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"Procedimiento para mejorar las caracterfg-

ticas de hilatura de unm mezela resinosat.

Falicilants: THE FIRESIONE TTRE & RUBEER COMPANY, entidad nortea-
mericana, residente en Akron 17, Ohlfo, EE.UU. de A,

Este invento se refiere, gegln se indica, a

una composicibn de materia de novedad y, de una for
me més particular & una composicibn de materia que
posee ceracteristicas mejoradas para su hilatura. De

un modo adn més especifico, este invento se refiere
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2 la obtencidn de mejoras en las caracterfsticas Ge
bilatura en fundido de un poliéster disperso en una
poliamida incorporando en el mismo una pequefls canti-
ded del producto de la reaccidn de un polidster coa
ung poliamida.

Las composiciones de esfie invento se carecteri
zan por sus valiosas propiedadss qus las hacen esne-
cialmente dtiles como materiales de los que se pueden
trefilar o hiler mediante aparatos corrientes de hilg
tura filamentos o fibras en corddén de cuyos filamen-
$0s o fibras pueden elaborarge cordones o cusrdas que
tienen uns utilidad particular para reforzar articu-
los de goma, especislmente materiales de cordeleris
pars su empleo en la fabricacién de llentas neumdti-
cag.

La principal dificultad que ofrecen los articu
los de goma reforzados con cordones de nyldén se halla
relacionada con la propiedad que tiene el nyldn de
wfluir en frio" que, en el caso de¢ los neumdticos de
por resultado una situacién inofensive pero indeseable
conocida cano "partes planas". Esto ocurre cuando los
nsundticos de goma o caucho reforzados con cordbn de
nylén colocados en un autombévil se mantienen immbviles
durante un perfodo considerable de tiempo. La "parie
plana" se produce en el sitio donde el neumético ha
estado en contacto con el pavimento. Mientras los neu
méticos no hayan rodado durante un corto perfodo de
tiempo despuds de una larga permansncia de inmoviliza
cibn, el conductor notard un golpeteo indeseable que

pronto desaparecs.
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Incorporando polidsteres, particularmente poli-
(alquileno tereftalato) en el que el grupo alquileno
contiene de 2 a 4 4dtomos de carbono, v.g., poli(etiie-
no tereftalato) como unz fase y una poliamida, parti-
cularmente poli(emino £eidos) o poli(lactames), v.g.,
Nylén-6 /poli(epsilén~caprolactams)_/ y poli (enarto
lactama) como una fase separads se reduce la indesea-
ble propiedad de "fluir en frio" que tiene el nylén
hésta un punto en el que casi no se nota la "parts
plana" en los neumdticos de goma reforzada. Por consi
guiente, los artfculos de goma o0 caucho reforzados con
filamentos o cordones elaborados con los compuestos
del presente invento musstran propiedades gréndemente
reducides de "flujo en friov.

Uns. de las dificultades que se encuentran en
la produccién de cuerdas o cordones perfiendo de estas
mezclas flsicas de polidsterss dispersos en una fase
continua de una poliemida se debe a sus caracterisgti-~
cag de hilatura. Estos materiales se hilan a través
de una hilera corriente extruyendo le mezcle bajo pre
sién a une temperatura ligeramente superior al punto
de fusibn del componente de temperatura mds elevade de
fusibn., Cuando se hila la mezela sin la inclusién del
aditivo de acuerdo con los principios de este invento
se hallan dificultades en la hilatura.

Las dificultades halladas comprenden la falte
de uniformidad en el diémetro de la tire de filamen-
tos que sale de la hilera, siendo le variacidn sufi-
ciente en ocasiones para que se reduzca el didmetro
hasta un punto en el que ocurre la rotura de la fi-

bra. Otra dificultad redica en el hecho ds que la ga-
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ma de temperaturas de hilatura es muy limitada.

Se ha descubierto que se pueden mejorar las
caracteristicas de hilatura de una mezcla figica de
un poliéster y una poliesmida incorporando en la megz-
cla una pequeiia cantidad del producto de la reaociéﬁ
de un polidgter con una poliamids y pariicularmente
un producto de reaccldén del mismo poliéster y la mig
ma poliamida empleados para componer la megela. Bn
general, de 0,5 g 20 partes del producto de la reac-
cibn por 100 partes de la mezcla serdn suficientes
para mejorar las caracteristicas de hilatura de la
total composicidn. La inclusidn del producto de 1la
reaccidn no sbélamente mejora las mezclas, suscepti-
bles de ser hiladas, con regpecto a sus caracterfisti
cas de hilatura, sino que también dicha inclusién hg
ce posible la hilaturs de mezclas que en ausencia de
log agentes de adicidn citados no podrian hilarse o
rendirfan unos productos deficientemente hilados. Bl
grado de concentracién del poliéster con relacibén a
la poliamida queda asi aumentado sl igual que el ni=-
mero y tipo de poliésteres y poliamidas que pueden
mezclarse con éxito entre si pars obtener compuestos
gusceptibles de ser hilédos.

Pars la consecucidn de las finslidades citadas
anberiormente y otras con ellas relacionadas, este
invento consiste en los principios expuestos y spun-
tados de una forma particular en las relvindicaciones
adjuntas, exponiendo la descripcidn siguiente y losg
dibujos adjuntos ciertas formas ilustrativas de reali-

zaecibn del invento que, no obstante, constituyen sbla-
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mente algunas de las diversas formas de aplicacidn de
los principios del presente invento.

Bxpuesto con brevedad, el presente invento con
gligte en un proecedimiento para mejorar la calidad de
hilature de una digpersién resinosa de un polidsgisr
en una poliamida que comprende las etapas o estadices
de preparar un producto de reaccibn de un poliéster
que tenga una temperatura de fusibn de 200°C por 1o
wenos y une polismida cuys temperatura de fusibn sea
al menos de 175°C. E1 producto de la reaccibn, como
se le denominsrd en adelante, se incluye en una mesz=-
cla reginosa compusgta de 25 g 65 partes en peso de
un polidater que tenga una temperastura de fusibn de
20000, por lo menos y una viscogidad intrinseca del
rden de 0,6 a 1,2 como una fase, y de 75 a 35 partes
en peso de uns poliamida en la que la unidad polimero
contenga de 6 a 21 4dtomos de carbono y una visgcosidad
relativa a 2500 en Hy80, (al 98 %) concentrado del &r
den de 2,5 a 3,2 como la otra fase. Z1 componente re-
sinoso de la concentracibén médg elevada es normalmente
une fage continua de la dispersidn y el componente de
menor concentracibén es la fase dlscontinua. En gene-
ral, la cantidad de producto de la reaccién afiadido a
la dispersiébn es del drden de 0,5 a 20 partes en peso
de producto de la reaccién por cada 100 partes en pe-
g0 de la dispersibn resinosa. Este invento consiste
también en una composicidn susceptible de ser hilada
gegln se expuso anteriormente. Todas las partes se

den en pego a 1o largo de la memoria.
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COMPONENTES DE MBZCLAS RESINOSAS

Segtin se ha indicado enteriormente, lag dig-
persionss resinoses del presente invento, son una mag
cle Intima de un polidster y una poliamida, que ez wn
poli(amino dcido) o una poli(lactama). La cantidad de
poliéster varfe entre un 25 % y un 65 % en peso de to
da la mezcla. Esta concentracibn tiene gran importan-
cia. Con una concentracidn inferior al 25 % de resina
de poliéster, no se observa el problema de "partes
planas" o la inhibicién del "flujo en frfo" en el ny-
16n hasts un grado que sea satisfactorio. Con una con
centracién superior al 65 % del poliéster, no se en~
cuentren dificultades en la hilatura. Asf, las compo-
siciones del presente invento se encuentran limitadas
de une forma precisa entre los mérgenes del 25 gl 65%
en peso de dispersibén de poliéster en un 75 a un 5 %
en pego de laz poliamida.

