico,
que ha de,copolimerizarse sustancialmente.en el poliéster,
es de 0,4 a 2,2% en moles, basada en el componente fcido
total, | - | |

La ventaja del empleo conjunto de al menos un
agente de teﬁminacién es. la prevencibén de un problema tal
coma el del. acodamiento y la rotura del hilo en el momen-
to del hilasdo, y_la producci§n de un material que tiene
rizos uniformes. Pero la incorporacién del agente de ter-
minacibén en una cantidad que sobrepase el l{mite superior
citado debe evitarse, ya que no puede conducir a la conse.

cucidn de una aptitud para el rizadozsétisfactoria.

-8 =



3

10

25

30

al menos un agente de ramificacibn y una cantidad adecua~ ,
da de al menos un agente de terminacién, tienen un conte-
nido de grupos hidroxilos terminales menor que los modifi
cados con al menos un agente de ramificacibén solamente, y
tienen mucho mejor estabilidad en estadd fundido bajo pre
8ién atmosférica.

Como poliéster de tereftalato de etileno gli~
col, otro componegteadeglos filamentos compuestos de la
presente invencibn, pueden emplearse, con buenos resulta-
dos, los que se usan ordinariemente en la fabricacibn de
fibras y filamentos. El poliéster de tereftalato de etilg
no glicolvpuede:éer,fereftalato de polietileno. o terefta-
lato de polietileno modificado com un tercer componente en
una cantidad inferior a 20% en moles. Como. compuesto. que
ha de: copolimerizarse: en este tereftalato de polietileno
copolimerizado, puede emplearse al menos un compuesto se-~
leccionado de los fcidos dibdsicos y oxibcidos tales como
el écldo adfpico, &cido sebécico, fcido 1softélico, &cido
difenilsulfonadicarboxflico, &cido difenildicarboxflico,
fcido naftaleno. dicarboxflico y &cido oxibenzoico. Como
glicol, puede: emplearse al menos un compuesto.selecciqnado
ehtfé, por ejemplo, trimetileno. glicol, propileno glicol,
ciclohexanodimetanol y neopentino glicol,

Los filamentos compuestos de esta invenqi6n;.
pueden produéirse fundiendo individualmente al menos dos
polfimeros diferentes entre sf de poliésteres de tereftala .
to. de étileno glicol, al menos uno de los cuales es el po.
liéster ramificado. anteriormente mencionado, e hilando

los poliésteres asf{ fundidos segfin el método. conocido

-9 -
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per se, para formar as{ filamentos compuestos que se com-
ponen de estos poliésteres, y en 1los que al menos dos com
poneﬁtes,estén dispuestos, a lo. largo: de toda la longitud
de: los filamentos, excéntricamenté ¥y en intima adherencia
entre. s, en una relacién o disposicién de uno al lado.
del otro o uno en el interior del otro. Es preferible que
cada uno. de. los componentes del poliéster se elija de mo-
do que pueda noﬁhaber‘demasiada diferencis en la viscosi-
dad en estado fundido: entre los componentes.

Los filsmentos compuestos de la presente in-
vencibn desarrollan una cantidad:satisfactoria de rizos
quitando. 1a tensidn despubs del estirado, sin necesidad
de un tratamiento adicional. Se supone que esto es: debi=-
do al hecho de que un componente del poliéster de cadena
ramificada tiene mayor grado de recuperacién, a partir
delnestado‘de alargamiento én una operaqiﬁh de estirado,
que el otro:cqmédnente.del poliéster,.ge:ha comprobado
que para conseguir buenas propiedades de rizado, un fila-
ment0~compuesto no estirado ha de tener una relacibén méxi
ma de estirado. de 2,8 a 4,0..La mfxima relacién de estira
do. significa la: méxima relacibén de estiredo a la que el
filamento: puede estirarse a gna'velocidad de 100 m/sg., -
en égua a QOQG; En la Tabla A.siguiente se muestra una
proporcién sparente de rizado de una muestra obtenida es-
tirando un filamento compuesto. de dos componenteé no esti
rado. (tereftalato de polietileno modificado con pentaeritri
toi/tereftalatp.de.polietileno) que tiene una relﬁcién mg
xima de estifado.indibada, ¥ la de una muestra en estado

relajado durante 20 minutos a 1409C,.

