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AKU 1013/1056-HT/TV

MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPARNA

por VEINTE aifios
~ & nombre de ALGEMENE KUNSTZIJDE UNIE N.V., entidad holande
sa, establecida en Velperweg 76, Arnhem, Holandes, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA HILATURA EN HUMEDO DE HILOS DE
POLI-(ETERES DE PARAFENILENO 2,6- DISUSTITUIDO)".

El invento se refiere a un procedimiento para
la hilatura en himedo de fibras o hilos de poli(éteres de
parafenileno 2,6-disustituido).

Un procedimiento de este tipo es conocido a
partir de la memoria de patente briténica n2. 930.993.

Por poli(éteres de parafenileno 2,6 disusti-
tuido) se entienden los poli éteres de parafenileno que
se mencionan en dicha memoria de patente briténica y que,

al menos en una proporcidén considerable del grupo fenile-
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no, llevan sustituyentes al menos en la posicién 2 y en

la posicidén 6. Estos sustituyentes pueden ser escogidos
entre el grupo que consiste en grupos alcohilo inferior,
grupos arilo o &tomos de haldgeno. Ya que el poli (&ter
de 2,6~dimetil parafenileno), que en lo que sigue serd ci
tado también como PPO, es por el momento el representante
més importante de dicho grupo de polimeros, el invento se
r4 descrito con referencia al mismo. Resultari evidente a
un técnico en la materia que otros representantes del gru
po de los poli(éteres de para fenileno 2,6-disustituido)
pueden dar resultados similares.

Tal como en el caso de otros polimeros, las
propiedades del hilo fabricado a partir de poli(éter de
parafenileno 2,6-disustituido) son muy dependientes de
las condiciones utilizadas de hilatura.

Se ha encontrado que a partir de un poli(éter
de parafenileno 2,6-disustitufdo) es posible obtenmer un
hilo que tiene propiedades que lo hacen particularmente
apropliado para aplicaciones textiles si el procedimiento
se lleva a cabo de tal manera que una solucibén de hilatu-
ra de poli(éter de pare fenileno 2,6-disustituido) en un
halohidrocarburo alifético es extrufda en un bafio de coa~
gulacién que consiste en 5 a 90% en volumen de dicho halo
hidrocarburo y en 95 a 10% en volumen de un lf{quido en el
cual el poli(éter de parafenileno 2,6-disustituido) es in
soluble y que es miscible con dicho halohidrocarburo.

Los hilos resultantes son fuertes y flexibles,
tienen un brillo mate muy atractivo que es muy sugestivo
del de la seda natural; y los tejidos de telar y de punto

hechos a partir de los mismos pueden ser lavados en agua
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mente arrugados. Los articulos hechos de poli(tereftalato

de etileno) que han sido considerados hasta ahora como po
seedores de la resistencia a las arrugas mAs favorable,
son a este respecto muy inferiores a los productos de
acuerdo con el invento. Los hilos obtenidos por el presen
te invento son por lo tanto particularmente apropiados pa
ra la fabricacidén de prendas de "lavar y pomer".

La solucidn de hilatura, que consiste en una
solucién del polimero en un halohidrocarburo alifético,
puede tener una composicién empliamente variable.

Por ejemplo, ademés de un halohidrocarburo ali
fético o una mezcla de halohidrocarburos, la solucidén pue
de contener otros disolventes para el polimero., También
puede contener liquidos en los que el polimero no se di-
suelva; pero la cantidad de los mismos no debe ser desde
luego tan grande que el polimero no se disuelva en la mez
cla de los mismos con el halohidrocarburo utilizado. En
el procedimiento de acuerdo con el invento es esencial
que como liquido de hilatura se utilice una solucibn de
PPO en un liquido que contenga més de 50% en peso de un
halohidrocarburo alifético.

Ejemplos de halohidrocarburos alifdticos apro
piados son los siguientes compuestos, o mezclas de los
mismos: cloroformo, tricloroetileno, diclorometano, mono-
clorobenceno, y similares. |

Los resultados mAs favorables se obtienen si
el 1iquido de hilatura es una solucién de PPO en clorofor
mo y la solucidén de hilatura contiene de 10 a 45 g de po-

l{mero por 100 ml de cloroformo; por esto se prefiere la

-3 -



10

15

20

25

30

utilizacidén de dicho liquido de hilatura.

Si como disolvente para el PPO se utiliza clo

roformo y como bafio de coagulacibén se utiliza una mezcla

de etanol y cloroformo, la regeneracién del bafio de hila-
tura se puede llevar a cabo muy econdmicamente destilando
el bailo de hilatura gastado, separdndose por destilacién
un azeotropo de cloroformo, etgnol Yy agua, el cual se se-
para a la temperatura ambiente en una fase rica en cloro-
formo y en una fase rica en etanol. La fase rica en clorg
formo, cuya composicién es sproximadamente de 94,3% en pe
so de cloroformo, 5,5% en peso de etanol y 0,2% en peso
de agua, puede ser utilizada sin nuevo tratamiento como
disolvente para el polimero en la preparacién de la solu-
cién de hilatura. La fase rica en etanol puede ser utili-
zada en la preparaciéﬁ de bafio de hilatura nuevo.