Para formar composiciones resinosas suscepli-~
bles de ser hiladas, seghn este invento, se emplean
componentes reginosos que se puedan hilar. En cuanto
a los polidsteres, particularmente los poli(slquileno
aril dicarboxilatos), aquellos polimeros que tienen
un peso molecular medio del érden de 16.000 a 30.000
son susceptibles de hilatura. Dicho ds otro modo, es-
tos polidgteres tienen una viscosidad intrinseca del
brden de 0,6 a 1,2. Los alquilendicarboxilatos prefe-
ridos contiensen de 2 g 12 carbonos en el grupo slqui~
leno y son log alquilenarildicarboxilatos. Log grupos
alquilenos pueden ser de ocadens ramificada o de cade=-

na linsal. Egtos materiales se pueden encontrar en el
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mercado, siendo el polidster mis &til el poli(etilen
tereftalato) que tiene una viscosidad intrfnseca cum
prendida dentro de los 1fmites citados. Otros poli(al
quilensrildicarboxilatos) que tiensn wun peso molécu-
lar medio comprendido en los limites citados anterior
mente y una vigcosidad intrinseca del 6rden de 0,6 a
1,2 couprenden poli(propilentereftalato); poli(bubi-
lembereftalato); poli(hexametilentereftalato); poli
(octametilentereftalato); poli(decametilentereftala~
t0); y poli(dodecametilenterefitalato).

£l polidgter debe tener un punto de fusibn
de por lo menos 20000, y mejor adn si es superior a
20000, v.g., de hagta 275°C. Se necesitan temperatu-
res de fusibn de por lo menos 200°C para gu utilize-
cidén en cordones para neumédticos y, con este fin, el
poliéster empleado normalmente eg tereftalato. Es
preferible que los dcidos aril dicarboxflicos sean
gimétricos, particularmente cuando se utilizen en
tejidos para neuméticos y comprenden, por ejemplo,
deido tereftdlico, 4deido sim-bifenil dicarboxflico,
dcido difenil metano dicarboxflico (preferiblemente
el 4,4'-isfmero); difenil-1, 4cido 2-etano dicerbo-
xflico, dcido naftoico y antracenc dicarboxflico,
etc., Los 4cidos que contienen de 8 a 16 4tomos de
ocarbono, o més.

La poliamida lineal debe tensr un punto de
fusién por 1o menos de 175°C o 200°C y preferilblemen
te superior, como por ejemplo, 225, 240, 250 o 275°C.
Para fibras empleadas en neumdticos el punto de fu~

sién debverfa ser de 300% por lo menos. Lag poliami-
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das que pueden emplearse comprenden aguellas deriva=-
das de dcidog dicarboxilicos como son, por ejempl5,
el 4cido succinico, dcido glutdrico, 4cido adipico;
dcido pimélico, dcido subdrico, dcido azelaico y'éci—
do sebdcico; y las derivadas de disminas que contisnen
por ejemplo, de 2 a 10 dtomos de carbono, como son
la etilendiamina, tetrametilendismine, hexametilendia
mina, octametilendiamina, 1,4~di(metilemino)ciclohexa
no, como por ejemplo, nylén 66 o nylén 610, etc. o
bién ol nylén puede derivarse de un 4cido omega=-amino
carboxflico como es el #cido omega-aminobutirico, deci
do omega-aminopimélico, 4cido omega=—aminocaproico,
etc., 0 las lactamas de los mismos. Asi, se puede ha-
cer la mezcla ubilizando nylones 4, 5, 6, 7, 8 y 11.
La poliamida puede prepararse pertiendo de una lacta-
ma que contenga de 4 a 11 dtomos ds carbono.

Es conveniente qus las poliamidas tengan pesos
moleculares del Srden de 16.000 a 30.000.

En una modalidad preferida el componente de ny
16n eg un polimero resinoso de dcido epsildbn-amino=-
caproico con un peso molecular medio del Srden de
18.000 a 27.000, Esta goma Ge peso molecular corres-
ponde & la viscosidad relativa determinada en dcido
sulférico al 98 % a 25°C de 2,5 a 3,2. Se 1llega a 88
ta determinacidén partiendo de una solucibn de 1 gra-
mo del polimero en 100 ml del dcido. Existen disponi-
bles en el mercado composiciones resginogas apropiadas
de este cardcter con las marcas registradas de Nyldn-
6 y Nylén-T.

Aungue las caracteristicas de viscosidad de
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cada una de egtas resinas podria expreéafse en térmi
nos similares, la préctica corriente comercial es
identificar las resinas de polidster en tdérminos de
su viscosidad intrfnseca y las resinas de nylén en
términos de su vigcosidad relativa.

La produccibn de una meszcle satigfactorie de
esbag resinas implica un procedimiento cuidadoso. En
primer lugar, es conveniente evitar la interaccibn
fortuite entre los componentes de la resina de las
mezclas de sste invento. Log compuestos de este in-
vento son mezclas de resinag formadas en condiciones
en que go mantienen dos fases separadas y s6 minimiza
adeuds en lo posible la interaccidn de una sustancia
polimdrica con la otra. Aunque la inberaccién quimica
puede ser controlada por medios fisicos, otro medio
de reducir a1 mfnimo dicha interaccidn quimica entre
losg polimeros es utilizar polimeros blogueados 0 par
cialmente blogqueados en el extremo. Ambas resinas tig
nen normalmente grupos terminales presentes en los
reactivos de los que las resinas estdn formadas, v.g.
-OH, -COOH, y NH,. La detencién o blogueo de los ex~
tremos reactivos mediante reaccionesg con alcoholes
monofuncionales, 4cidos, aminag o similares ayudarén
a reducir al minimo la interaccidén indeseada.

Bn el caso de los nylones, 108 meteriasles co-
merciales conbienen normalmente un cierto bloqueo fi
nal, derivédndose log grupos terminales de butil amo-
nio acetato, dcido acdtico, deido adipico, dcido ge-

bdcico o butil amina.
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COMPONENIES DEL PRODUCTO Dis LA REZACCION

Las caracterfsticas de hilatura de una mezcla
fntima de los principales componentes anteriores =
me joran mediante la inclusidén en log mismos de una
pequeiia cantidad de un producto de reaccidn de un po
lidster y una poliamida. ¥n cuslquisr cago, los ox~
tremos o finsles reactivos pueden bloguearse parcisl-
mente. En este punto se hace més conveniente identi-
ficar de una forma mds particular la naturasleza de
log productos de la reaccidn que resultan dtiles a
egte respecto.

Se pueden usar diversos fcidos dicarboxilicos
aromdticos para producir el reasctivo del polidster
utilizado en la puegta en prictica de nuestro iaven-
to, segln se desprende de lo expuesto a continuacidn.

