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Bsta invencidn se relaciona, con una nueva com-
posicidn de materia y con un articulo que la incluye, y
mas particularmente con ung mezcla de materiales resing
sos mutuamente insolubles, uno de los cusles es una po-

De liamida y el otro un poliester.,

Mod. 113
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- Las composiciones de esta invencidn se caracte
rigan por valiosas propiedades que las hacen especialmen
te Utiles como materiales a partir de los cuales pueden
sacarse 0 hilarse filamentos o hilos mediante aparatos
hiladores convencionales, con los cuales pueden formarse
cordones o cuerdas que tienen particular utilidad en el
reforzamiento de articulos de caucho, especialmente mate
rial de tela para uso en la fabricacidén de neumdticos.

Ia dificultad principal de los articulos de cam
cho reforzados con cuerdas de nylon ha consgistido en la
propiedad del nylon de "fluir en frio", que en el caso de
neumdticos de caucho, tiene por resultado una situacidn
no causante de dafio, pero indeseable, conocida por "punto
plano”. Esfo ocurre cuando los neuméticos de caucho refor
zados con cuerdas de nylon, colocados en un automovil, se
dejan en reposo durante un periodo de tiempo considerable.
Se produce un "punto plano" sobre la superficie del neu~
mético que ha estado en contacto con el pavimento. Hasta
que los neuméticos han rodado durante un corto periodo de
tiempo después de permenecer en reposo, el conductor apre
cia un golpeteo indeseable, que pronto desaparece.

Incorporando polidsteres, particularmente poli-
(tereftalatos alquilénicos) en los gue el grupo alguileno
contiene de 2 a 4 4tomos de carbono, por ejemplo poli(te-
reftalato etilénico), como fase dispersa de un temafio de
particule extremadamente fino, en una poliamida, particu-
larmente los poli(aminodcidos) o poli(lactemas), por ejem
plo nylon-6 [poli(épsilon-caprolactama)] y poli(enantolac
tama), se reduce la indeseable propiedad del "fluir en

frio" en el nylon haste el punfo en que resulta inaprecia
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ble el "punto plano" en neuméticos de caucho reforzado
con cuerdas. En consecuencia, los articulos de caucho
reforzados con filamentos o cuerdas formados con las
composiciones de la presente invencidn, muestran unas
propiededes de "fluir en frio" enormemente reducidas.
Para la consecucidén de los citados fines y otros
relacionados, esta invencién consiste por consiguiente
en los medios que mas adelante se describen detallademen
te y se indican particularmente en las adjuntas reivin-
dicaciones, exponiendo la siguiente descripcidn y los ai
bujos adjuntos detalladamente ciertas versiones ilustra-~
tivas de la invencidn, constituyendo sin embargo tales
medios descritos solo algunas de las diversas formag en
que puede emplearse el principio de la invencidn.
Expuesta en lineas generales, la presente inven
cién consiste en la provisidn de una composicidén resinosa-
hilable consistente esencialmente en una dispersidén inti-
ma del 25 al 40% en peso de un poli(dicarboxilato alqui-
1énico) que tiene una viscosidad intrinseca del orden de
0,6 a 1,2, correspondiente a un peso molecular medio del
orden de 16,000 a 30,000 como fase dispersa, en un poli-
(aminodcido) o poli(lactama) en el que el aminodcido o
lactama mondmeros contienen de 4 a 11 dtomos de carbono,
por ejemplo poli(épsilon-caprolactama)con wna viscosidad
relativa, determinada a 25°C en 4cido sulfdrico al 98%,
de 2,5 a 3,2, correspondiente a un peso molecular medio -
del orden de 18,000 a 27.000, como fase continua., En las
versiones preferidas de esta invencidn, el tamafio medio
de particula de la fase dispersa es inferior a 5 micras

gproximedamente., Asimismo, en ciertas versiones de la in-
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vencidn los componentes resinosos, o cuwalquiera de ellos,
estdn terminalmente bloqueados.

En los dibujos adjuntos:

Ta figura 1 es una vista en seccidén transversal
de un neumdtico de caucho que incluye telas provistas de
elementos reforzadores empotrados y formados con las com
posiciones de la presente invencidn; y

La figura 2 es una vista en perspectiva fragmen
taria, ampliada y en seccién, algo esquemdtica, que mes
tra una porcidn de uma tela que incluye en forma orienta
da elementos reforzadores formados con la composicién de
la presente invencidn y provista de un revestimiento de
composicidn aplicable por inmersidn.