- 10 -
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TABLA A

MAXIMA RELACION DE ESTIRADO Y RIZADO

Tanto por ciento de;rizaGO;porcenta-
Jje. crimp aparente

M8x. relacién Inmediatamente. Después de un tratamien-

de estirado después del es=~ to. por calor durante 20
tirado minutos a 1402C
4,35 4,8 3,4
4,0 ‘ 6,7 8,5
3,8 | 15,2 14,9
3,5 16,2 15,8
343 19,0 : 18,5
3,0 ’ 18,6 17,3
2,7 26,5 - 0 (solidificado)

Como: se deduce de la Tabla A, un filamento
compuesto no estirado que tiene una méxima relacidn de es
tirado mayor de aproximadamente 4,0 produce rizos deficien
tes. Se cree que esto es debido a una diferencia pequeiia
entre la recuperacién del alargamiento. entre los componen
tes. De acuerdo. con la Tabla A, se observa claramente qﬁe
los filamentos compuestos nO'estibados que tienen una re-
lacibén de estirado méxima inferior a 2,8 desarrollan ri-
zos notables inmediatamente despuﬁs del estirado, pero
los rizos son de. estabilidad térmica deficiente.

La méxima relacidn de estirado de un filamento
compuesto. na estirado depende del tipo de cada uno de los
componentes y de. las. condiciones de hilado. La Tabla B si
guiente es un ejempla:de.la«mﬁxima relaciﬁn de estirado
de cada filamento componente aislado que ha sido hilado a

partir de cada uno de los componentes, en las mismas con-

-1l -
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diciones que las empleadas para un filamento compuesto de

dos componentes (tereftalato de polietileno modificado con’
pentaeritritol/tereftalato de polietileno) con una méxima

relacibén de estirado indicada.
TABLA B

Maxima relacibén de estirado de un filamento compuesto y
de sus componentes

Méx. relacibén de MAx. relacibédn de Méx. relacidn de es-
estirado del sis- estirado del com tirado del tereftala

tema compuesto ponente de\terdz to de polietileno mo
talato de polie- dific. con pentaeri-
tileno tritol
4,18 5,03 ' 3,16
3,68 ' 4,53 | 2,87
3a05 i 3984 2’36

Como puede verse, la mixima relacibén de esti--
rado del filamento compuesto es considerablemente mayor
que la del filamento componente aislado hilado a partir
del cbmponente de poliéster ramificado. Se ha comprobado
que cuando el filamento compuesto de esta invencién se es
tira para que aparezcan rizos, es preferible estirarlo a
una relacidn de estirado situada en el intervalo entre la
méxima relacién de estirado del componente de poliéster
ramificado y la méxima.felacién de estirado.del‘fiiamento
compuesto, Si la relacién de estirado es sustancialmente
iﬁferior a la méxima relacibn de eétirado del componente
de poliéster remificado, la estabilidad térmica de los ri
z0s obtenidos es muy deficiente. Es muy sorprendente'el
hecho de que, efectuando el estirado de los filamentos

compuestos de la presente invencidn a una relacibén de es-

- 12 -
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tirado sustancialmente més alva que‘1a4ﬁ£xima relacibn de
estirado de uno de sus componentes (el poliéster ramifica
do), pueden hacerse aparecer rizos excelentes.
El estiramiento para hacer que gparezcan ri-
208 én el filamento compuesto puede llevarse a cabo en una
etapa o dos etapas, o en mds etapas.

A Los filamentos rizados‘asi obtenidos pueden
tratarse por calor (a 60 - 1809°C, y preferiblemente a

70-1502C) en un estado relajado, para dar estabilidad di-
mensional a los filamentos. Los filamentos pueden cdrtar—

10
se en trozos largos antes o después del tratamiento por ca
lor.
Segin otro método para la produccibén de fila-
mentos cortadoé rizados a partir de filamentos compuestos,
los filamentos compuestos se estiran, se tratan por calor
en estado relajado, se les da un rizado mecénico por me-~
dio de una caja de empaquetemiento, por ejemplo, y se cor
tan en las longitudes deseadas. Los filamentos cortados
obtenidos por este método tienen rizos en los que se com-

binan entre si los rizos de dos dimensiones dados por me-~
dio del rizado mecédnico y los rizos tridimensionales da-

dos por medio de la presente invencidn.
Sin embargo, pueden obtenerse filamentos cor-

tados que tienen una excelente hilabilidad estirando los
filaementos compuestos de la presente invencidén, déndoles
rizos de dos dimensiones por medios mecénicos, traténdo-

25
los por calor, y cortdndolos en las longitudes de fibra

deseadas., Los filamentos cortados asi obtenidos tienen ri
z0s de dos dimensiones causados mecénicamente, y una exce
lente hilabilidad. Cuando se tratan momenténeamente por

30
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calor materiales textiles tejidos hechos de estos filamen

tos cortados, desaparecen o disminuyen los rizos de dos

‘dimensiones, y, en su lugar, aparecen en los materiales

- textiles lbs rizos de tres dimensiones segin la presente

invencidn.