El 1fquido de hilatura puede contener también
otros aditivos que son utilizados también para otros poli
meros hilados por el método de hilatura en hGmedo; por
ejemplo: agentes colorantes, pigmentos, estabilizadores
al calor, agentes de ayuda de afinidad a los colorantes,
agentes plastificantes, agentes de ayuda de hilatura, etc.
Ejemplos de agentes de ayuda de afinidad a los colorantes
son polimeros sulfonados tal como se describen en la memo
ria de patente francesa n2., 1.361.067 (8 DB-864) y otros
poli{meros conductores tal como se describen en la solici-
tudes de patente holandesas no, 64-11.681 (8 DB-94l1l) y
293,623 (15 D-3.169). Otros compuestos apropiados son los
que contienen grupos que reaccionan con agentes coloran-
tes, tales como polivinilpirrolidona, etc. Desde luego,

dicho grupo puede ser tambidén proporcionado en el PPO a
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hilar; por ejemplo, es posible hilar un PPb sulfonado.

Es posible también incorporar en el liquido
de hilatura polimeros distintos del PPO tales como poli-
carbonatos, poli(tereftalato de etilen glicol), polietile
no, polipropileno, polibutadieno-estireno, etc. A este
respecto, el poliestireno ocupa un lugar muy especial, a
causa de que puede ser mezclado homogéneamente con el
FPO, y los hilos hechos de mezclas de PPO y poliestireno
tienen propiedades muy apreciables y atractivas. Es cier-
to que los tejidos de telar Y de punto hechos de hilos de
PPO son altamente resistentes a la formacibén de arrugas,
pero cualquier arruga formada en los tejidos no puede ser
quitada por planchado mis que con gran dificultad. Los te
jidos de telar y de punto hechos de hilos de mezclas de
FPO y poliestireno son muy resistentes a las arrugas, y
cualquier arruga puede ser quitada fécilmente por plancha
do. Ademis, los hilos hechos de mezclas de FPO y poliesti
reno son mds baratos que los hilos hechos de PPO.

| La cantidad de poliestireno en la mezcla pue-
de ser hasta de 70% del peso total. En el caso de mayores
porcentajes de poliestireno, la mezcla puede ser todavia
hilada pero la resistencia de los hilos es reducida consi
derablemente.

Se prefiere que el PPO hilado de acuerdo con
el invento tenga una viscosidad relativa, medida en una
solucidn al 1% en peso en benceno a 302C, que esté dentro
del margen entre 1,6 y 4,2. Los resultados mi&s favorables
8e obtienen si esta viscosidad relativa esté dentro del
margen entre 2,5 y 3,5. Los polimeros que tienen viscosi-~
dades més altas que 4,2 pueden dar lugar a dificultades
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de hilatura, mientras que en general ioé polimeros que

tienen una viscosidad rélativa menor de 1,6 dan hilos cu-
ya. resistencia es insuficiente para algunas aplicaciones.

Los hilos que consisten en una mezcla homogé-
nee de FPO y poliestireno no han sido descritos anterior-
mente. Forman parte del presente invento.

Tal como se menciona anteriormente, el baio
de coagulacibén deberd consistir en 5 a 90% en volumen de
un halohidrocarburo alifdtico y en 95 a 10% en volumen de
un no-disolvente para el polimero, cuyo no-disolvente es
miscible con el halohidrocarburo. La proporcidén en la que
estén presentes estos liquidos en el bafio de hilatura de-
pende de la naturaleza de estos liquidos.

Por ejemplo, la utilizacién de un no-disolven
te que tiene un efecto fuertemente coagulador sobre el po
1i{mero requeriré la preéencia en la mezcla de una mayor
cantidad del halohidrocarburo que la utilizacién de un
no-disolvente que tiene solamente un ligero efecto coagu-
lador sobre el polimero.

Para diversas combinaciones de halohidrocarbu

ros y no-disolventes, se dan las siguientes relaciones ép

timas.

Halohidrocarburo no-disolvente Proporcién
Cloroformo Acetona 20:80
Cloroformo Diacetona alcohol 80:20
Cloroformo Etanol 40:60
Diclorometano Etanol 40:60
Cloroformo Dietil éter 40:60
Cloroformo Acetofenona 30:70
Cloroformo Trietanolamins 30:70
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Aunque se obtienen resultados &ptimos si se
utilizan bafios de hilatura que tiemen las proporciones an
tes mencionadas, se pueden esperar resultados razonables
8i se utilizan diferentes wvalores.

Preferentemente se utilizard un bafio de coagu
lacién que consiste en 15 a 80% en volumen del halohidro-
carburo y en 85 a 20% en volumen del liquido en el que el
polimero es imsoluble.

Alcoholes aliféticos monovalentes que tienen
no més de 5 Atomos de carbono dan muy buenos resultados,
de maenera que se prefiere la utilizacién de los mismos co
mo un no-disolvente.

Una solucibn de hilatura que contiene cloro-
formo da resultados muy favorables si estd constitufda
por 60% en volumen de etanol y 40% en volumen de clorofor
mo, de manera que se ha de preferir la utilizacidn de di-~
cha mezcla. _

Con la ayuda de un baiflo de hilatura de dicha
composicidén se obtiene un magnffico hilo cuyos filamentos
componentes tienen una seccidén transversal redonda.

El bafio de hilatura puede contener otros adi-
tivos, tales como otros liquidos o sustancias sblidas di-
sueltas que comunican propiedades especiales al hilo o fa
cilitan el proceso de hilatura.