Log poliésteres empleados tienen la férmula:
HO(CHz) g~/ 0~C0-Aryl-C0-~0 (CHQ) b:7x°H

Los reactivos Gel polidster preferidos para uso con
este invento se obtienen partiendo de dcido terefti-

lico y tienen la férmuls:

( 1-a) HO(CH,) 5~/ 0~C0 -——O-— C0~0-(CHy) y=_7, OH

El reactivo de poliemida usado en el procedi-
miento de este invento puede derivarse de uns lactama

cfclica o del producto de la reaccidn de un doido di-
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bdsico y una diamina y tanto la lactama cfclica como
el producto de la reaccidn pueden hacerse reaccinnar
con un alquilendiamina para formar uns poliamida con
mds de un 50 % de grupos fineles emino. La poliamida
56 elige de la clase que consiste en:

(2) una polilactams que tiene la férmula:

H/ HN(CHy) ,C0~_7,0H
(3) ua producto de la reaccibn de un 4cido di-
bdsico alifédtico y una diamine alifdtica que tiens
la férmula:

HO /CO~(CH,) 4~CO-NH~(CH,) eNH-__7yH

(4) un producto de la reaccidn de cualquiera
de los compuestos anteriores con un alquilendiamine,
alquilemina, arilamine, deidos carboxflicos, alquil
o aril, mono- o di-funcionzles representados por la

férmulas

H /HN(CHy) (007, ~NH(CH,) X, ¥ ¢ 2

HyN~(CH,) g~IH / 00=(CHp) 4~CONi~(CHp) o~NH~_/ K

En las férmulas anteriores -~

ngril" indica un radicel aromgtico divelente,
que, de preferencia es siméirico.

g, b, 4, e y £ son cada uno nimerog bajos del

brden de 2 a 10 y cuando tienen lugar en cualquiera
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de las férmulas, pueden ser igusles o diferentes;
¢ es 3 a 10
n eg 10 a 500, y preferiblemente 80 a 200 na

ra cordbn de neuméticos;

x eg 10 a 250, y preferiblemente 25 g 100 ra
ra cordén de neumdticos;

¥ es 10 a 300, y preferiblemente 200 g 125
pars corddn de neuméticos.

El peso molscular de los reactivos deberia, conve-
nientements, hallarse dentro de los limites de for-
macidn de fibra, v.g., gl menos de sproximadamente
10.000, aunque este punto no es de importancia vital
puesto que constituye sélamente una proporeibn rela-
tivamente pequeiia de la mezcla general.

El poliéster me derive de un decido aril dicar
box{lico o los didsteres del mismo bajos en &tomos
de carbono. En la produccidn del polidster, el decido
reaccions con un diol como es el etilenglicol, buba-
no diol-1,4, propano diol=-1,3, etc. E1 diol puede
comprendsr hagta 8 o mds dtomos de carbono. EL po-
lidster debe tener un punto de fusidn de por lo me~
nos 200°¢ ¥, preferiblemente superior, como por ejem
plo, 225°C o 250%C o, tanto como 275°C o atin mayor.
En lag fibrag pare cordbn de neumdticog se nscesita
un poliégter con un punto de fusidn de 200°G por lo
menos y suele ser un tereftalato. Los dcidos aril
dicarboxflicos son de preferencis simétricos aunque
ogte punto no es totalmente nscesario a no ser cuan-
do se empleen en tejidos para neumdticos y compren-

den, por ejemplo, dcido tersftdlico, 4cido isoftdli-
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co, 4cido simétrico adifenil dicarboxflico, decido di-
fenil metano carboxflico (preferiblemente el 4,4'-
igbmero), 4cido difenil sulfona dicarboxflico (prefs
riblemente el 4,4'~isbmero), difenil-1, 4eido 2-eta-
no dicarboxflico, los deidos naftoico y antraceno di
carboxflicos y las mezclas de egtos 4cidos. Los éci;
dos contienen de 8 a 16 o més 4tomos de carbono. Los
polidsterss comprenden, por ejemplo, polietileno te-
reft4lato, politetrametileno terefitalato, copolimeros
de etilenglicol con 4cidos tereftdlicos, ete.

El poliéster y poliamidas pueden hacerse reac-
¢ionar convenientemente en proporcionss de 3:1 a 1:3
gungue eshtas proporcionss no tiensn una importancia
vital en particular.

En la preperacidn de los productos de la resc
cibn, se puede usar cualquier aparato apropiado para
realizar 1a mezcla del fundido. Resulta converiente
llevar a cabo la reaccidn en condicionss reguladas
en unz extrusionadora en la que el tiempo de perma
nencia sea relativamente largo. Bl grado alecanzado
por la reaccidn queda determinado por el tiempo y la
temperatura emplsados en la reaccidn. Hablando en téxr
minos generales resultan adecuados los tiempos de 15
minutos a temperaturas superiores a 29300, Voo,
301,600. No obstante, segln se hard evidenmte & los
expertos en la materis los tiempos mds largos de per
menencia a temperaturas inferioreg o los tlempos més
cortos s temperaturas superiores dardn por regultado
el mismo tipo de producto. La nice exigencle radica

en el hecho de que la reaccibdn ha de realigzarse en
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estado fundido durante un periodo de tiempo lo su~-
ficientemente largo pares que se produgca una canti-
dad sensible de interaccidén. Resulta obvio el que las
temperaturas habrén de hallarss por debajo de las tem
peraturas de descomposicidn de las resinas. Se pueden
emplear diversas técnicas para medir el grado de 1a
reaccidn. Por ejemplo, se sabe que el Nylén-6 es zo-
luble en una mezela al 60/40 de ciclohexano/mete—cre—
sol y que el poli(etileno tereftalato) es insoluble
en egte sisteme. Por consiguiente, el tratamiento del
producto de la rsaccibn con esta mezcla disolvente lo
separa particularmenie en componentes que son en gene
ral polidster (insoluble) y Nylén-6 (soluble). 4l exz
minar muchos de estos productos de reaccibn, se hace
evidente que la reaccién produce la solubilizacidn de
algo del polidsgter y la insolubilizacibn del algo del
nylén. Asf, el tratamiento de esfos productos de la
regsccidn con la mezela disolvente al 60/40 nos da wna
medida de la cantidad de reaccibn. Esta medida deberd
indicar una reaccién del poliéster haste un grado de
un 15 % por lo menos con la poliamida y, preferible=—
mente, ds un 25 %.

La cantidad de aditivo necesario para el tratz
miento de la mezcla dependersd del grado de la reac-
cién y de la composicibén de la mezcla total. Se com-
prenderd que el "aditivo" en estz memoria eg el total
de la masa que contiene producto de la reaccibn pues~
t0 que no se realiza esfuerzo alguno parg aiglar el
producto de la reaccidén per se. Hablando en términos

generales, las composiciones comprendidas en el medio
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polidster necesitardn mds materiales reaccionados

¥/o més materisles resccionsdos totalmente para con-
geguir una hilatura satisfactoria, Naturslmente, es
evidente que la reaccibn ocurre entre la poliamids y
el polidgter en la mezcla g una velocidad que depen~
de del tiempo y temperatura del sistema. Es convenlen
te que, para que las propiedades fisicas de dichas
mezclasg sean fptimas, haya una cantidad minima de di-
cha interaccidén en la masa de la mezcla. Cuanta més
poliemida y mds poliéster haya libres en la mezcla,
tanto mejor resultard el producto hilado. La masa del
producto de la reaccidn, en totsl, es simplemente un
cambio de adicién para permitir la facilidad de hila-
tura de la mezcla de estos dog materiales.