Como los filamentos compuestos de la presente
invencibén se componen de tereftalatos de etileno glicol,
la adherencia.entre los componentes es muy buena, ¥y no
pueden separarse‘cada‘uno de los filamentos componentes
sin romper los filamentos. Los filamentos compuestos esti
rados tienen una excelente resistencia a los productos
quimicos, tienen las propiedades de resistencia al lavado
y al desgaéte ¥y las propiedades ﬁecénicas de los filamen-

tos de tereftalato de polietileno; Yy son de superior elas

ticidad y recuperacidn eldstica. Los filamentos compues-

tos rizados de la presente invencidn tienen rizos resis-
tentes a las solicitaciones mecénicas y a las solicitacip
nes térmicas tales como el termo~fijado o estabilizacidn

por calor, y pueden dar materiasles textiles vbluminosos

’que tienen un tacto vivo y suave,'y retéentividad del ca-

lor.

Método' de medida

Para medir los rizos, se ilevan a cabo ensayos
con respecto al nﬁhero de rizos, tanto por ciento aparen-
te de rizado, tanto por ciento de rizado residual, y elag
ticidad del rizo. En cada uno de ellos se determind un va
lor medio de los'pesultados de 30 ensayos, hasta la prime
ra cifra decimal. ‘ '

El nimero de rizos se expresa por el nlmero

- 14 -
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de rizos que existen a lo largo de una distancia de 25 mm,

de un filamento cuando se somete a una tensibén inicial de
S mg. | |

El tanto por ciento de rizado se calcula por
medio de la férmula siguiente, después de medir la longi-
tud l1 (cuando se aplica dicha tensién inicial) y la lon-
gitud 12 (cuando los rizos se extienden sometiéndolos a

una carga de 50 mg por denier durante un minuto):
. 1 - l
2 1

1l
2
Para medir la firmeza de los rizos, se deter-

Tanto por ciento de rizado =

minan el tanto por ciento de rizado residual y la elasti-
cidad del rizo. |

Si la longitud del filamento, cuasndo estd so-
metido,a la tengién inicial, es 11, la longitud cuando se
somete.a una carga'de 50 mg/a durante un minuto, después
de quitar la carga inicial, es 12, ¥ la longitud cuando
se somete a la tensién inicial, un minuto después de qui-
tar la carga de 50 mg/d, es 13, se tienen las siguientes
fébrmulas:

Tanto por ciento de rizado residual

o 1
(%) = —Ee—2 x 100

o 1, -1
Elasticidad del rizo (%) = x 100
1, =4

Ademds, para saber el grado de fatiga de los
filamentos bajo una carga grande, se mide la firmeza o 80
lidezvdel rizado. Se sometenlfilamentos de un tanto por .
ciento aparente de rizado conocido a una carga'de 1,5 g/d

durante 30 minutos, y, después de quitar la carga, se de-

=15 -

x 100
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termina de nuevo el tanto por ciento de rizado. La firme-
za del rizado se calcula en términos de tanto por ciento,
dividiendo el tanto por ciento de rizado determinado en-

tre el tanto por ciento de rizado original.

Ejemplo 1

Tereftalato de polietileno con una viscosidad
reducida de 0,88 y tereftalato de polietileno que conte-
nia 0;42% en'moles de pentaeritritol y con una viscosidad
reducida de 0,74, se extruyeron a través de boquillas de
hilado (o hileras) del tipo yuxtapuesto, en cantidades

iguales, ¥y a 290°C, para fabricar filamentos compuestos.

- Los filamentos compuestos no estirados obtenidos se estira

‘ron a 902C hasta 3,0 veces su longitud original y se rela

jaron para formar filamentos rizados. Los filamentos riza
dos se trataron por calqr durante 25 minutos en aire a
14596.en un estado relajado. En la Tabla 1 siguiente se
dan las propiedades de los filamentos rizados estirados
(I), de los filamentos rizados estabilizados por calor
(II), los filamentos convencionales de tereftalato de po-
lietileno (III) con una viscosidad reducida de 0,78, ri-
zados mecédnicamente por medio de una caja de empaqueta-
miento, y los filamentos rizados'(IV) obtenidos estirando
por'hilado y tratando por Calor‘fereftalato de polietile-

no con una viscosidad reducida de 0,78, y tereftalato de

‘polietileno copolimerizado con 10% en moles de Acido isof

télico, con una viscosidad reducida de 0,80, bajo las mig

mas condiciones que las mencionadas anteriormente.