Con referencia ahora mas particularmente a la
figura 1, se muestra en ella en seccidn transversal un
neumético de caucho indicado en su conjunto en 1 y com=
puesto de un armazdén de tejide cauchutado 2 que termina
en sus bordes en dos talones inextensibles 3 y 4. Ia ban
da de rodamiento de caucho 5 estd superpuesta y wnida,
mediante vulecanizacidn, a la poreidn 2 reforzada con cuer
das. Las paredes laterales de caucho 6 y 7 se extienden
desde los bordes respectivos de la banda de rodamiento
a8 lo largo del armazén de tejido 2 al que se unen, respec
tivamente, en los talones 3 y 4.

La figura 2 es una vista en seccidn transversal
parcialmente esquemé%ica ¥y en perspectiva, que muesira
wna tela con la que puede formarse el armazén 2 de la fi
gura 1 y que se indica en su conjunto en 8., Ia tela 8 se
forma convenientemente cilindrando el material de caucho

deseado sobre y alrededor de los elementos reforzadores
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9. Los elementos reforgzadores 9, como se muestra en la
figura 2, estén compuestos de cuerdas 10 de una forma=—
cién tal como la conocida por 840/3. Este s{mbolo in~-
dica una cuerda formada con tres cordones de hilo de
denier 840 de la presente invencidn, conjuntamente re-
torcidos, Para uso en el refuerzo de neumiticos conven
cionales para automdviles, es preferible una cuerda que
tenga un denier de 2.520 aproximadamente. E1 denier de
la cuerda puede variar entre 1600 y 6.000. Rodeando a
cade una de las cuerdas 10 e ilustrado esquemdticamente,
hay un revestimiento 11 formado sobre las cuerdas 10 me
diante inmersién en una composicién convencional para
cuerda de nylon, seguido de la separacidn del exceso de
dicha composicidén y secado de la cuerds por medios con-
vencionales. Pueden emplearse condiciones tales de tem—
peratura que favorezcan la formacidén de una resina influ
aible e insoluble a'partir de los constitutivos resinosos
reactivos inclufdos en la composicidén aplicable por immer
sidn. Se comprenderd naturalmente que las cuerdas 10 que
dan bien revestidas con la composicidén aplicable por in-
mersién y que el revestimiento de resina-elastémero pene
tra y se fija y adhierc mecdnicamente a la cuerda. En la
fabricacidén de neumdticos de caucho de acuerdo con esta
invencidn, se usan procedimientos y aparatos convenciona
les,

Los elementos reforzadores del mgterial de cau~-
cho formados con las composicioneg de la presente inven-

cidn pueden hallarse presentes en forma de cordonecs sime

ples, una serie de cordones retorcidos entre s{ o cordo-

nes formados por una serie de fibras en condicidén general
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mente orientada y retorcidas con una o mas cordones
para formar una cuerda. Asimismo, estos elementos refor-
zadores pueden formarse mediante una serie de cuerdas
gue a su vegz han sido retorcidas conjuntamente para for-
mer un material de cuerda compuesta, tal como el que

ge muestra en la figura 3 de la patente estadounidense
n? 2,991,818. En ciertos casos, puede ser deseable in-
cluir en las cuerdas diferentes maferiales fibrosos,por
ejemplo un diferente material fibroso sintético y/o ma-
teriales fibrosos de produccidn natural. Entre las fi-
bras de produccidn natural que pueden emplearse en la
formacidn de cuerdas compuestas, figuran el algoddn, el
céifiamo, la lana, el pelo animal, la seda, etc. Bl vidrio,,
amianto, nylon puro, poli (tereftalato etilénico) puro,
alambre de acero, acetato de celulosa, rayon, efec., son
ejemplos de fibras sintéticas adicionales que pueden em~
plearse.