PREPARACION DE MEZCLAS

Para producir las mezclas de las dog resinas
con el aditivo desgerito anteriormente se ha hallado
convenliente emplear un tipo corriente de extrusiona-
dore de husillo. Los materiales se mezclan tan répi-
damente como ses posible y a una temperatura lo més
baja posible pero atn asl, por encima del punto o
temperatura de fusibn de ambos componentes. No se afia
de disolvente. Bs diffcil indicar unes temperaturas
para la realizacibn de la mezcladwra porque con resi-
nas de diferentes viscogidades varian lag temperatu-
rags de fusibn y en el mejor de los casos ge defini-
rian deficientemente. No obstante, la temperatura de
mezcladura serd la temperatursa minima por encime del

punto de fusidn de la regina de mds elevada tempera-
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tura de fusidn en la que se obltenga la dispersién de-~
gseada en el perfodo de tiempo més corto posible. La
extrusionadora produce un compuesto en tirs que dea-
puds se corta o desmenuza en pedacitos, recortes o
virutas, se secan y después se hila por una hilers del
tipo empleado normalmente para hilar resinas de nyldn
o poli(etileno tereftalato) . Se puede usar cuslguier
aparato mezclador que produzca unae busns mezcladura
en un tiempo mfnimo de permanencias y una temperstura
ninima.

Para preparar una mezcla satisfactoria con un
material de uns poliamida dsda y un polidster dado,
existen diversas congideraciones de importancia que
hay que tensr en cuenta.

Primero, los materisles que se han de memclar
deberdn estar totalmente secos con un contenido de hu
medad inferior al 0,05 % en peso aproximadamente. Los
contenidos de humedad en exceso & esa cantidad tienden
a Qegradar los polimeros. Para obtener los mejores re-
sultados es preferible qus el contenido de humedad se
helle por debajo del 0,02 %.

Asimismo se ha averiguado que para obtener una
hilstura satisfactoria el contenido de humeded de 1la
mezcla en el momento de la hilatura deberi ser infe-
rior al 0,02 %.

La siguiente consideracibn de importancia en
la hilatura de egtag mezclas es el tiempo de parads,

o tiempo de permanencia, durante cuyo periodo se ha-
1lla la mezcla en estado fundido. Como, seglin se ha

indicado anteriormente, estas resinas son mituamente
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reactivas, se deberdn mantensr unas condiciones que
favorezean la inberaccidén de los polimeros durante el
perfodo de tiempo més corto posible. La velocidad de
la interaccién se halla en funciébn al tiempo y tempe-
ratura. Para conseguir el fin de reducir al minimo lg
interaceibn se pueden incorporar antioxidantes, agen-
tes de detencidn de cadenas y estabilizadores de cobre
junto con la mezcla. Una escala conveniente de tempers
turas dentro de la que se puede efectuar la mezcla es
de 249 a 282°C. Un Nylén-6 disponible en mercado, poli
(epsilbén-caprolactama), tiens un punto de fusibr del
6rden de 215 a 220°C y se hila normalmente a une tem-
peratura de 246°C, a 282°C. Un poli(etileno tereftala-
to) aspropiado, disponible en mercado, tiene un punto
de fusidn del orden de 240°C & 282°%. Con fines de hi-
latura, la temperatura del componente de punto de fu-
si6n méds bajo en la mezcla determina la temperatura de
hilature, asf, en una mezcla 30/70 de las resinas amte
riormente citadas, la temperatura de hilatura serla la
del nylbn-6, V.Z., 24600 a 282°C.

Hablando en té%minos generales con respecto a
la hilatura, se aplican técnicas tradicionsles a las
composiciones del presente invento y por consigulente,
las condiciones en las que se basga la hilatura de uno
w otro de los componentes son lag condiclones que se
han de usar para la hilatura de la mezcla.

Con fines de hilatura, el contenido de humedad
de la mezcla es de deseer que gea inferior al 0,02 %
y preferiblemente, inferior sl 0,01 % en peso. Despuds

que el producto se ha mezelado y el producto en hebras
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0 tiras se ha cortado en trocitos y los trocitos se han
desecado por cualquier medio apropiado como puede ser
desecacibn al vacfo a una temperatura de 80°C a 126,6°C
se puede passr nitrdgeno gaseoso caliente por el produc
to cortado en trocitos. E1 producto puede recoger hume-
dad sl exponsrlo a la atmbsfera y al cabo de dos-horas
g temperatura ambiente el contenido pusde aumentar de
un mfnimo de 0,01 % a un 0,1 %.

Llegado egte punto comviene ilustrar udincionzl-
mente el invento poniendo ejemplos especificos de com~
posicibnes y métodos de elaboracidén de diches composi-
ciones, debidndose enbtender que estos ejemplcs slrven
sélamente de ilustracibn y de acuerdo con sus ensefian~
zas, log expertos en la materia podrdn idear e jemplos
adicionmles de los dos componentes resinogos empleados
para componer las mezclas.

PREPARACION DE UNA POLIAMIDA

Se prepard poli(epsilén-caprolactama) haciendo
reaccionar 100 partes de caprolactama y 1,20 partes de
hexametilendiamina acuosa al 50% durante 16 horas @
124,400 en un recipiente cerrado. Los polimeros resul-
tantes se molieron en un molino Wiley, se lavaron con
agua desmineralizada durante 16 horas a 70°C vy se dess
caron durante 16 horas & 80°C en una secadoras al vacfo.
La produccidn totel de polimerc fud del 90 %. La visco-
sidad relativa del nyldén determinada en una solucién
del 1% en voltmen en dcido sulfdrico concentrado fué
de 2,01, indicando un peso molecular de aproximadamen-

te 12.500.
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PREPARACTON DE UN POLIESTER

Se prepard un polidster haciendo reaccionar
194 partes de dimetil tereftalato, 124 partes de ebti~
lenglicol, 0,06 partes de tibxido de antimonio y 0,10
parte de acetato de manganeso. La reaccidn se llevé
a cabo en un matraz de tres cuellos con agitadcr mecsd
nico, un tubo de admisidn de nitrégeno y un cdndensa—
dor de toma. Se calentd la mezcla de reaccidn por me-
dio de una camisa celentadora Glascol a 156°C en cuyo
momento el metanol formado comenzd a destilar. Se ele-
v6 la temperatura de la reaccidn 2 24900 durante un
periodo de tres horas habiendo desaparecido todo el
netanol en ese momento. Se practicéd léntamente un va-
cfo de 1-2 mm elevando la temperaturs a un ndximo de
28000. Se dejé continuar la reaccibn durante 5 horas
bajo vacio a 1-2 mm para obtensr un polidgster con una
viscosidad intrinseca de 0,70 medida a 25° en una so
lueidn 5050 de fenol y tetracloroetano.

PRUPARACION D5I, PRODUCTO Di LA REACCION

Como ejemplo genersl representativo, se mezcla~
ron 70 partes en pesc de un poli(epsilén-caprolacta—
ma), v.g., Nylén-6, con una viscogidad relativa de
2,0 & 3,0, v.gs, 2,7 ¥ 30 partes en peso de poli(eti-
leno tereftalato) que tenfs una viscosidad intrinseca
de 0,3 a 1,2, v.g., 0,7, haciendo pasar los trocitos
desecados por una extruldora de 25,4 mm e uns veloci-
dad de 4,53 kgs por hora y & una temperatura de 287,7°C. '
Lag tirag regultantes se cortaron en virutas con una
cortadora apropiada y se desecaron al vaclo de menos

de 0,5 mm a una temperatura de 81,6 a 121,1°C, v.g.,
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93,3%.