- 16 -
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Generalmente, los materiales textiles tejidos,
durante su operacidn de tejido, se estabilizan por el ca-

lor a 1802C, pero en este momento es necesario que la con
traccidn por calor del material a 1802C sea inferior al
5%. Si el material tiene una contracciédn por calor supe-
rior a ésta, los materiales textiles tejidos finales lle-~

gan a tener un tacto rigido. Como los filamentos compues-

tos de la presente invencibén no tienen sino una pequefia
10

R
-

fluctuacidn en el tanto por ciento de contraccibdn y en el

L
[ EON

{3
&

.
G

>

i
{s o W

nlmero de rizos, es posible obtener a partir de estos fi-

sos que tienen un tacto excelente.

lamentos compuestos materiales textiles tejidos volumino-

Ejemplos 2-6
$I15 Se fundieron a 2909C tereftalato de polietile
:wgb no y tereftalato de polietileno modificado con 0,2% en
r$‘ moles de pentaeritritol, que tenian viscosidades reduci-
“géﬂ das variables. La masa fundida se hild con el empleo de
o&ilao

boquillas de hilado del tipo de yuxtapuesto, para formar
filamentos compuestos. El tiempo durante el cual la masa
. fundida permanece en el aparato de hilado es de 20 minu-

25

tos de valor medio. Es decir, la mayor parte del polimero
sale de la boquilla de hilado 20 minutos después de haber

fundido. ILa boquilla de hilado tiene 60 orificios con un
didmetro de 0,3 mm. La cantidad de polimero extruido es-

20

de 50 g., y la velocidad de recogida de los filamentos era

de 750 m/min. Los filamentos no estirados obtenidos se es

tiraron a la mdxima relacidn de estirado con el empleo de

una espiga o mandril a 902C. La velocidad de recogida des
pueé del estirado era de 100 m/min.

- 18 -
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Los filamentos estirados citados se trataron
por calor durante 30 minutos a 1502C en aire, en un esta-
do relajado. En la Tabla 2 siguiente se dan otras condi-

ciones para la produccidn de los filamentos, y las propie

dades de los mismos.
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En la muestra del ejemplo N2 2 anterior no
aparecen rizos ni ain después de un estirado y relajamien
to. En las Nos. 3 y 5 aparecen rizos inmediatamente, y se

mantienen en estado relajado después del estirado.

Ejemplos 7 - 8

En las mismas condiciones que las empleadas
en el Ejemplo 2, se pfepararon filamentos compuestos (Ne
7) de tereftalato de polietiléno y de tereftalato de po-
lietileno modificado con 0,07% en moles de pentaeritritol,
ambos con una visdosidad reducida de 0,85, y filamentos
compuestos (No 8) de tereftalato de polietileno con una vis
cosidad reducida de 0,88 y tereftalato de polietileno mo-
dificado con 0,1% en moles de pentaeritritol, con una vis
cosidad reducida de 0,85. En la siguiente Tabla 3 se dan
otras condiciones para la produccién de los filamentos ob

tenidos, y las propiedades de los mismos.
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Ejemplo 9

En las mismas condiciones que las empleadas en
el Ejemplb 2, se prepararon filamentos compuestos (A) he-
chos de.tereftaiato de polietileno con una viscosidad re-
ducida de 0,84 y tereftalato de polietileno modificado
con 1% en moles de pentaeritritol, con una viscosidad re-
ducida de 0,69, y filamentos compuestos (B) hechos de te-
reftalato de polietileno con una viscosidad reducida de
1,02 y tereftalato de polietileno copolimerizado con 1,3%
en moles de pentaeritritol. -

Los filamentos (4) eran hilables a una tempera
tura de la hilera de 300°C, y podian estirarse a una rela
cibén de estirado de 3,0, Los filamentos tenian un tanto
por ciento de rizado de 5,8%, una tenacidad de 2,1 g/d, ¥
un alargamiento de 23%. Por el contrario, los filamgntos
(B) no pudieron hilarse én filamentos ni aun elevando 15 ;
temperatura de hilado hasta 3202C, y los filamentos ex-

truidos eran como varillas sélidas, y no se pudieron enro

llar.

Ejemplo 10

Se fundieron individualmente tereftalato de
polietileno con una viscosidad reducida de 0,89 y terefta
lato de polietileno modificado con un 0,4% en moles de
pentaeritritol, y que tenia una viscosidad reducida de
0,73, y las masas fundidas se extrujeron juntamente a tra
vés de boquillaé de tipo yuxtapuesto, para formar filamen
tos compuestos, a una temperatura de la hilera de 295¢C.
La boquilla tenia 60 orificios con un didmetro de 0,25 mm.