Como se indica anteriormente, las dispersiones
resinosas de la presente invencidn son de un poliéster
de tamafio de particula muy pequefio, preferiblemente in-
ferior a 5 micras, en una fase continua consistente en
un poli (eminodcido) o poli (lactama). La cantidad de
la fase dispersa varia entre el 25 y el 40 % en peso.
Esta concentracidn es critica, Por debajo de una concen-
tracibén del 25% de la resina poliéster, el problema del
"punto plano" o la inhibicidn del”fluir en frio"en el
nylon no se observa en un grado satisfactorio. Por enci-
ma de una concentracidn del 40% del polidster, se encuen-
tran dificultades en el hilado., Asi, las composiciones

de la presente invencién estan limitadas con bastante pre
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cisidn dentro del orden del 25 al 40% en peso de la dig
persidén polidster en el 75 al 60% en peso de la poliami
da,

Para formar una composicidn resinosa hilable
de acuerdo con esta invencién, se emplean componentes
resinosos hilables. Para los poliésteres, particularmen
te los ﬁoli(aril-dicarboxilatos alquilénicos), los poli-
meros que tienen un peso molecular medio de 16,000 a
30.000 son hilables. Dicho de otra manera, estos poliés
teres tienen una viscosidad intrinseca del orden de 0,6
a 1,2, Los dcidos alquileno-dicarboxilicos preferidos
contienen de 2 a 12 dtomos de carbono en el grupo alqui
leno y son dcidos aril-dicarboxilicos alquileno-susti-
tufdos, Los grupos alquilenos pueden ser de cadena rami
ficada o recta. Estos materiales son comercialmeﬁfe 0b~-
tenibles, siendo el polidster mds Util el poli(terefta-
lato etilénico) que tiene una viscosidad intrinseca ine-
cluida dentro de Llos valores antes mencionados. Otros
poli(aril-dicarboxilatos alquilénicos) utiles que tie-
nen un peso molecular medio del valor antes citado y
una viscosidad intrinseca del orden de 0,6 a 1,2, inclu
yen al poli(isoftalato etilénico); poli(tereftalato pro
pilénico); poli(isoftalato butilénico); poli(teref-
talato butilénico); poli(tereftalato hexametilénico);
poli(tereftalato octametilénico) poli(tereftalato de
cametilénico) y poli(tereftalato dodecametilénico).

El polidster ha de tenmer un punto de fusidn
por lo menos tan elevado como de 20000 vy mejor adn su-
perior a 20000, por ejemplo de hasta 275°C. Se requieren

puntos de fusibn de zoo°c'por lo menos para uso en cuer-
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_ das de neumaticos, y para tal uso el poliéster es ordi-
nariamente tereftalato. Los dcidos aril-dicarboxilicos
son preferiblemente simétricos, particularmente para
uso en tejidos de neumdticos e incluyen por ejemplo al
deido tereftdlico, deido isoftdlico, dcido sim-bifenil-
dicarboxilico, dcido difenil-metano-dicarboxilico (pre-
feriblemente el 4,4°-isdémero); dcido difenil-sulfona-
dicarboxilico (preferiblemeﬁte el 4,4 -isbémero), 4cido
difenil-l,2-etano-dicarboxilico, el dcido naffoico y an
traceno~dicarboxilico, etc. Los dcidos contienen de 8
a 16 dtomos de carbono o més.

La poliamida lineal ha de tenerwun punto de
fusién por lo menos ten elevado como de 175 ¢ 200°C v
preferiblemente superior, tal como por ejemplo de 225
§ incluso de 240 6 250 & 275°C. Para fibras a utilizar
en los neumdticos, el punto de fusidn deberd ser de
200°¢c por lo menos. Las poliamidas que pueden emplearse
incluyen a las derivadas de los 4cidos dicarboxilicos,
tales como por ejemplo dcido succeinico, dcido gluférico,
decido adipico, dcido pimélico, dcido subérico, deido azg
laico y dcido sebdcico; y las derivadas de diaminas que
contienen por ejemplo ie 2 a 10 dtomos de cafbono, tales
como etilén diamina, tetrametilen diamine, hexametilen
diamina, octametilen diamina, 1,4~di (metilamino) ciclo
hexano, como'por ejemplo nylon 664 nylon 610, etc.;
o bien el nylon puede ser derivado de un dcido omega-ami
no-carbox{lico tal como el dcido omega~aminobutirico,
dcido omega-aminopimélico, dcido omega-aminocaproico,etc.
o las lactamas de los mismos. Asi, el pldstico puede

producirse utilizando nylons 4,5,6,7, 8 y 11, La polia-
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.mida puede prepararse a pertir de wna lactama que con-