Hilos fabricados por el procedimiento de acuer
do con el invento, si tienen una densidad lineal menor de
0,3 tex. muestran frecuentemente un rizado muy atractivo.
En el caso de densidades lineales mayores, se pueden obte
ner hilos rizados asegurando que la velocidad a la que el

hilo es retirado de la hilera sea mayor que la velocidad
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a la que el liguido de hilatura es extrufdo a través de
los orificios de la hilera. El grado de rizado puede ser
aumentado todavia mds sometiendo al hilo seco a una opera
cibn de estirado y dejéndolo después relajarse.

Para mejorar las propiedades del hilo obteni-
do se recomienda que después que el hilo haya dejado el
bafio de coagulacién sea hecho pasar a través de un segun-
do bafio que consiste sustancialmente en un no-disolvente
para el polimero que es miscible con el halohidrocarburo
utilizado, tal como etanol. En este segundo baifio, parte
del halohidrocarburo presente todavia en los hilos es se-
parado de los mismos, lo cual aumenta su resistencia y me
jora sus propiedades de estirado, de manera que en el ex-
tremo se puede obtener un hilo que tiene propiedades muy
favorables.

En slgunos casos es ventajoso que el segundo
bafio contenga una sal, por ejemplo: acetato de sodio.

Se ha encontrado que se puede producir un
efecto similar al obtenido por la utilizacién de un segun
do bafio haciendo gotear un no-disolvente para el polimero,
cuyo no-disolvente es miscible con el halohidrocarburo
utilizado, sobre el hilo después de que &ste ha dejado el
bafio de hilatura; este método ha de ser recomendado a cau
sa de su simplicidad.

El tratamiento dltimamente mencionado se efec
tGa preferiblemente sobre el primer rodillo con el que el
hilo entra en contacto despuéds que ha dejado el baiio de
hilatura. '

Después que el hilo ha dejado el baiio de coa-

gulacibén y preferentemente después de un paso a través de
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dicho segundo bsiioc o un tratamiento, tal como se describe
anteriormente, con un no-disolvente para el polimero, el
hilo es estirado con la finalidad de mejorar sus propieda
des. Los resultados més favorables se obtienen si los hi-
los son estirados mientras estédn todavia en el estado hé-
medo; y por esto la operacidn de estirado se lleva a cabo
preferiblemente inmediatemente después del tratamiento an
tes mencionado con un no-disolvente.

Antes del proceso de estirado pueden ser apli
cados a la superficie del hilo compuestos que son incorpo
rados en el mismo durante el estirado. Dicha técnica por

sl misma estd descrita, para hilos de otros polimeros, en

las memorias de las patentes francesas 1.089.381 y 1.236.688.

De esta manera es posible, por ejemplo, incor
porar eficazmente en el hilo estabilizadores tales como
compuestos que protegen al hilo de la descomposicidén bajo
la influencia de la luz y/o del oxigeno; por ejemplo 2,4-
dihidroxibenzofenonas o 2-mercaptobenzimidazol.

Se prefiere que esta introduccidn de estabili
zadores en el hilo durante el estirado del mismo se lleve
; cabo incorporando estos compuestos en el no-~-disolvente
para el polimero con el cual el hilo es puesto en contac-
to después que ha dejado el bafio de coagulacién.

Se ha encontrado que la proteccidn contra la
descomposicién bajo la influencia de la luz es prarticular
mente eficaz si se incorpora un estabilizador frente a la
luz ultravioleta a un polimero que es dispuesto alrgdedor
del hilo en forma de funda. Este procedimiento, que es co
nocido de por si para ser aplicado en el caso de otros hi

los, da resultados particularmente favorables en el caso
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de hilos de PPO. Las fibras hiladas son humedecidas, prefe
riblemente antes del proceso de estirado, con una solu-
cibén de un polimero tal como acetato de celulosa, polia-
cetato de vinilo, polimetacrilato de metilo, polifcido
acrilico, poli alcohol vinflico, poliacrilonitrilo, etc.,
en un disolvente que contiene también el estabilizador
deseado. Después que el disolvente ha sido evaporado o
el polimero ha precipitado por medio de un coagulante, el
estabilizador estd presente en la funda de polimero forma
da sobre el hilo. Es innecesario indicar que por la elec-
cibén del polimero y de las sustancias incorporadas en el
mismo, es posible también modificar otras propiedades del
hilo de PPO, tales como poder adhesivo, afinidad a los co
lorantes, hidrofilia, color, carga electrostética, etc.

Se puede obtener un hilo que tiene propieda~
des muy especiales si, después que el hilo ha dejado el
bafioc de hilatura, cuando contiene todavia de 5 a 50% en
peso del halohidrocarburo utilizado como disolvente, este
es puesto rédpidamente & una temperatura entre 1002C y el
punto de fusibén del hilo. Como resultado, el disolvente
presente en el hilo se evapora mids o menos explosivamen-
te, de manera que se forman pequeias cavidades en el hilo
Y el hilo resulta muy voluminoso., De esta manera se comu-
nican al hilo un cierto nimero de propiedades que 16 hacen
muy apropiado para su utilizacién en aplicaciones especia
les.,

Debido a su bajo peso especifico, un hilo asi
fabricado es muy apropiado para ser utilizado para la fa-
bricacién de tejidos muy ligeros que tienen un poder cu-

briente satisfactorio. Teniendo en cuenta la naturaleza
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del polimero, estos tejidos ligeros son altamente resis-

tentes a la formacién de arrugas, de manera que pueden

ser lavados en agua hirviendo. Esta combinacién de propie
dades favorables hace posible fabricar a partir de estos
hilos productos textiles que muestran unas propiedades tan
favorables que no se pueden obtener utilizando cualgquiera
de los productos fibrosos hasta ahora conocidos. Estos hi
los voluminogos son particularmente apropiados para ser
utilizados en la fabricacibén de prendas de "lavar y poner
de peso ligero“.