La velocidad de recogida de los filamentos hilados era de

- a3 -
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1000 m/min., y la finura total de 1los filamentos-después

de la recogida era de 540 denier. Los filamentos se esti-

raron después hasta 3,2 veces la longitud original, em-
pleando una espiga caliente a 802C. Inmediatamente, se
trataron por calor bajo tensidnm,  sobre una placa caliente

a 150°C. Los filamentos obtenidos tenian va un tanto por

ciento de rizado del 19%, pero para darles estabilidad di

mensional, se trataron de nuevo/por calor en estado relaja
do, durante 20 minutos en aire a 145eC, Como resultado,
los filamentos llegaron a tener un tanto por ciento delnl
zado de 15,5%, una tenacidad de 2,6 g/d y un alargamiento
de 23%. |

Ejemplo 11

Tereftalato de polietileno, copolimerizado
con diez % en moles de &cido 4,4'-difenildicarboxilico y
con una ﬁiscosidad redudida de 0,84, y tereftalato de po-
lietileno copolimerizado con 1,5.% en moles de trimetilo=--
letano, con una viscosidad reducida de 0,73; se hilaron a
2952C de 1la misma manera que en el Ejemplo 1, y los fila-
mentos no estirados 6btenidos se estiraron a 90°C hasta
2,9 veces su longitud original. Los filamentos estirados
se trataron después por calor en estado relajado, en aire,
durante 25 minutos y a 1502C. Los filamentos rizados obte
nidos tenian un‘tanto por ciento de rizado de 13,5%, un
tanto por ciento de rizado residual de 12,8%, una elasti-
cidad del rizo de 91,0%, un ntmero de rizos de 9,8 por
25 mm., y una firmeza del rizado 25%. Después de tratar-

los por calor durante 10 minutos a 1802C, tenian un nime-

~ro de rizos de 8,9 por 25 mm. y un tanto por ciento de

- 24 -
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contraccién de 0,8%.

Ejemplo 12

Tereftalato de polietileno con una viscosidad
reducida de 0,84, y tereftalato dé polietileno modificado
con 0,3% en moles de &cido piromelitico y 0,5% en moles
de 4cido trimelitico, y con una viscosidad reducida de
0,75 se hilaron, se estiraron y se trataron por calor en
las mismas condicionés que las empleadas en el Ejemplo 1.
Los filamentos rizados resultantes tenfan un tanto por
ciento de rizado de 14,8%, un tanto por ciento de rijza-
do residual de 13,5%, una elasticidad del rizo de 94,5%,
un nimero de rizos de 10,2 por 25 mm., y una consistencia
del rizado de 26,5%. Cuando se trataron por calor en aire
seco a 1802C durante iO minutos, tenian un nimero de ri-

zos de 10,0 por 25 mm., .y un tanto por ciento de contrac-

cibn de 1,1%.

Ejemplo 13

Tereftalato de polietileno copolimerizado con
5% en moles de Acido isoftélico y que tenfa una viscosidad
reducida de 0,89, y tereftalato de polietileno modificado
con 2,3% en moles de &cido 5-hidroxiisoffélico, Yy con una
viscosidad reducida de 0,74, se hilaron, se estiraron, y
se trataron por calor de la misma manera que enAel Ejemplo
1. Los filamentos rizadds obtenidos tenian un tanto por
ciento de rizado de 9,8%, un tanto por ciento de rizado
residual de 10,7%, una elasticidad del rizado de 90,7%,
un nimero de rizos de 9,5 por 25 mm., y una firmeza del

rizado de 26,7%. Después de haber sido tratados por calor

- 25 -
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con aire seco a 1809C durante 10 minutos, llegaron a te-
ner un nimero de rizos de 9,2 por 25 mm., y un tanto por

ciento de contraccidn de 1,6%.

Ejemplo 14

Una cantidad igual de cada uno de los materia
les siguientes: tereftalato de polietileno con una visco-
sidad reducida de 0,85 y tereftalato de polietileno modi-

ficado con 0,20% en moles de pentaeritritol y 1,00% en mo

les de 4cido difenil-4-carboxilico, y con una viscosidad

reducida de 0,66 (siendo la cantidad de grupos terminales
de 100 equiv&lentes/lOGAg.) se extruyd a través de boqui-
llas de tipo yuxtapuesto péra fabricar filaméntos compues
tos. Los filamentos no estirados obtenidos se estiraron a
909C hasta 3,0 veces su longitud original, y se trataron

por calor en estado relajado durante 25 minutos en aire a

-1452C, con lo que se obtuvieron filamentos rizados que te

nian las siguientes propiedades:

TABLA 4

Tanto por cientojdé rizado (%) 15,7

Tanto por ciento de rizado residual (%) 14,1

Elastiéidad del rizado (%) 90’3,

Nimero de rizos (por 25 mm, ) 12,3

Firmeza del rizado (%) 27,5
* Némero de rizos despues de un tratamiento tér-

mico en estado relajado a 1802C (por 25 mm.) 12,5

Tanto por cientb de contracéién después de un

tratamiento por calor en‘estado relajado a 1,5

1802 (%)

En este Ejemplo, la aptitud para la manipula

- 26 -
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éién durante el hilado fue excelente, y el acodamiento no
tuvo lugar en un intervalo de 48 horas a partir del co~
mienzo de hilado.