tenga de 4 a 11 4tomos de carbono y a la que se ha afia-
dido una alquilen diamina durente la polimerizacidn o
mediante post-tratamiento de una poliamida que contie-
ne grupos carboxilos; o bien la poliamida puede prepa-
rarse a partir de un producto de reaccidén de un dcido
dicarboxilico y una diamina, y en la preparacidn de

tal producto de reaccidén puede afladirse un ligero ex—
cegso de una diamina alifdtica tal como etilen diamina,
diamina tetrametilénica, hexametilen diamina, etc., du-
rante la polimerizacidén o mediante pos— tratamiento de
poliamida,

En la produccidn comercial ordinaria, no se
aiiaden diaminas en la produccidn de polilactamas y los
polimeros tondrdn aproximadamente un 50% de grupos ter-
minales aminos.

Las poliamidas tienen deseablemente pesos
moleculares del orden de 16,000 g 30.000.

En una versidn preferida, el componente de
nylon es un polimero resinoso de decido epsilon-aminoca-
proico que tiene un peso moleculsar medio del orden de
18.000 a 27.000. Estos valores de pesos moleculares
corresponden a una viscosidad relativa, determinada en
deido sulfdrico al 98% y a 25°C, del orden de 2,5 a 3,2.
Eata determinacidn se efectia a partir de una solucidn
de un gramo del polimero en 100 ml del dcido, Composi-
clones resinosas particularuente adecuadas de este ca-
racter son comercialmente obtenibles bajo los nombres
comerciales de Nylon-6 y Nylon=7,

Aunque las caracteristicas de viscosidad de
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«cada wna de estas resinas podrian expresarse en térmi~
nos anglogos, la prdctica comercial ordinaria consiste
en identificar las resinas poliésteres en tdérminos de
su viscosidad intrinseca y las resinas de nylon en tér-
minos de su viscosidad relativa.

Ta produccién de una mezcla satisfactario. de
estas resinas implica un procedimiento cuidadoso. IEn
primer lugar, es deseable evitar una interaceidn al
azar entre los constituyentes resinosos de las mezclas
de esta invencidn.lLas composiciones de la presente in-
vencidn son mezclas de resinas formadas bajo condicio-
nes que mantengan 2 fases separadas y reduzcan al mi-
nimo, dentro de lo posible, la interaccién de una sus-
tancia polimera con la otra. Aunque la interaccidén qui-
mice puede controlarse por medios fisicos, otro medio
de reduccidn al minimo de tal interaccién quimica en-
tre los polimeros consiste en utilizar polimeros ter-
ninalmente bloqueados. Ambas resinas bienen normalmen-
te grupos terminales presentes en los reactivos a ‘par-
tir de los cuales sc forman las resinas, por ejemplo
-0H, ~COCH y NH2. Normalmente no se intenta blogquear
terminalmente los poli (tereftalatos alquilénicos).Sin
embargo, el blogueo de los extremos reactivos median-
te reaccidn con 4cidos alcoholes monofuﬁcionales, ami-
na 0 similares, serd beneficioso en cuanto a reducir
al minimo la interaceidn indeseada,

En el caso de los nylons, los materiales
comerciales contienen ordinariamente algin blogueo
terminal, derivando los grupos terminales del acetato

butil-ambénico, deido acético, decido adipico, 4cido se=~
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*bdeico y butilamina.

Para producir las mezclas de las dos resinas,
se ha observado la conveniencia de usar un extrusiona-
dor del tipo de tormillo convencional. Los materiales
se mezeclan ten rdpidamente como sean posible y a una
temperaturs también lo mas baja posible, pero superior
al punto de fusidn de ambos constitutivos. No se emplea
ningin disolvente ajiadido. La temperatura del mezclado
esg dificil de indicar porque con resinas de diferentes
viscosidades los puntos de fusién varian y son bastan-
te mal definidos en el mejor de los casos. Sin embargo,
la temperatura del mezclado es la temperatura minima
superior al punto de fusidn de la resina de superior
fusidn, a la que se obticne la descada dispersidn en
un periodo de tiempo tan corto como sea posible. El
extrusionador proporcione un producto en forma de cor-
ddén que se corta luego en pastillas o virutas, se se-
ca y luego se hila a través de una hilera del tipo con-
vencionalmente wsado para hilar nylon o resinas de po-
li(tereftalato etilénico). Puede utilizarse cualguier
aparato mezclador que proporcione un buen mezclado con
un tiempo de permanencia y una temperaturs minimos.