Las virutas de la mezcla ge alimentaron en
una extruidora de 38,1 mm equipada con una cabega de
hilera y bomba de hilar. La temperatura del material
de elaboracidn era de 296,100 y el tiempo de reaccibn
a egta temperatura fué de 30 minutos. La masa del pro
ducto de la reaccibn se extruyd en tortas plunas que
al enfriarge formaron una masz sblida. kEntonces se
cortd en trozos esta masa dsl producto de la reaccidn
¥ se molieron en un molino apropiado a un temadio de
20 mallas o més fino. E1 tamafio o medida de malla no
eés de vital importancia, sino conveniente. bgts mate-
risl =e encuentra enbonces dispuesto para ser suplea-
do como agente de adicidn en la composicidn dez una
mezela susceptible de hilatura de una poliamida con
un polidster, segln se ha descrito anteriormente.

En la TPabla I se exponen ejemplos adicionales.
Se deberd entender que la preparacidén dsl producto de

la reaccibn no queda en modo alguna restringida sl
equipo perticular empleado para su preparacibn o tra-
tamiento.

La preparacidn.de los productos de reaccibn de
log dos tipos de resinas esg una funcidn de tiempo ¥
temperatura. Por ¢jemplo, poniendo en contacto poll
(epsilbn caprolactama) (Nylbn-6) y poli (etileno te-
reftalato) en estado fundido a una temperatura de unos
24900 se obtendrd el mismo resultado en un perfodo més
largo de biempo que calentando a 265°C o 270°C o 290°C
para un perfodo de tiempo correspondientemsnte mds cor

to.
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9 OCT. #:55

La técnica seguida de extracciGﬁ para ls deter-
minacidén de solubles de ciclohexano/m-cresol, es 1la
giguiente:

Se pesan 2,00 i 0,05 gms del pfoducto de la
reaccibébn y se dejan disolver hesta el dfa siguiente,
con agitacibn, en 200 ml de una solucién 75/25 de ci-
clohexano/m=-cresol. Se puede usar un grado préciico
de m-cresol con destilaciébn o grado de reactivo sin
destilacidbn. Se centrifuga hagte la capa superior gea
totalmente transparente. Se quitae la capa superior me
diante decantacién de vacfo. Esta capa contendrd lo-
liamide y algo de polidster y deberd conservarse para
gu evaluacidn o para combinarle con capas subsiguien-
tes.

Se afiede al residuo 200 ml de una solucién
60/40 de ciclohexano/m~cresol, se agite durante 4 ho-
ras por lo menos y se centrifuga hasta que la capa au
perior eg complebamente trangparente., Se elimina la
capa superior mediante decantacidn de vaclo. Esta ca-
pa contendrd una cantidad muy pequefla de poliamida y
polidster y se deberd conservar para su evaluacibn o
para combinarls con la capa anbterior.

Se realize wna Wltime extraceibn con una solu-
cién 60/40 de ciclohexano/m-cresol segln se ha descri
to. Se deberd separar la capa superior del residuo con
la mayor limpieza posible. La eapa superior pusde ti-
rarse o combinarse gegin se desee.

Se lava el resfduo en varios vollmenes de etil
éter, se filtra y se lava varias veces (@l menos 10)

con etll €ter y se seca en un horno a 70%. Es conve-
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niente realizar la filitracidn empleando un embudo de
disco de crigtal fritado tarado. E1 peso exacto del
filtrado se determina a dos decimales.

La viscosidad intrfnseca del poli(alquilenaril
dicerboxilato) se determiné como una solucién al 0,5%
en volimen en una soluclén 50:50 de fenol:tetracloro-
ettano.

Lag viscosidades relativas de la poliamida se-~
gin se exponsn en lg memoria se determinsron como una
solucibn al 1 % en voldmen en 4cido sulflrico concen=-
trado.

IABLA T
PREPARACION Del PRODUCTO DE LA REACCION

% de poli(epsilén=-caprolactama)
% de polietileno tereftalato
Poliamida, viscosidad relstiva
Polietileno tereftalato, viscosidad intrinseca
Preparacidn en la extruidora
Temperatura del material, %
Tiempo Ge reaccidn, minubos
Producto de la reaccibn, viscosidad intrinseca
% insoluble en ciclohexano/m~cresol 60/40
% de poliamida en la fraccidén insoluble.
PREPARACION Db MEZCLAS

Los sigulentes ejemplos ilustran la preparacibn
de mezclas de la poliamida con el poliéster, afiadiendo
¥ sin afiadir un copolimero del tipo ilustrado anterior
mente. Los expertos en la materia comprenderdin que es~
tos ejemplos son simplemente ilustrativos y que por
estos ejemplos, se hardn ficilmente evidentes muchos

otros.
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EJEWMPLO 1

Se mezeld poli(epsilén caprolactama), 65 partes,
viscosidad relativa = 2,75 y poli(etileno tereftalato),
35 partes, viscosidad intrfingeca = 0,7 haciendo pasar
la mezcls por una extruidora de 25,4 mm de la National
Rubber Machinery (NRM) Company. Esta mezcla se desec
totalmente y se hilé a una temperatura de 27100 amplean
do las técnicas tradicionsles en hilado 4800/80. ILa
uniformidad, determinade con los 5 filamentos mayores
y los 5 menores, fus de 7,18; es de deseapbbtener una
uniformidad de 2,0.

1 hilado no pudo estirirse empleando iécnicas
tradicionales sin tener que su:&ir un gran nfmers de
roturas de filamentos.

EJENPIO 2

Se mezclé poli(epsilén~caprolactama), 65 partes,
viscosidad relative = 2,75, poli(etileno terefitalato),
35 partes, viscosidad intringeca = 0,70 y 10 partes del
producto de la reaccibn A, Tablas I, en una extrusiona-
dora NRM de 25,4 mm. Se desecd totalmente la mezcla y
ge hilé a temperaturas del materiel de 260 - 268,300
empleando técnicas tradicionsles para formar un hilado
4360/90. La uniform.dad por término medio de los cinco
filamentos mayores y los cinco menoreg eg de 3,1=3,2.