Piezas de ensayo obtenidas llevando a cabo el
hilado en las mismas condiciones y tomando muestras con
ciertos intervalos de tiempo, se estiraron y se trataron
por calor de la misma manera que se ha indicado anterior-
mente. Los filamentos rizados obtenidos (20 lotes) tenian
un tanto por ciento de rizado superior a 15,7. El tanto
por ciento medid de rizado de los filamentos rizados era
de 15,9, y el orden del tanto por ciento de rizado era de
2,0.

Por el contrario, cuando se empled un polime-

ro que no contenia ningin compuesto monofuncional, el aco

damiento tuvo lugar en 8 horas a partir del comienzo del
hilado, y la recogida de los filamentos fue imposible.
Piezas de ensayo obtenidas llevando a cabo el hilado du-
rante un largo periodo de tiempo bajo las mismas condicio
nes y tomando muestras con ciertos intervalos de tiempo,
se estiraron y se trataron por calor en las mismas condi-
ciones, para formar filamentos rizados. Cuando no se afa-
dié un compuesto monofuncional, cinco de cada veinte lo-
tés de los filamentos rizados tenian un tanto por ciento
de rizado -inferior a 15,7. El tanto por ciento medio de

rizado fue de 14,1, y el orden del tanto por ciento de Ti

zado era de.9,7.

Ejemplo 15

Tereftalato de polietileno modificado con 5%

en moles de 4cido isoftdlico y con una viscosidad reduci-

- 27 -
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da de 0,75, y tereftalato de polietileno modificado con
0,31% en moles de pentaeritritol y 0,98% en moles de &ci-
do p-benciloxibénzoico, ¥y con una viscosidad reducida de
0,65 (siendo la cantidad de grupos terminales 118 equiva-
lentes/lO6 g.), se hilaron a 2952C bajo condicionés igua-
les a las empleadas en el Ejemplo i para fabricar filamen
tos compuestos. Los filamentos compuestos no estirados ob
tenidos se estiraron a 902C hasta 3,5 veces su longitud
original, y se calentaron a 140°C durante 25 minutos en
aire, en un estado relajado. Los filamentos rizados asi
obtenidos tenian un tanto por ciento de rizado de 14,6%,
un tanto por ciento de rizado residual de 13;0%, una elag
ticidad del rizado de 91,2%, un nfimero de rizos de 11,5
por 25 mm,., y una firmeza del rizado de 26,3%%. Cuando se
calentaron en aire seco a 1802C durante 10 minutos, llega
ron a tener un ndmero dé rizos de 10,1 por 25 mm. y un tan

to por ciento delcontrac¢i6n de 1,6%.

Eﬁémplo 16

| Tereftalato de polietileno copolimerizado con
10% en moles de &cido 2,6-naftalenodicarboxilico Y con una
viscosidad reducida de 0,85, y tereftalato de polietileno
Yy tereftalato de polietileno modificado con 1,3% en moles
de 4cido S5-hidroxiisoftilico ¥y 1,5% en moles de 4cido al-
fa-naftilacético,,y‘con una viscosidad reducida de 0,74,

se hilaron a 2959C bajo condiciones iguales a las del

- Ejemplo 1. Los filamentos compuestos no estirados resultans=

tes se estiraron a 902C hasta 3,2 veces su Iongitud origi
nal y se trataron por calor en aire a 1502C durante 25 mi

nutos en un estado relajado. Los filamentos rizados obte-
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nidos tenian un tanto por ciento de rlzédo de 1%,2%, un
tanto por ciento de rizado residual de 12,5%, una elasti-
cidad del rizado de 93,1%, un nfmero de rizos de 11,3 por
25 mm., y una flrmeza del rizado.de 29,9%. Cuandd’sé tra-
taron por calor en aire seco a 1802C dUrahte 10 minutos,
llegaron a tener un hﬁmero de rizos de lO 8 pof 25 mm. y
un tanto por ciénto de contrac016n de O 9%.

La presente solicitud que corresponde a la
presehtadé.en el Japbn, el & de Julio de 1.965, bajo el
nfmero 40.746/65; 7 de Julio de 1.965, nfmero 40.686/65 ¥
4 de Diciembretde,1.965,.nﬁmero 74.504/65, se acoge a los
beneficios'del-articulo~51 del vigente Estatuto sobre Pro

piedad Industrial.