Para vyreparar ung mezcla satisfactoria con
un determinado material poliamida y un poliéster deter
minado, existen diversas consideraciones importantes.

En prinmer lugar, los materiales a mezclar
han de estar Iintimamente secos, poseyendo un contenido
en humedad inferior al 0,05% en peso aproximadamente;
Contenidos en humedad superiores a esta proporcidén

tienden a degradar los polimeros. Para alcanzar bue-
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nos resultados, es preferible que el contenido en hu-
medad sea inferior al 0,02% aproximadamente.

En segundo lugar, las resinas han de ser
minuciosamente mezcladas. La poliamida proporeiona
la fase continua y el poliester es la fase discontinua;
El tamefio medio de particula del poliéster es preferi-
blemente inferior a 5 micras y preferiblemente una pro-
porcidn mayor, es decir superior al 50%, del poli (te
reftalato etilénico) tendrd un tamsfio medio de parti-
cula del orden de 2 a 3 micras.

Se ha observado también que para un hilado
satisfactorio el contenido en humedad de la mezecla en
el momento del hilado deberd ser inferior al 0,02%
aproximadamente.

la siguiente consideracidn importante en
cuanto a la manipulacidn de estas mezclas es el tiempo
de permsnencia durante el cval la mezcla se encuentra
en estado fundido., Como estas resinas son mutuamente
reactivas, deberdn mantenerse unas condiciones que fa-
vorazecan la interacidn de los polimeros durante el
periodo de tiempo mas corto posible. El grado de inte-
raceidn es funcidn del tiempo y la temperatura. Pare
la consecucidn de wna minime interaceidn, pueden incor
porarse en la mezcla antioxidantes, interruptores de
cadenas y estabilizadores de cobfe. Niveles convenien-
tes de temperaturas, con que debers efectuarse el mez—
clado son los de 249 a 282°C. Un nylén-6 comercialmente
obtenible, el poli (ephiilon-caprolactama),tiens un pun-
o de fusidn del orden de 216 a 221°C ¥y normalmente

se hila a une temperatura de 245 a 282°G. Un adecuado
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poli (tereftalato etilénico) comercialmente obtenible
tiene un punto de Pfusidn del orden de 240 a 265°C. A
efectos de hilado, la temperatura del componente de in-
ferior punto de fusgidn en la mezcla determina la tempe-
ratura de hilado;. asi, en una mezcla 30:70 de las resi-
nas anteriormente mencionadas, la temperatura de hilado
seria la del nylon-6, es decir de 245 a 282°C. Estos ma-
teriales se hilan como sistema de dos fases, es decir
una dispersién del poliéster en la poliamida.

Hablando en términos generales con relacidn al
hilado, son aplicables las téenicas de hilado convencio-
nales a las composiciones de la presente invencidn y asi
las condiciones que se basan en el hilado de cualquiera
de los componentes individvalmente, son las condiciones
gue pueden emplearse para hilar la mezcla de los compo-
nentes,

A efectos de hilado, el contenido en humedad
de la mezecla es deseablemente inferior al 0,02 4 y pre-
feriblemente inferior al C¢,01% en peso, Después de que
gse ha mezclado el producto, y se ha cortado el resultan-
te producto en forma de corddn en pastillas y estas dl-
timas han sido secadas por cualquier método adecuado,tal
como secado en vacio a 80—12706, puede pasarse gas nitpé
geno caliente y seco sobre el producto reducido a pasti-
1llas. E1 producto puede captar humedad al exponerse a la
atmésfera y en un tiempo de dos horas a temperatura am-
biente el contenido en humedad puede incrementarse desde

un minimo del 0,01 al 0,1%. Ia humedad es particularmen=—

- +te nociva para el componente poli (tereftalato etilénico)

y acelera la interaceidn de las resinas.
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Es conveniente en este punto ilustrar adicio-
nalmente la invencidn ofreciendo algunos ejemplos espe-
eificos de composiciones y métodos de formacidn de las
mismas, entendiéndose que tales ejemplos  son a efectos
ilustrativos exclusivamente y de acuerdo con las ense-
flanzas de los mismos los expertos en el arte podran ideex
y mezeclar ejemplos adicionales de los dos componentes
resinosos usados en la formacidn de estas mezclas.