El caldeo de hilo por encima de 1002C se pue-
de efectuar por cualquier medio, por ejemplo por medio de
rayos infrarrojos, de una corriente de gas caliente, de
un bafio de 1l{quido caliente, o de una superficie calenta-
da tal como una espiga de estirado caliente.

Preferentemente el caldeo se lleva a cabo ha-
ciendo pasar el hilo a través de un segundo baiio, que en
este caso deberd tener una temperatura por encima de 1002C.
Este segundo baifio puede consistir en cualquier liguido que
pueda ser calentado a lg temperatura deseada y que no ata
que seriamente al hilo durante el tratamiento del mismo.
Ejemplos de liquidos apropiados son aceite de silicona,
etilen glicol, glicerina, aleacién de Wood, eté.

Ya que se obtienen resultados muy favorables
con glicerina, se ha de preferir la utilizacidén de la misg
ma, Cualquier cantided de glicerina que se adhiera al hi-
lo después que este haya dejado el bafio, puede ser separa
da de una manera simple lavando con agua.

El hilo voluminoso fabricado de la manera an-

tes indicada es voluminoso especialmente en el nficleo. la
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funda es relativamente liéa, de manera que el hilo puede
ser tratado con excelentes resultados en las miquinas tex
tiles usuales.

Para mejorar la resistencia del hilo volumino
so, este puede ser sometido, desde luego, a un proceso de
estirado. Este estirado puede tener lugar antes o después
de que el hilo haya sido tratado en el baio caliente. Ya
que los resultados mAs favorables se obtienen si el esti-
rado tiene lugar cuando el hilo estd en el bafio caliente,
este método de estirado ha de ser preferido.

El hilo, cuasndo estéd siendo calentado a una
temperatura por encima de 1002C, deberd contener de 5 a
50% en peso de halohidrocarburo, calculado sobre el hilo
seco. Si contiene menos de 5% en peso, el hilo no serd vo
luminoso. Si el hilo contiene més de 50% en peso, su re-
sistencia es reducida, durante el calentamiento, de forma
tan considerable que el proceso ya no es practicable. Tan
to en lo que concierne a la calidad del hilo resultante
como a la practicabilidad del procedimiento, los resulta-
dos més favorables se obtienen si el hilo contiene entre
12 y 18% de halohidrocarburo, de manera que se ha de pre-
ferir dicho porcentaje.

Si el hilo es calentado en un segundo baio,
la temperatura de dicho bafio puede variar entre limites
relativamente amplios. En general se escogerd dicha tempe
ratura al menos 802C mis alta gue el punto de ebullicibn
del halohidrocarburo utilizado como disolvente. Desde lue
go, el limite superior del margen de temperaturas esti en
el punto en que el hilo pierde tanto de su resistencia que

ya no puede ser hecho pasar a través del baiio caliente.
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De la manera antes descrita es posible fabri-
car a partir de PPO hilos hasta ahora desconocidos que
tienen un peso especifico entre 0,2 y 0,8. Estos nuevos
hilos forman parte del presente invento. '

La técnica antes descrita puede ser utilizada
también para la fabricacibén de hilos de mezclas de FPO y
poliestireno; dichos hilos fabricados a partir de una mez
cla homogénea de PPO y poliestireno y que tienen un peso
especi{fico entre 0,2 y 0,8 forman también parte del inven
to.

Los hilos obtenidos de acuerdo con el invento
tienen la ventaja sobre cualquier hilo conocido que sin la
incorporacién en ellos de agentes deslustrantes muestran
un brillo mate muy atractivo y de que pueden ser transfor
mados en tejidos de telar y de punto que tienen una alta
resistencia a las arrugas. Por exasmen microscépico se pue
de observar que, incluso si el hilo no ha sido sometido
después de la hilatura a un tratamiento térmico, es més o
menos poroso.

Es digno de atencidn que a partir del mismo
material, por ejemplo por hilatura en seco, se obtiene un
hilo que tiene un aspecto completamente diferente y no es
poroso.

Debido al notable aspecto y a la gran flexibi
lidad de los hilos obtenidos de acuerdo con el invento,
éstos son apropiados para la fabricacién de una amplia va
riedad de productos textiles de alta calidad. El aspecto
de tejidos de telar compuestos de estos hilos se parece
mucho al de los tejidos de seda natural.

El invento seri descrito més alin en los si-

- 13 -



10

15

20

25

30

guientes ejemplos.

Ejemplo I

20 partes en peso de poli(éter de 2,6~dimetil
parafenileno) que tiene una viscosidad relativa de 2,10
(medida sobre una solucidén al 1% en peso en benceno a
302C), son disueltas en 150 partes en pesc de cloroformo.
Después que el polimero se ha disuelto, la solucibn resul
tante es dejada reposar durante unas pocas horas, después
de lo cual es filtrada.