E1 hilado se pudo egtirar medianfe técnicas tra
dicionsles pero todavia regsultaba un problems la rotu-
ra de filamentos. '

EJEUPLO 3
Se mezcld poli(epsilén-caprolactama), 65 partes,

viscosidad relativa = 2,75, poli(etileno tereftalato),
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35 partes, viscosidad intrinseca = 0,70 y 10 partes del
producto de reaccidbén B, Tabla I, en una extrusionadora
MRM de 25,4 mm. Se desecl Lotalmente la mezcla y se hi-
16 & temperaturas de 265,5 = 287,7°C empleando técni-
5., cas tradicionales para obtener un hilado 4360/90. EL
término medio de unifofmidad de los cinco filamentos
mayores y los cinco menores fué inferior a 2,0 y en la
mayorfa de los casos inferior a 1,5.
El hilado se pudo estirar con facilidad por %éc
10. nicas tradicionales dando tenacidades superiores a
8,0 gramos/denier sin rotura de filamentos.
EJEMPIO 4
Se mezcl$ poli(epsilédn~caprolactema), 69 partes,
viscosidad relativa = 2,75 y poli(etileno tersftalato),
5. 40 partes, viscosidad intrinseca = 0,70, en una extru-
gionadora MNRM de 25,4 mm. Se desecd totalmente la mez-~
cla y s6 hild a temperaturas del material de 243,4 a 2877
OC mediante técnicas tradicionales para obtensr un hile
do 4360/00. E1 hilado no se pudo recoger & temperatu-
20, ras de hilatura superiores o 248,8°C. A temperaturas de
hilsture del érden de 243,4 a 248,8°C el hilado no se
pudo estirar a una tenacidad superior a 4,0 gramos/de-
nier sin wa pluralidad de f£ilamentos rotos.
EJEWPLO 5
5. Se mezclé poli(epsilén-caprolactame), 60 partes,
viscogidad relativa =‘2,75, poli(etilenc tereftalato),
40 partes, viscosidad intrinseca = 0,70 y producto de
la reaccidn B, Tabla I, 10 partes, en una extrusionado
re, NRM de 25,4 mm. Se degecd totalmente la mezcla y se

30. nilé empleando téenicas tradicionales & un hilado 4360/
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s
/90, El polimero se hilé bién dentro deqnza escala de

temperaturas de hilatura de 243,4 a 287,700. Las uni-

formidades fueron de 1,3 a 2,0 y el hilado obtenido
a temperaturas del material de 265,5 = 287,700 podfa
egtirarse fdcilmente con tenacidades superiores a 8,0
gremos/denier.,
EJEMPLO 6
Se mezcld poli(epsilén-caprolactama), 60 partes,
viscosided relativa = 2,75, poli(etileno terefiaiato),
40 partes, viscosidad intrfnseca = 0,83 y producto de
la reaccidn D, Tabla 1, en una extrusionadors NRM de
25,4 mn. Se secd totalmente la mezcla del polimero y
se hilé mediante técnicas tradicionales en un -hilado
4360,/00, Las uniformidades fusron de 1,5 -~ 2,0 dentro
de una escala de temperaturas de hilatura de 265,5 a
287,7°G, con una excelente capacidad de estiraje. Se
obtuvieron tenscidades de 8,0 gramos/denier y mayores.
EJEMPLO 7
Se mezcld poli(epsilén-caprolactema), 60 partes,
viscogidad relativa = 2,75, poli(etileno tereftalato),
40 partes, viscosidad intrinseca = 0,87 y producto de
la reaccibn C, Tabla 1, 5 partes, en una extrusionado=-
re NRM ds 25,4 mm. Se desecd totalmente el polimero y
ge hilé por técmicas tradicionales en wn hilado 436040,
La uniformidad a temperaturs de hilatura ds 271°G era
inferior a 2,0 y 1la tenacidad fué de 7,0 - 8,0 gramog/
denier.
EJEMPLO
Se mezclé poli(epsilén-caprolactama), 50 partes,

viscosidad relativa = 2,75, poli(etileno tereftalato),
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50 partes, viscosidad intrinseca = 0,76, en una ex-
trugionadora NRM de 25,4 mm. So desecd totalmente la
mezcla del polfmero y se intentd elsborar un hilado
4360/90. A temperaturas de hilaturs de 260 a 287,700
no se pudo recoger un hilsdo con una uniformidad in-
ferior a 10,0.

EJEMPTO 9

Se mezclé poli(epsilén-caprolactama), 50 par-
tes, viscosidad relativa = 2,75, poli(etileno teref-
talato), 50 partes, viscosidad intrinseca = 0,76 ¥
producto de la reaccibn E, Tabla I, 10 partes, en una
extrusionadora NRM de 25,4 mm. Se degecd totalmente
la mezcla del polfmero ¥ se hild en hilado 3450/00.
Lg uniformidad a temperatura de hilatura de 271,1°0
fud de 1,4 a 1,5. E1 hilado estird biea y tenfa una
tenacidad entre 7,5 - 8,5 gramos/denier.

Seglin se indicd anteriormente, se pueden em-—
plear muchos dispositivos paras aumentar el tiempo de
permanencia de las resinas o temperaturas por encime
de sus punbos de fusidn respectivos, como por ejemplo,
usando inhibvidores de reaccibn, v.g., antioxidantes,
y ciertos compusstos de cobre, que tienden a evitar o
inhibir la interaccién de las resinag. Se debe elabo~
rar la mezcla con el fin de conseguir un grado satisfac
torio de megzcladurs Intima de las fases y el tiempo de
exposicién a la operacidn de mezcladura se determins
por la eficacia de la méquina en conseguir la disper=-
sién y la resistencis de la mezcla a la interaccidn
en la que ls fase dispersa tiene un tamafio de parti-

cula determinado viguslmente con la ayudes de un microg
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copio de fage.

Si se emplea una operacidén de mezcladura pre-
via, ge enfria la mezcla de resina & temperaturas nor
males, V.8., temperaturs ambiente, donde parece esta-
bilizarse indefinidamente. Aln 2 temperaturas a las
qus ge ven sometidos los neumdticos normslmente no se
aprecia un deterioro aparente de la mezcla de la re-
sina. Igualmente, despuds de la hilatura, los filamen
t0s resultantes que salen de la extruidora se enfrian
y estiran despuds con el fin de orientar sus molécu-
las y desarrollar sus propiedades méximaes.

TABLA IT

BJEMPLOS ILUSTRATIVOS DE COMPONENIES
DE NEZCLA

Polidsteres:

(1) Poli(propileno tereftalato)

(2) Poli(tetrometileno tereftalato)

(3) Poli(hexametileno tereftalato)

(4) Poli(octametileno tereftalato)

(5) Poli(decametileno tereftalato)

(6) Poli(dodecametileno tereftalato)

(7) Poli(etileno difenil dicarboxilato)

(8) Poli(trimetileno difenil ~4, 4'~dicarboxilato)
(9) Poli(etileno difenil-1,2-etano dicerboxilato)
(10) Poli(etileno tersftalato)
(11) Un polidster de dimetilol ciclohexzano y deido te-

reftdlico.
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(12) Poli(hexametileno adipamida)
(13) Poli(enantolactama)
(14) Poli(dcido omega-aminobutirico)
(15) Poli(dcido omega—-aminopimélico)
(16) Poli(4cido omega-sminocaproico)
(17) Poli(dcido omega-aminoundecilénico)
TABLA III
BEJEMPLOS ILUSTRATIVOS ADICIONALES DE

PRODUCIO DE LA REACCION

Ejemplo Componente de Polidster Componente de Poliamida
R Partes en peso Tabla II IR Parteg en peso Tabla II IR
(18) ) (0 70 (12)
(19) 30 (1 70 (13)
(20) 30 (2) 70 (12)
(21) 30 (2) 70 (13)
(22) 30 (3) 70 (12)
(23) 30 (3 70 (13)
(24) 30 (4) 70 (12)
(25) 30 (4) 70 (13)
(26) 30 (5) 70 (12)
(27) 30 (5) 70 (13)
(28) 30 (6) 70 (12)
(29) 30 (6) 70 (13)
(30) 30 N 70 (12)
(31) 30 (7 70 (13)
(32) 30 (8) 70 (12)
(33) 30 (8) 70 (13)
(34) 30 (9) 70 (12)
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Ejemplo Componente de Polidgter Componente de Poliamida

s Partes en peso Tabla II 1R Partes en peso Tabla IT IR
(35) 30 (10) 70 (12)
(36) 40 (10) 60 (12)
(31 50 (10) 50 {12)
(38) 25 (10) 75 (13)
(39) 30 (10) 70 (13)
(40) 35 (10) 65 (13)
(47) 40 (10) 60 (13)
(42) 50 (10) 50 (13)
(43) 30 (11) 70 (12)
(44) 50 (11) 50 (12)
(45) k7 (11) 65 | (13)
(46) 50 (11) 50 (13)
(47) 30 (10) 70 (14)
(48) 30 (10) 70 (15)
(49) 30 (10) 70 (16)
(50) 30 (10) 70 (17)
(51) 30 (11) 70 (14)