EJEMPLO I

Se secaron minuciosamente & 90°C, & un conte-
nido en humedad del 0,01% 450 Kilos de una mezcla seca
consistente en 315 Kilos virutas de nylon 6, (visco-
sidad relativa en S0,H, = 2,78) y 135 Kilos de poli (te
refatalato etilénico) (viscosidad intrinseca en fenol:
tetracloroetano 50:50 = 0,70). Esta mezcla se pasd a
través de un extrusionador Werner-Pfleiderer de torni-

llos genelos a un ritmo de 90 kilos por hora, con una tem

peratura de 282°C en las tres zonas ultimas. Las cordones

reatantes fueron cortados y secados en un secador en va-
cfo a 90°¢, hasta un contenido en humedad del 0,01%,
El examen de la mezcla bajo un microscopio de fases mos—
tré que el tamatio de particula del poliéster disperso
en la fase continua de nylon-6 era generalmente inferior
a 5 micras, indicando una dispersién muy satisfactoria.
Ia viscosidad relativa de una solucidn al 1,54% de las
virutas de esta mezcla en SO4H2 era de 3,20,

Este producto se hildé facilmente a través de
una hilera de 90 orificios con unasbertura circular de
0,50 milimetros a 27900. El tiempo de mantenimiento de

le masa fundida fué aproximadamente de 9 minutos, El
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hilo recogido fué estirado sobre un pasador y una pla
ca mantenidos a 162°C, de manera que la relacién de
egtirado fuese de 4,71 para proporcionar una tenacidad
de 5,9 g/denier. La viscosidad relativa de una solucidn
al 1,54% en decido sulfirico concentrado habfa descen-
dido a 1,94, indicando una apreciable interaccidn de

los dos polimeros durante el hilado. No obstante, el

" producto se hild bien y produjo una fibra dtil.

EJEMPLO II

Se hild una mezela idéntica a la preparada en
el ejemplo I bajo las mismas condiciones de dicho ejem
plo, con la excepeidn de que el tiempo de mantenimien-
t0 0 "tiempo de permanencia" en la fase fundida fué de
3 minutos solo, aproximadamente, El hilo resultante
fué estirado como en el ejemplo I y produjo un hilo de
une tenacidad de 7,3 g/denier y un alargamiento en el
punto de rotura del 15%. La viscosidad relativa en éq;
do sulfirico de una concentracidn del 1,54% era de 2,55,
indicando wn grado muy inferior de interaceidn y una me
jora en las propiedades con el tiempo de mantenimiento
mas corto., Este producto forma un material de cuerda
para neumdtico muy satisfactorio,

EJEMPLO III

Se secd a un contenido en humedad del 0,01 %
una mezcla_de virutas secas consistente en 2.100 par—
tes de nyldén-6 estabilizadas con 200 partes por mi-
114n de acetato de cobre y 500 partes por millén de
cloruro de amonio y 900 partes de poli(tereftalato
etilénico). E1 nylon-6 tenfa una viscosidad relati-
va, al 1,00% en SO4H2 concentrado, de 2,70, y el poli
(tereftalato etilénico) una viscosidad intrinseca de
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0,7, Se afiadié un 0,5% de etileno-~bis-estearamida co-
mo auxiliar de elaboraciodn.
Ie mezela de viruta seca se pasd a través
de un extrusionador Werner-Pfleiderer de tornillos
5. gemelos a 251°C y la mezcla resultante polfmera fud
cortada y secada en un secador de vacio hasta un con-
tenido en humedad del 0,01%. La dispersién, determina-
da con un microscopio de fases, era excelente, y el ta
mafio de particulas de la fase poliéster dispersa era
10. del orden de 2 a 3 micras.

El polfmero fué hilado a 277°C a través de
vna hilera de 136 orificios de 0,50 y 0,76 milimetros
para producir un hilo muy uniforme que fué estirado so-
bre un pasador y una placa a 19000, a una relacidn to-

15. tal de estirado de 5,43. El resultante hilo de exce-
lente calidad tenia una tenacidad de 8,0 g/denier y un
‘alargamiento en el punto de rotura del 16,3%. Este pro=-
ducto forma un material vara cuerdas de neumdticos muy
satisfactorio.