Ia solucién de hilatura es extruida, por medio
de una bomba de engranajes, a través de una hilera con 20
orificios de 80 micras de difmetro en un bafio de coagula-
cibn que consiste en una mezcla de 60% en peso de etanol
¥ 40% en peso de cloroformo.

La temperatura de la solucién de hilatura y
del bafio de coagulacidn es de 202C.

La solucidén de hilatura es extrufda a través
de los orificios de hilatura a una velocided de 1l m/minu
to. En el bafio de coagulacidn los chorros extruidos de so
lucién de hilatura se coagulan para formar un hilo que es
sacado de la hilera a una velocidad de 11 metros por minu
to.

La longitud del baiio de coagulacibén es de 100
cm, Después que el hilo ha dejado el baiio de coagulacién,
es transportado a través de un segundo bafio, que consiste
en etanol. La longitud de este segundo baiio es de 10 cm.
La velocidad de hilo en este bafio es la misma que en el
bafio de coagulacidn.

Después que el hilo ha dejado este segundo ba
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fio, el hilo, que estéd todavia hﬁmedo,aés estirado para

sumentar su longitud en 200% entre dos rodillos que giran
a velocidades diferentes. A este fin, el hilo pasa sobre
este segundo rodillo a una velocidad de 33 metros por mi-
nuto., Después que el hilo ha dejado este filtimo rodillo
es arrollado y es subsiguientemente secado durante 16 ho-
ras en vacfo a 802C.

El hilo obtenido tiene una seccién transver-
sal redonda, una resistencia de 32 g/tex. y un alargamien
to de 28%.

Un tejido de punto comstitufdo por este hilo
es ﬁuy flexible, tiene un brillo mate muy atractivo ¥y
muestra un alto grado de resistencia a las arrugas, inclu
so cuando es lavado en agua a 952C. En este aspecto dlti-
mente mencionado, el hilo es muy superior a los materia-
les de partida textiles hasta ahora conocidos, tales como

materiales de fibras naturales, poliamidas o poliesteres.
Ejemplo II

Se prepara una solucidn de 30 partes en peso
de poli (éter de 2,6-dimetil parafenileno) en 150 partes
en peso de cloroformo, & cuya solucibén se afiaden 0,6 par-
tes en peso de 2,4-dihidroxibenzofenona.

Después de filtracibn, esta solucibn de hila-
tura es hilada, de la manera indicada en el Ejemplo I, en
un bafio de cqagulacién que consiste en 55% en peso de eta
nol y 45% en peso de cloroformo.

El hilo formado en el bafio de coagulacién es
ulteriormente tratado tal como se indica en el Ejemplo I.

El hilo resultante tiene una resistencie de 38 g/tex. y un
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alargamiento de 22%.

Ejemplo IIX

Un hilo es hilado de la meners descrita en
el Ejemplo I, excepto que esta vez no se utiliza un se-
gundo bafio. En lugar de ello, después que el hilo ha deja
do el bvaiio de coagulacibén, se hace gotear etanol sobre el
mismo.

Aparte de esto, el procedimiento es el mismo
que el descrito en el Ejemplo I. El hilo resultante tie-

ne una resistencia de 30 g/tex. y un alargamiento de 29%.

Ejemplo IV

Un hilo es hilado de la manera descrita en
el Ejemplo I, excepto que el bafio de coagulacibén consiste
en una mezcle de 20% en peso de metanol, 20% en peso de
etanol, 20% en peso de isopropancl y 40% en peso de cloro
formo.

El hilo resultante es apenas diferente, o no
lo es en absoluto, del hilo obtenido de acuerdo con el

Ejemplo I.

Ejemplo V

Un hilo es hilado de la manera descrita emn el
Ejemplo I. Esta vez sin embargo, el disolvente contenido
en la solucidén de hilatura consiste en 50% en peso de clo
roformo y 50% en peso de diclorometano, y el baiio de coa-
gulacidén consiste en una mezcla de 60% en peso de n-buta-
nol y 40% en peso de diclorometano.

El hilo resultante difiere apenas, si difiere

- 16 -



10

15

20

25

30

algo, del hilo obtenido en el Ejemplo‘i;

Ejemplo VI

Un hilo es hilado de la manera descrita en
el Ejemplo I, excepto. que la solucibén de polimero contie-
ne 6% en peso (calculado sobre el peso del polimero) de
un copolimero de 70% en peso de butadieno y 30% en peso
de estireno. En este caso, el segundo bafio contiene 4% en
peso de tiosulfato de sodio ademds de etanol. Parte del
tiosulfato de sodio es incorporado al hilo durante el es-
tirado. El hilo es heého pasar entonces a través de un ba
fio Acido en que se descompone el tiosulfato y se deposita
azufre en el hilo. El hilo que contiene azufre es calenta
do a 1502C, como resultado de lo cual el caucho sintético
presente en el mismo es vulcanizado. El hilo obtenido tie
ne propiedades mecédnicas que son iguales a las del hilo
obtenido de acuerdo con el Ejemplo I, pero su solubilidad

en disolventes orgénicos es considerablemente menor.

Ejemplo VII

Un hilo es hilado de la manera indicada en el
Ejemplo I, excepto que en este caso se utiliza un tubo de
hilatura a través del cual el liquido del bafio de hilatu-
ra pasa a una velocidad que es el 80% de la del hilo. El
didmetro del tubo de hilatura es de 16 mm y su longitud
es de 100 cm.