N O T &

Los puntos de‘invéncién propia y nueva que'se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en.Espaﬁé, por‘VEINTE afios, son los si-
guientes:’

| l.--Un metodo de fabrlcar fllamentos compues-
tos rizados que comprende fundlr al menos dos pollesteres
diferentes de tereftalato de etlleno gllcol 1nd1v1dualmen

te, formandolos en - fllamentos compuestos en los cuales al

menos dos de dlchos componentes de poliester estén dls-

. puestos excentrlcamente ¥ en intima adherencia entre si a

1o largo de toda la 1ong1tud de los fllamentos, ¥y estirar

_ 29 -
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los fllamentos compuestos, caracterizado porque al menos
uno de dichos componentes es un poliester ramificado de
tereftalatb de etileno glicol Quimicamente‘modificado con
al menos un.agente de ramificacidn que tiene de 3 a 6 gru
pos funcionales_fbrmadoreé.de éstef. '

' 2.- Un método de acuerdo con la reivindica-
cidén 1, en el cual'se~disponen por lo menos dos componen-
tes difefentes de poliestefes ﬁe tereftaléfo de etileno
glicol poliméricoﬁexcéntricaménﬁé ¥ en intima adherencia
entre si a lo 1a'rgo de tc}da la longitud de los filamentos,
siendo al menos uno de dichos oomponentes un poliester po
1imero de tereftalato de etileno glicol ramificado quimi-
camente modlflcado con al menos un agente de ramificacidn
qué'tiéne de 3 a 6 grupos funcionales-forﬁadores.de éster.

, | 3.- Un método de acuerdo con la reivindica-
cibdn 1, en- el cual dicho poliester ramificado contiene en
su molecula un res1duo de agente de ram1f10ac1on en una
cantidad, basada en el componente &cido total de -?%423—
—?%%%575 moles % (en donde f representan el nume;o
de grupos fun01onales formadores de éster en el,agente de
ram1f10a01on y es un numero entero de 5 a6). |

;'4 - Un metodo de aouerdo con . la re1v1ndlcac1on

1, en el cual dlcho pollester ramlflcado tlene una visco-

81dad_redu01da de 0,64 a 0,99 antes del hilado.

'5 - Uh metodo de acuerdo con la re1v1ndlca016n
1, en el cual se dlsponen por lo menos dos componentes di
ferentes de pollesteres pollmeros de tereftalato de etile

no glicol excentrlcamente Yy en intima adherencla entre si

-a lo largo de toda la longltud de los fllamentos, siendo

al menos uno‘de-dlchos cqmponentes en pollester pollmero

- 30 -
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remificado de tereftalato de etlleno gllcol'quimlcamente

modlflcado con al menos un agente de ramificacién que tie

'ne de 3 a 6 grupos funclonales formadores de éster, conte

nlendo dlChO pollester ramlflcado en su molecula un resi-

duo de . agente de ramlflcacién en una cantidad, basada en

el componente de acldo total, ~Qé f?f?Z) a f?;éé)
moles % (donde £ representa el ntmero de grupos funciona-
les formadores_de éster en,el~agente de.ramlflca01on ¥y es
un niimero enfero de 3 a'6) y que tiene una viscosidad re-
ducida de 0,64 a 0,99.§n£esidel nilado.

6.- Un método de acuerdo con la reivindica-

-¢cibn 5, en el que los filamentos tienen una relacidn de

estiradptiéxima &e 2,8 a 4,0.

7.-.Un método de acuerdo con la reivindica-

cibén 1, en el cual se disponen por lo menos dos componen-

tesfdiferentesAde poliesterés polimeros de tereftalato de
etileho gliédljexcéntricamente y en intima a&herencia en-
tre si é'lo 1argd de todé ia'lonpitud de los filémentos,
31endo por 1o MeNnos ‘uno - de dichos componentes un polies-
ter pollmero ramlflcado de tereftalato de etileno glicol
modificado qulmlcamente con., al menos un agente de ramifi-

cacibn que tlene de 3 a6 grupos funcionales formadores

de ester ¥ al menos un agente de termlna01on gue tiene un

grupo’ fun01onal formador de ester, estando ‘la cantldad

" del agente de term1nac1on oontenldo en la molécula de di-

cho poliéSter ramlflcado en la gama expresada por la f6r—

= .
N
A

N £(£-2) x 10 - —LN(£=-2)
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(donde M representa un porcentaje molar, basado en el com

ponente de 4cido total, de un residuo de agente de termi-
nacién contenido en la molécula de dicho poliester ramifi
cado, ﬁ répresenta unAporcentgjé molar, basado en el com-
ponenﬁe dcido total, de residuo de agente de ramificacidn

contenido en la molécula de poliester ramificado, y f re-

. presenta el nimero de los grupos funcionales formadores de

éster de dicho agente de ramificacién y es un nfmero ente
ro de 3 a 6). '