20, . EJEMPLO IV

Se polimerizé mondmero de enantolactama a
wna viscosidad relativa de 2,81, determinada en una so-
lucidn al 1% en S0,H, concentrado. Se mezcld una compo-
sicidn seca formada por 280 partes en peso de la ante-
25, rior poli (enantolactame) (nylon=7) y 120 partes en pew
so de poli (tereftalato etilénico) de una viscosidad
intrinseca de 0,76, pasando la mezcla a través de un
extrugionador NRM de 25,4 milimetros, usando un tornillo
de dos etapas completamente avanzado, a fin de obtener

30. " una dispersién uniforme del poliéster en el nylon~7.
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Despuds de cortar el cordén extrusionado,
la mezcla cortada se secd bajo vacio de 126°¢ durante
18 horas y se pasaron las virutas a través de una uni
dad hiladors del tipo de cargas Chemtex., ILa mezcla se
hild bién a través de un troquel de 17 orificios de
un didmetro de 0,76 a 1,01 milimetros. El hilo estira
do presentaba unas caracteristicas superiores en cuan
to a su utilidad como cuerda para neumdticos con baje
formacién de puntos plancs.

51 nylon-6 y el nylon-7 anteriormente ejem
plificados son materiales particularmente gdecuados pa-
rg, formar la fase poliamida continus,.

EJEMPLO V

Se ha observado que pueden hilarse mezclas

fi{sicas de virutas de poli(epsilon-caprolactama)(nylén-
6) y virutas de poli (tereftalato etilénico) directa-
mente a partir de una hilera alimentada por un extrusio
nador y una bomba medidora. Como ilustracién de esto,
se pesaron los siguientes materiales como preparacifén
a su mezclado:
Poli (&psilon~caprolactama)
viscosidad relativa = 2,80 2310 partes
Poli (tereftalato etilénico),
vigcosidad intrinseca = 0,70 990 partes
Acrawax C, cera sintética que tie
ne un punto de fusidn de 137 a
139°C y un punto de ignicidn de
285°¢ y un peso especifico de 0,975
(Acrawax C) 13,2 partes

La composicién anterior se mezclé en seco ¥y
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se secd en un secador al vacio cénico a fin de formar
wna mezcla wniforme de los ingredientes. E1 nivel de
humedad de esta mezcla secada se determind como infe-
rior al 0,01%. Ia anterior mezcla fisica de virutas se
introdujo luego en un extrusionador que la fundié, y,
debido a la accién mecdnica del mecanismo de alimenta-
cidn del extfusionador, mezcld adicionalmente la mezcla
de polimeros»en estado liquido.

La.masa fundida resultante fué luego bombea-
da a unes hileras alimentadas mediante bombas medidoras
de acuerdo con procedimientos bien conocidos en el arte.
Las hileras estaban provistas de troqueles con orificios
de 0,50 miliﬁetros, Despuds de estirar u orientar el
resultante hilo, se obtuvieron unas tenacidades de 9,12
gramos por denier. .

El ingrediente de cera sintética facilita la
operacidén se hilado proporcionando un lubricante., Este
inzrediente no es esencial y puede eliminarse de la com-
posieién. Controlando las variables de tiempo, tempera-
tura y presidén del troquel de acuerdo con téenicas de hi-
lado determinadas y convencionales, puede obtenerse un
hilo de elevada calidad efectuando el mezclado de las re-
sinas mediante mezclado en seco preliminar, seguido de
mezclado en estado fundido mediante la accidén mecdnica
del aparato extrusionador.