El hilo es retirado del primer bafio a una ve-
locidad de 40 m/minuto, y después que el hilo ha'dejado
el segundo bafio, es estirado a una velocidad de 100 me-

tros/minuto.
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El hilo final tiene una resistencia de 25
g/tex. y un alargamiento del 20%.

Ejemplo VIII

Un hilo es hilado de la manera descrita en el
Ejemplo I. Esta vez, sin embargo, se utiliza un segundo
bafio que consiste en una solucibén de 3% en peso de aceta-
to de sodio en butanol. La temperatura de este segundo ba
fio es de 1009C.

La velocidad del 4ltimo rodillo no es de 33
m/minuto, como en el Ejemplo I, sino de 40 m/minuto.

El hilo resultante tiene una resistencia de

45 g/tex. y un alargemiento de 19%.

Ejemplo IX

Una solucién de 22 g de PPO en 100 ml de clo-
roformo es extruida a través de una hilera provista con
un orificio de 300 micras de didmetro, Ia velocidad de ex
trusidén es de 1,5 m/minuto. La hilera esti4 montada en un
bafio de hilatura que tiene una longitud de 100 cm y una
temperatura de 202C y consiste en una mezcla de 40% en vo
lumen de cloroformo y 60% en volumen de etanol. Despuds
que el hilo formado ha dejado este baiio, se le dan seis
vueltas alrededor de una combinacibén de un primer rodillo
accionado y una espiga de guia, después de lo cual es he-
cho pasar a través de un befio de glicerina que tiene una
temperatura de 1402C, El hilo es retirado del bafio por me
dio de un segundo rodillo accionado, cuya velocidad peri-
férica es 5 veces la del primer rodillo, es guiado a tra-

vés de un bafio de etanol y después, por medio de un ter-
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cer rodillo, cuya velocidad periférica es l,i veces la
del segundo rodillo, es arrollado sobre una bobina y es
secado. El hilo asi obtenido tiene una densidad lineal de
1,6 tex., una resistencia de 24 g/tex., un alargamiento

de 30%, una porosidad de 60% y un peso especifico de 0,4,
Ejemplo X

Un hilo es hilado de la manera descrita en el
Ejemplo IX, excepto que se utiliza una hilera provista de
20 orificios redondos de 80 micras de didmetro. La compo-~
sicién del bafio de hilatura es ahora de 30% en volumen de
cloroformo y de 70% en volumen de etanol. Las velocidades
periféricas del primero, del segundo y del tercer rodillo
son ahora de 10, 35 y 35 m/minuto, respectivamente. la
temperatura del bafio de glicerina caliente es ahora de
150eC.

El hilo obtenido tiene una densidad lineal de
9 tex., una resistencia de 15 g/tex., un alargamiento de

20% y un peso especifico de 0,4,

Ejemplo XTI

Una solucidén en 100 ml de cloroformo de 22 g
de FPO que tiene una viscosidad relativa de 2,55 (medida
sobre una solucién al 1% en peso en benceno a 302C) es ex
truida a través de una hilera provista de un orificio de
200 micras de didmetro en un bafio de hilatura que consis-
te en 40% en volumen de cloroformo y 60% en volumen de
etanol. La temperatura del bafio de hilatura es de 20°C y
su longitud es de 100 cm. El hilo formado en el bafio de

hilatura es retirado del mismo a una velocidad de 3 m/mi-
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nuto por medio de una combinscidn de un primer rodillo
accionado y una espiga de gufa alrededor de la cual se le
dan al hilo 13 vueltas, después de lo cual éste es guiado
a una segunda combinacién de un rodillo accionado y una
espiga de gufa, alrededor de la cual se le dan al hilo 8
vueltas. La velocidad periférica del segundo rodillo es
de 10 m/minuto. A partir de este segundo rodillo el hilo
es hecho pasar a un baiio de glicerina que tiene una tempe
ratura de 1402C, y después por medio de un tercer rodillo
accionado (velocided 13 m/min.) & un bafio de etanol. Sub-
siguientemente, el hilo es enrollado en bobina y es seca-
do. E1l hilo obtenido tiene una densidad lineal de 1,6
tex., una resistencia de 20 g/tex., un alargamiento de

35%, una porosidad de 60% y un peso especifico de 0,4.

Ejemplo XII

2.400 g de una mezcla de PPO y poliestireno,
(cuyas viscosidades relativas medidas en soluciones’® al 1%
en benceno & 302C son de 3,2 y 2,4 respectivamente) son
disueltos a la temperatura ambiente en 10 1 de clorofor-
mo. La solucibén asf{ obtenida es filtrada ¥y sirve como so-
lucién de hilatura.

La solucidn es extruida, por medio de una bom
ba de engranajes, a través de una hilera con 20 orificios
de 80 micras de didmetro en un bafio de coagulacibdn conte-
nido en una cubeta. El1 liquido de coagulacidn consiste en
una mezcla de 40% en volumen de cloroformo y 60% en volu-
men de etanol, y tiene una temperatura de 2OQQ. La solu-
cibén de hilatura es extruida a través de los drificios de

hilatura a una velocidad de 10 m/minuto. En el 1fquido de
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o1 460 el
coagulacién los chorros extruidos de golucién de hilatura
se coagulan para formar un hilo constituido por 20 fila-
mentos. Por medio de un rodillo, el hilo es sacado de la
hilera a una velocidad de 1l m/minuto. El hilo pasa a tra
vés del bafio de coagulacién a lo largo de una distancia
de 100 cm.