(52) 30 (11 10 (16)




ADITIVOS DE PRODUCTO D REACCION

Componente de Componente de
Polidster Poliamida Aditivo
Ejemplo Partes en Tabla ITI Parteg en Tabla II Partes en Tablg IIT
» peso Ne Peso Ne peso Ne
(1) 75 (13) 25 (10) 5 (38)
(2) 5 (13) 25 (10) 5 (39)
(3) 70 (13) 30 (10) 5 (39)
(4) 70 (13) 30 (10) 10 - (39)
(5) 63 (13) k) (10) 10 - (39)
(6) 65 (13) k> (10) 10 (40}
(7 60 (13) 40 (10) 10 (471
(8) 50 (13) 50 (10) 10 (42)
(9) 40 (13) 60 (10) 10 (42)
(10) 75 (12) 25 (10) 10 (3)
(11) 70 (12) 30 (10) 10 (3)
(12) 65 (12) k> (10) 10 (35)
(13) 60 (12) 40 (10) 10 (36)
(14) 50 (12) 50 (10) 10 (37)
(15) 70 (14) 30 (10) 10 (47)
(16) 70 (14) 30 (10) 10 (39)
(17) 70 (16) 30 (10) 10 (49)
(18) 70 (16) 30 (10) 10 (39)
(19) 70 (16) 30 (10) 10 (%)
(20) 70 (1) 30 (10) 10 (50)

(21) 70 (12) 30 (1) 10 (18)
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Componsnte de Componente de
Polidgter FPoliamida Aditivo
Ejemplo Partes en Tabla II Partes en ITabla II Partes en Tabla III
e G Ne peso e 880 e
(22) 70 (13) 30 (1) 10 (19)
(23) 70 (12) 30 (2) 10 (20)
(24) 70 (13) 30 (2) 10 (21
(25) 70 (12) 30 (3) 10 (22)
(26) 70 (13) 30 (3) 10 (23)
(27) 70 (12) 30 (4) 10 (24)
(28) 70 (13) 30 (4) 10 (25)
(29) 70 (12) 30 (5) 10 (26)
(30) 70 (13) 30 ) 10 (27)
(31) 70 (12) 30 (6 ) 10 (28)
(32) 70 (13) 30 (6 ) 10 (29)
(33) 70 (12) 30 (7) 10 (30)
(34) 70 (13) 30 (7) 10 (3
(35) 70 (12) 30 (8) 10 (32)
(36) 70 (13) 30 (8) 10 (33)
(37) 70 (12) 30 (9) 10 (34)
(38) 70 (13) 30 (9) . ()
(39) 70 (13) 30 (10) 10 (35)
(40) 70 (12) 30 (10) 10 (39)
(41) 70 (13) 30 (10) 10 (49)

Hablando en general, la incorporacibn de pro-
ductos de la reaccibn de polismidapoliéster (v.g., gue
tengan viscosidades intringecas del érden de 0,2 a

0,8) ha permitido la hilatura de mezclas de polidsteres
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y poliamidas en las que la concentracién del polidster
es sensiblemente mayor de lo que hasta ashora ha sido
permisible en una mezcla para hilaturg. Por ejemplo,
las concentracionss de polidster por encima de 25 par-
tes por cada 100 partes de mezmecla, v.g., 35, 40 y has-
ta 65 partes de polidster por cada 100 partes de mezcla
se han podido hilar mediante la inclusién de log produc
tos de reaccilbn de las mismes. Los hilados hau resulta-
do con unz buens uniformidad dentro de una duplls gana
de temperaturas de hilatura, produciendo hilados con
tenacidades Sptimas superiores a 8,0 gramos por denier.

Las resinas de polidster y poliamida se suelen
mezclar para formar una dispersidn en presencia del
aditivo. La mezcladura e inclugidn del aditivo pueden
hacerse en el aparato de hilar o en otro aparato por
separado, V.g., una extrusionadora, antes de introducir
se en el aparato de hilar.Se consigue una mezcladura .
suficiente en una extruidora simple o doble para obte-
ner tamafios de particula de la fase dispersa del poliés
ter menores a 5 micras y preferiblemente del Srden de
2 a 3 micras.

Eg convenliente que los componsntes de las mez-
clas tengan pssog moleculares, gegin indica su viscogi-
dad intrinseca, de una- gema més Amplia que los pesos
moleculares de los productos de la reaccidn. Esg conve-
niente emplear pesos moleculares medios mayores para
los componentes resinosos individuales de la megcla.
Cusndo se emplea un producto de la reaccibn de peso
molecular menor, v.g., wo que tenga una visgcogidad in

trinseca menor, se ha averiguado qus se pusden usar
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la esecala de concentraciones del producto de la reac-
cibn en la mezcla, obtenidndose resultados superiores
en lg hilatura. Los productos de resaccibn de psso mo-
lecular superior necesitan concentraciones cercanag
al extremo superior de la escala de concentracidén en
la mezcla. Cuando se usa una extrusionadora de 38,1
mm en la preparacibn de copolimeros de bloguec, los
tiempos més largos de permansncia y temperatura supe-
riores del material rinden productos de la reaccidn
de peso molecular menor.

La adicibdn de los productos de la reaccidn de
peso molecular medio inferior a un nivel de 5 a 10
partes por cada 100 partes de mezcla, parece que ge
reduce la egtabilidad de viscosidad de las mezclas
elaboradas mediante extrusionadora. A pesar de que los
productos de la reaccibn de pesos moleculares altos no
mejoran sensiblemente las caracteristicas de hilatura
de las mezclas resinosas producidas en extrusionadora
en la gama inferior de concentracidn, v.g., 5 a 10 par
tes por cada 100 partes de mezcla, las cantidades ma-
yores mejoran esas caracterfsticas de las mezclas pro-
ducidas en extrusionadora. Mediante la aplicacidn de
los principios del presente invento, las composiciones,
V.., aquellas mezclas que contienen més de 30 partes
de polidster y que resultan dificiles de hilar en au-
sencia de los productos de le reaccibn aditivos, pue-
den hacerse susceptibles de mer hiladas en concentra-
ciones de polidster de hasta 65 partes por cada 100

partes de mezcla. Se consiguen mezcles Ubiles adn en
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un grado de tan solo 25 partes de poliéster por cada
100 partes de mezcla.