Por los anteriores ejemplos, se observara que
estas mezclas se forman mediante una técnica de mezcla-
do en estado fundido que implica la aplicacién de eleva-
das fuerzas cortantes a resinas licuadas y mantenidas a

una temperatura préxima, pero superior, al punto de fusidr
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del componente de superior fusién. E1 hilado, por otra
parte, se lleva a cabo a una tem#eratura préxime a la de
hilado del componente de inferior fusién. Por "prdximo"
se entiende dentro de los 28°C aproximadamente. Bl ticme
po de permanencis de estas resinas hajo las temperatu-
ras elevadas debe ser inferior a 15 minutos y en muchos
casos, como se ilustra en el ejemplo I, no superior a
unod 9 minutos y preferiblemente inferior e 5 minutos,

Como se indica anteriormente, pueden emplearse
muchos dispositivos para extender la permanencisa de las
resinas a temperaturas superiores a sus resgpectivos pun-
tos de fusidn, tales como el uso de inhibidores de reac-
cidn, por ejemplo antioxidentes y ciertos compuestos de
cobre, que tienden a evitar o inhibir le interaccidn de
las resinas., Ha de efectuarse un laboreo sobre la mezcla
a fin de conseguir un satisfactorio grado de subdivisidn
de la fase dispersa y el tiempo de exposicidn a la opera-~
cidén de mezclado estd determinado por la eficacia de
la miquina en cuanto a conseguir una dispersidn y por la
resistencia de la mezcla a la interaccidn en la que la
fase dispersa tiene un tamafio de particulas visiblemente
determinado con la ayuda de un microscopio de fases.

Si se emplea una operacidn de premezclado resi-
nosa se enfria normalmente a temperaturas normales, por
ejemplo temperatura ambiente, a las que parece ser esta-
ble indfinidamente. Incluso a las temperaturas a las que
normalmente funcionan los neumgticos, no se produce nin-
gin deterioro evidente de la mezcla resinosa. De igual mo
do, despuds del hilado, los filamentos resultantes que
salen de la hilera son teuplados y luego egtirados a fin

de orientarlos y desarrollar unas propiedades mdximas.
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Pueden utilizarse otros modos de aplicacidn
del principio de esta invencidn en lugar de los especi-
ficamente expuestos antes, introduciéndose cambios en
lo que repsecta a los detalles aqui descritos, siempre
que se empleen los elementos expuestos en cualquiera de
las siguientes reivindicaciones o el equivalente de
los mismos,

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento asi como la manera de realizarlo en la prictica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-
‘te indicadas son susceptibles de modificaciones de deta
lle en cuanto no alteren su principio fundamental, sien
do lo que constituye la esencia del referido invento y
por 1o que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios
en Espafia sobre: "PROCEDTHIENTO PARA PREPARAR UNA DISPER
SION RESINOSA HILABLE", caracterizdndose por lo siguien
te:

1.~ Procedimiento para preparar une dispersidén
resinosa hilable, caracterizado porgue se dispersa de
un 25 a un 40% en peso de un poli(aril-dicarboxilato al
quilénico) de una viscosidad intrinseca del orden de 0,6
a 1,2 en una fase continua formada por una pollamida en
la que la unidad polimera contiene de 4 a 11 dtomos de
carbono, y con una viscosidad relativa, determinads a
25% en 80432 concentrado (98%), de 2,5 a 3,2,

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porgque se dispersa de un 25 a un 40% en
peso de un poli(aril-dicarboxilato alquilénico) que tie
ne un peso molecular medio del orden de 16,000 a 30.000

como fase dispersa, y un poli(aminodcido) en el que la



Se

10.

15,

20,

25.

- 21 -

unidad polimera aminodoido contiene de 4 a 11 4tomos.de
carbono y presgenta un peso molecular medio del orden de
18.000 a 27,000, como fase continua,

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1
0 2, caracterizado porque el poli(aril-dicarboxilato al
quilénico) es un poli(tereftalato alquilénico) en el que
el grupo sustitutivo alquileno contiene de 2 a 12 é%omos
de carbono,

4,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1
é 2, caracterizado porque el poli(aril-dicarboxilato al
quilénico) es un poli(tereftalato etilénico).

5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4, ca
racterizado porque el poli(tereftalato etilénico) estd
terminalmente blogueado,

6.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1
é 2, caracterizado porque la poliemida es una poli(épsi
lon-caprolactena).

" 7.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 6, ca
racterizado porque la poli(épsilon-caprolactama) estd ter
minalmente blogueada.

8.~ Procedimiento segin cualquiera de las ante-~
riores reivindicaciones, caracterizado porque el tamafio
medio 4 ‘pa&-iculas de la fase dispersa es inferior a 5

micras aproximadamente.
9»¥\:Pro edimii:
resinosa hilable", f

Esta memoria qgpeta de veintiuna hojas escritas

28 WV, 065

i0 /para preparar una dispersién
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