Después que el hilo ha dejado el rodillo es
transportado a través de un segundo bafio a 2090, que con-
siste en etanol en el que se ha disuelto 0,15% en peso de
acetato de sodio. La distancia a lo largo de la cual el
hilo es hecho pasar a través de este segundo bafio es de
40 cm.

En este bafio el hilo es estirado para aumen-
tar su longitud‘en 180%. El1 hilo (8 tex.) es entonces en-
rollado en bobina y es secado durante 16 horas en vacio a
80ecC,

En los experimentos a a i el porcentaje de
PPO en la mezcla es hecho variar desde 100 a 20. Los re-

sultados estén tabulados seguidamente.
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La tabla muestra que un porcenﬁaje de 70% de

poliestireno d4 todavia hilos que tienen una resistencia
satisfactoria.

Los hilos no estén rizados, tienen una sec-~
cién transversal redonda y un bajo peso especifico. Teji-
dos de punto constitufdos por los hilos obtenidos en los
experimentos b a i son muy flexibles, tienen un brillo ma
te muy atractivo, son de color blanco y muestran un alto
grado de resistencia a las arrugas, y pequeiias arrugas,
si las hay, pueden ser quitadas por planchado.

Cuando estos tejidos son tenidos a 952C, o
cuando son lavados en agua a esta temperatura, no se arru
gan; Cuando son cortados en fibras que son tratadas para
obtener un hilado, se obtieme un hilado que no forma boli

tas.

Ejemplo XIII

El experimento 4 del Ejemplo XII es repetido.
En este caso, sin embargo, 1680 g de PPO y 720 g de po-
liestireno son disueltos en 10 litros de tricloroetileno
en lugar de en cloroformo, y el‘baﬁo de coagulacibn con-
siste en 30% en volumen de tricloroetileno més 70% en vo-
lumen de etanol en lugar de 40% en volumen de cloroformo
mds 60% en volumen de etanol.

El hilo obtenido tiene una resistencia a la
rotura de 40,2 g/tex. ¥ un alargamiento de 20,6%. En
otros aspectos el hilo no es diferente del obtenido en el

Ejemplo XITI d.

Ejemplo XIV
Se repite el Ejemplo XII 4. Sin embargo, el ba
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fio de coagulacibén y el segundo bafio contienen metanol en
lugar de etanol.,

El hilo obtenido tiene una resistencia de
40,9 g/tex., una seccidn transversal redonda ¥ no muestra
rizado. En otros aspectos, este hilo es el mismo que el

obtenido en el Ejemplo XII 4.

Ejempio XV

Se repite el Ejemplo XII d. En este caso, sin
embargo, se utiliza una hilera con 100 orificios, y el hi
lo es sacado de la hilera a una velocidad de 15 m/min. En
el bafio de coagulacidn el hilo es estirado consiguiente-
mente hasta un grado considerable, ya que la solucibn de
hilatura es extruida a través de los orificios a una velpg
cidad de 10 m/min,

En el segundo bafio el hilo es estirado para
aumentar su longitud en 85%.

El hilo secado muestra un rizado satisfacto-
rio, que puede ser incluso mejorado estirando el hilo
mientras estd en estado seco, en un 15%, después de lo
cual el hilo es dejado relajarse.

Un tejido de punto constitufdo por este hilo
no se arruga. Tejidos de telar hechos de fibras cortas
obtenidas cortando el hilo son voluminosos y no forman bo

litas.
Ejemplo XVI

1300 g de poli(éter de 2,6-dimetil-parafenile
no) que tiene uns viscosidad relativa de 3,2 y 700 g de

poliestireno que tiene una viscosidad relativa de 2,4 son
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disueltos a 502C en 10 litros de 1l,2-dicloroetano.

Después que la solucibén de hilatura a 502C ha
sido filtrada, es extruida a través de una hilera con 20
orificios de 80 micras de didmetro en un lfquido de coagu
lacién contenido en una cubeta. E1 1lf{quido de coagulacibdn
consiste en una mezcla de 40% en volumen de 1l,2-dicloroe-
tano y 60% en volumen de etanol, y tiene una temperatura
de 359C. La solucibén de hilatura es extruida a través de
los orificios de hilatura a una velocidad de 10 m/minuto.
Por medio de un rodillo, el hilo obtenido es sacado de la
hilera a una velocidad de 11 metros por minuto., Después
que el hilo ha dejado el rodillo es hecho pasar a través
de un segundo bafic que tiene una temperatura de 402C y
que consiste en etanol. En este baio el hilo es estirado
para sumentar su longitud en 155%. El hilo (8 tex) es en~
tonces enrollado en bobina y es secado en vaci{o a 80eC.

El hilo (8 tex.) no estd rizado y tiene una
resistencia de 34 g/tex. Tejidos de punto o de telar obte
nidos con este hilo o con hilados hechos a partir del mis
mo son altamente resistentes a las arrugas, pueden ser

planchados y no formar bolitas.

Ejemplo XVII

Se repite el Ejemplo XVI, Sin embargo, en este
caso el poli (éter de 2,6-dimetilparafenileno) y el polieg
tireno son disueltos a 202C en 1,1,2,2-tetracloroetanoc.