Con regpecto al grado de resccibn, €ste se ha-
1la en funcibn a la temperatura y tiempo de retencién
0 tiempo de permanencia, en la extrusionadora. Por
ejemplo, usando una mezcla de 70 partes de poli(epsi-
16én~caprolactama), viscosidad relativa = 2,78y 30 par
tes de poli(etileno tereftelato), viscosided intrfnse-
ca = 0,78 a 296, 1°C, en una extrusionadora de 38,71 mm,
fué neceserio retensr los materiales reactivos durante
wnos 29 minutos. Con log mismos materiales y le micme
concentracidn, en el mismo apsrato, a una tempefatura
de 304,4°C, 14 minutos resultaron sdecuados. EL *iempo
de retencidn o permanencia en la extrusionadcra se
ajusta por medio de una bomba que vacfa la cabeza de
la extrusionadora que, a su vez, se alimenta del cilin
dro de la extrusionadora.

Una de las ventajas de la inclusidn de los pro-
ductos de la reaccidbn de egte invento en las mezclas
reginosas es que la escala de temperaturag de hilatu~
ra se hace mds 4mplia al par qus se mentiene una buena
uniformided de filamento. Se han obtenido elevadas pro
porciones de estiramiento con tenacidades comprendidas
entre 4 y unos 9 gramos por denier.

También se ha averiguado que con mezclas que
contenfan 40 partes del polidster por cada 100 partes
de mezcla resinosa y aproximadamente 10 partes de un
producto de la reaccidn de poliamida/polidster con
una proporcidén en peso diferente del polidster con

regpecto a la poliamida, v.g., 1:1 y unas 0,5 parte




por cade 100 partes de la meszcla resil... aa uns cera
lubricante apropiada, bien natural o sintética, v.g.,
Acrawax C, uns cera sintétics, p.f. 137°C~139°C, den-
sidad relativa 0,975, se congiguid una buena hilatura
5, de una émplim gema de temperaturas, estird bien y re-
sultd de una tenacidad elevada. La viscosidad de 1sa
poliamida no diaminuyé tanto en la hilatura como ocusn=-
do se usé una menor concentracidn de polidster en el
copolimero. Asf, es conveniente para preservar ia ests
10. bilidad de la poliemids sumentar la proporeidn de po-
lidster en el copolimero, por ejemplo, formulax el pro
ducto de la reaccién de una mezcla de poliamidas, poliés
ter de 30/70 o una mezcla de 20/80.
A pesar de que pars la mayorfa de los fines es
5. degesble y conveniente que los componsntes poliméricos
de 1os que se elgbora el producto de la reaccién seasn
los mismos que los componentes poliméricos de los que
g6. hece la mezcla, en 10 que ga refiere a su naturale~-
za quimica, se deberd entender que queda comprendido
20, dentro del alcance del invento que el polidster del
producto de lIa reaccidn pusds ger diferente al polidg
ter de la mezcla en naturaleze quimice y que la poli-
amida del producto de 1a reaccibn pusda ser diferente
de 1g poliamida de la mezcla en naturaleza quimics, sin
25, salirse por ello de dicho alcance del presente invento.
Agimigmo, cuando 1os polidsteres del producto de 1la
reaccién y de la mezole sean iguales qufmicamente, la
poliamida del producto de la resceidn y de la mezelsa,
regpectivamente, pueden ser quimicamente distinta.
30. Iguslmente, cuando las poliamides del producto de la
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polidster del producto de la reaccibén y de la mezcla,

respectivamente, pueden ser guimicamente diferentes.
Esas variacionss pueden reslizerse sin sslirse del al-
cance del invento.

So pueden emplear otrog modos de aeplicacibn de
los principios de este invento en lugasr de lus axpueg
tog especificamente, realizédndose los cambios en relg
cidén a log detalles descritos sn esta memoriz, supo-
niendo que g6 empleesn los elementos expuestos en cual-
quiersz de lag reivindicaciones siguientes 0 un equiva-
lente de los mismos.

NOT A

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asf como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposicionss anteriormen
te indicadas son susceptibles de modificaciones de de-
talle en cuanto no alteren su prinecipio fundamental.
Tambidn se hace congtar que el invento corresponde a
una Solicitud de Patente, presentada en Norteamérica,
con fecha y nimero siguientesg: 24 de octubre de 1965,
n 504,906, acogidndose por 1o tanto & los beneficios
<-1ue conceden los Conveniog Internacionsles en vigor y
siendo 1o que constituye la esencia del referido in~
vento y por lo que se solicita Patente de Invencién
por 20 afios en Espafia, sobre: WPROCEDIHIENTO PARA MEJQ
RAR LAS CARACTERISTICAS DE HILATURA DE UNA MEZCLA REST
NOSA"; caracterizdndose por lo siguiente:

. 18.~ "Procedimiento para mejorar las caracteris-

ticas de hilatura de wna mezcla resinosa®, de un po-
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lidster en una poliamida, caracterizado éﬁrqﬁe compren
de: Formar un producto de reaccién de un polidster que
tiene un pumto de fusién de 200°C por lo menos y una
poliamida que tiene un punto de fusibn de al menos
175°C & una viscosidad intrinseca de 0,28 0,8yenla
que al menos un 15 % en peso del poliéster ha rsacclo-
nado con la citada poliamida e incluir de 0,5 a 20 par
tes en peso de dicho producto de reaccibn en cada 100
paertes de una mezcla formada a partir de: 25 o 55 par-
tes en peso de un polidster que tiens un punte o tempe
ratura de fusién de 200°C por lo menos y una vigcogi-
dad intrinseca del érden de 0,6 a 1,2 como unz fase, y
de 75 & 35 partes en peso de una poliemida en la que
la unidad de polimero contiene de 6 a 21 4tomus de car
bono y tiens una viscosidad relativa determinada . en
HoS0, @l 98 % de 2,5 a 3,2 como la otra fase.

28 — Procedimiento seglin la reivindicacién 1,
caracterizado porque el poliéster del producto de la
reaccibn tiene la misma unidad de polimero que el po-
liégter de la mezcla.

38 .~ Procedimiento segin la reivindicacibén 2,
caracterizado porque el polidster es un poli(etileno
tereftalato) .

48 ,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque la poliamida del producto de la
reaceidn tienen la misma unidad de polimero que le po-
liamida de la mezcla.

58 .- Procediniento pegln la reivindicacidn 4,
caracterizado porque la poliemida es una poli(epsilén-

-caprolactama) .
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"68 .~ Procedimiento segln la reivindicacidbn 4,
caracterizado porque la polismida es una poli(enanto-
lactama) .

78 .~ Procedimiento seglin la reivindicacibn 4,
caracterizado porque la poliamida del producto de la
reaccibn es poli(hexemetileno adipamida) .

82 .-~ Procedimiento gsglin la reivindicacifn 1,
caracterizado porque el producto de la reaccidn tiens
un peso molecular medio menor que el peso molecular
medio de log componsntes resinosog individuales de la
mezela.

g .~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1,
caracterigado porque la viscosidad intringeca del pro
ducto de la reaccidn es del brden de 0,3 a 0,6 y por
1o menos un 25 % del polidster ha reaccionado con la
poliamida.

102 .~ Procedimiento segfin la reivindicacién 1,
caracterigado porque la concentracidén del poliéster en
la megcla es superior a 30 partes en paso por cada 100
partes de la megcla y la mezcla, en ausencia del pro-
ducto de la reaccidn, no es normalmente hilable.

112 .~ "Procedimiento para mejorar las caracte-
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rigticas de hilatura de una mezcla resinogal; tal y
como queda sustancialmente descrito en la presente lle
moria .

Esta Memoria consta de 39 hojas escrites a méd

quina por uny ‘ 22 Q{_‘,]" 1966

OMEZ Ao Y MODT
£: Elpmade: F. Horndndex Rtz
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