8.- Un método de acuerdo con la reivindica-
cidn 7, en el cﬁal dicho poliester ramificado contiene en
su molécula un residuo de agénte de ramificacibn en una
cantidad, basada en él componente &cido de —0.8

£(£-2)

-?%?QET— moles % en la molécula (donde f muestra el nime

"r0 de grupos funcionales formadores de éster del agente

de ramificacién y es un ndmero entero de 3 a 6).
9.- Un método de acuerdo con la reivindicacidn

7, en el cual dicho poliéster ramificado tiene una visco-

s1dad redu01da de 0,64 a 0,99 antes del hilado.

" lO - Un método de acuerdo con la re1v1nd1ca—
cidn 7, en el cual el poliéster ramlflcado contiene en su
molecula un re31duo de agente de ramlflcac16n en una can-
tidad, basada en el componente de a01do total, de ~0.8 _

£(£-2)
a _f%%%§7_‘ moles % (donde £ representa el ntmero de gru-

'~ pos funcionales formadores de éster del agente de ramifi-
cacidn y .es ﬁn'nﬁmero entero de 3 a 6), y tiene una visco

'31dad redu01da de 0,64 a 0,99 antes del hilado.

ll.- Un metodo de acuerdo con la reivindica-

- cidn 7, en elicual‘losvfllamentos tienen una relacidén de

éstiradq méxima de 2,8 a 4,0.

_sp -
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12.- Un método de acuer&o con la reivindica~-

cidén 1, en el cual se disponen por lo menos dos componen-

| . tes diferentes de poliestér polimero de tereftalato de

etileno glicol excéntricamente y en intima adherencia en-

tre si a loilargo de toda la longitud de los filamentos,

"siendo por lo menos uno de dichos componentes un poliés-

ter polimero ramificédo de tereftalato de etileno glicol

quimicamehte modificado con 0,1 a 1,2 moles %, basado en
el componente de 4cido toﬁal; de péntaeritriitol, y te-
niendo dicho polieéter ramificado una viscosidad reducida
de 0,64 a o ,99 antes del hilado. -

15 - Un método de acuerdo con la reivindica-

cidn 12, en el que 1os fllamentos tienen una relacibn de

‘estirado méxima de 2,8 a 4,0.

14.- Un método de acuerdo con la reivindica-
cibn 1, en'el'cual’séAdisponen por lo menos dos componen-
tes.mutuamente diferenteé de poliester polimgro de tereftg
lato deletileh glicol excéntricamente y en intima adheren
cia entre si a 1o largo de toda la longitud de los fila-
mentos, ‘siendo al menos uno de dlChOS ~componentes un po-
liester polimero ramificado de tereftalato de etileno gli
col modificado quimicamente con pentaeritriitél y teniendo

al menos un agente de terminacidn un grupo funcional for-

" mador de ester, 81endo la cantidad de pentaeritriitol con

tenida en el pollester ramificado del orden expresado por

la formula’ O 1Sy S 1,2 (donde N es el tanto por cien

~" to molar,. basado en. el componente acido total, de un resi

duo de~pentaer1tr11tol_contenldo en la molécula de dicho
poliester ramificado), estando la cantidad del agente de

terminacidén en el margen expresado. por la férmula: M =

-'33 -
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escrltas a maqulna por una sola cara.

e ey

vy teniendo dicho poliester ramnificado

" una v1s0031dad reducida de 0,64 a 0,99 antes del hilado.

15.- Un metodo de acuerdo con’ 1a re1v1nd1ca—
ciéh'lﬁ en el que ‘los fllamentos tlenen una relacién de
estlrado maxima - de 2,0 a 4 O.

| 16.- Un metodo_de_acﬁerdo‘cpn la reivindica-

cibén 1, en el gque los filamentos comprenden por lo menos

-2vcomponentes'diferentes'dé‘poiiesteres polimefos de teref

talato de étileno-glicol dispuestos excéntricamente y en

'intlma adheren01a entre si a lo. largo de toda la longitud

de los fllamentos, smendo al menos uno de dichos componen
tes un pollester‘pollmero ramlflcado de tereftalato de
etileno gliGOlféuimiéémente modificado con al menos un
agente. de ramlflcaclon que tlene de 3 a 6 grupos funclona
les formadores de- ester.

17;- Un metodo de fabricar filamentos compues

tos rlzados.‘.n

Tal y como .se ha desorlto en la Memoria que

Xantecede, representado en el .dibujo que se acompana y Da-

ra los fines que se han espe01f1cado.

'- Esta Memorla consta . de trelnta Y. cuatro hoaas

8 & (TR o6t
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