El beiio de hilatura a 202C consiste en 40% en
volumen de 1,1,2,2-tetracloroetano y 60% en volumen de
etanol. El hilo recientemente hilado es estirado en el se

gundo bafio para aumentar su longitud en 180%.
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El hilo obtenido (8 tex.) no muestra rizado y
tiene una resistencia de 38 g/tex. Puede ser tratado exce
lentemente para obtener tejidos de telar y de punto flexi

bles y resistentes a las arrugas que no forman bolitas.

Ejemplo XVIII

2.200 g de poli(éter de 2,6-dimetilparafenile
no) que tiene una viscosidad relativa de 3,2y 770 g de
poliestireno que tiene una viscosidad relativa de 2,4,
son disueltos en 10 litros de cloroformo a 202C. Después
de filtracibén, la solucién de hilatura a 202C es extruida
a través de una hilera con 20 orificios de 80 micras de
didmetro en un liquido de coagulacién contenido en una cu
beta. En los experimentos & a g los liquidos de coagula-
cibn a 202C contienen respectivamente, ademés de clorofor
mo, como no-disolventes: 20% en volumen de acetona, 90% en
volumen de &ter de petréleo (punto de ebullicibén 60-802C),
60% en volumen de dimetilformamida, 60% en volumen de ace
tato de etilo, 60% en volumen de di-n-butiléter, 50% en
volumen de 4cido acetico y 60% en volumen de metil etil
cetona.

| La solucidn de hilatura es extruida a través
de los orificios de hilatura a una velocidad de 10 m/minu
to. Por medio de un rodillo los hilos son sacados de la
hilera a una velocidad de 11 m. por minuto. Despuds que
los hilos han dejado el rodillo son hechos pasar a través
de un segundo bafio a 402C que consiste en etanol y 0,15%
en peso de acetato de sodio. En este bafio los hilos son
estirados para aumentar su longitud en 180%, 200%, 180%,
160%, 170%, 180% y 180%, respectivamente. Después de es-
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to, los hilos (8 tex.) son enrollados en bobinas J son se

cados en vacfo a 802C. No muestran rizado y son de sec-
cibén transversal redonda.

La presente solicitud que corresponde a la
presentada en Holanda, el 28 de Agosto de 1.965, bajo el
nimero 65-11263 y 1 de Marzo de 1.966, nimero 66-02607,
se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Es-

tatuto sobre Propiedad Industrial.

N O T A

Los puntos de invencidén propia y nueva que
Se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa
tente de Invencibén en Espafia, por VEINTE afios, son los si
guientes:

1l.- Un procedimiento para la hilatura en hime
do de hilos de poli-(éteres de parafenileno 2,6~disusti-
tuido), caracterizado porque una solucién de hilatura de
poli(éter de parafenileno 2,6-disustituido) en un halohi-
drocarburo alifético es extruida en un bafio de coagula-
cidn que consiste en 5 a 90% en volumen de dicho halohidro
carburo y 95-a 10% en volumen de un liquido en el que el
poli(éter de parafenileno 2,6-disustituido) es insoluble,
Y que es miscible con dicho halohidrocarburo.

2.- Un procedimiento seglin la reivindicaciédn
1, caracterizado porque el bafio de coagulacidn consiste

en 15 a 80% en volumen del halohidrocarburo y 85 a 20% en
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volumen del ligquido en el que el polimero es insoluble.

3.=- Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 1 8§ 2, caracterizado porque el polimero es
poli(éter de 2,6-dimetilparafenileno).

4.~ Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la solucibn de
hilatura contiene también poliestireno.

5.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 4, caracterizado porque en la solucién de hi-
latura no més del 70% de la sustancia sblida es poliesti-
reno.

6.~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por-
que el halohidrocarburo alifftico es cloroformo.

7.- Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por-
que como liquido en el que el polimero es insoluble, el
bafio de coagulacidén contiene un alcohol alifftico que no
tiene mds de 5 4tomos de carbono.

8.~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado por-
que la velocidad a la que el hilo es sacado de la hilera
es més alta que la velocidad de extrusibén de la solucibn
de hilatura.

9.~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado por-
que el hilo recientemente hilado es tratado posteriormen-
te en un segundo baiio que consiste en un 1lfquido no-disol
vente para el hilo.

10.- Un procedimiento de acuerdo con una cual
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porque el hilo, cuando contiene todavia de 5 a 50% en pe-
80 del halohidrocarburo utilizado como disolvente, es 1lle
vado rédpidamente a una temperatura entre 1002C y el punto
de fusibdn del hilo,

11.~ Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 9 y 10, caracterizado porque el hilo es lle
vado rédpidsmente a uns temperatura en el segundo bafio que
estd calentado por encima de 1002C.

12.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidén 9 u 11, caracterizado porque el hilo es some-
tido a un proceso de estirado en el segundo baiio.

13.- Un procedimiento de acuerdo con una cual
quiera de las precedentes reivindicaciones, caracterizado
porque como bafio de hilatura se utiliza una mezcla de eta
nol y cloroformo que es destilada después de la utiliza-

cibn, siendo destilado un azeotropo de etanol, cloroformo,
Y agua el cual, a la temperatura ambiente, se separa en
dos fases, utilizéndose la més pesada de las dos fases co
mo disolvente para el polimero.

14.- Un procedimiento pare la hilatura en hi-
medo de hilos de poli-(éteres de parafenileno 2,6-disusti
tuido).

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en el dibujo que se acompaifia y pa-

ra los fines que se han especificado.
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