P.—- 35.545
, 6078~ SP

MEMORIA DESCRIPTIVA

parsa goliecitar
PATENTE DE INVENCION

en
ESPARKA
por VEINTE afios
a nombre de THE GOODYEAR TIRE & RUBBER COMPANY, entidad nortea-
mericana, establecida en 1144 East IHlarket Street, Akron, Ohio,
Estados Unidos de Ameérica, por:
"PROCEDIMIENTO PARA FORMAR UN COPOLIESTER COPOLIMERICO", (Cla-

se Internacional C08g)

e 9o o & - e
N T O T Y s T P r  r e P T P F r P r v r P T r T e e P e r ey e e reesss -



A e

! BESINA DE COPOLIESTER!

342133

Esta invencidén se relaciona con nusvas resiras
de copoliéster, con los filamentos, peliculas y otros produc
tos de poliéster mejorados que se producen apertir de las
mismas,

Los filamentos sintéticos de las resinas de
poliéster aromfticas tales como tereftalato de polietileno
se componen de moléculas lineales relativamente grandes.

A fin de que dichos filamentos tengan propiedades de hilo
adecuadas las resinas a partir de las cuales se elsboran
deben ser de alto peso molecular. Se ha encontrade, por lo
general, que cuanto mayor es el peso molecular ds la resina

a partir de la cuel se preparas el filamento son mejores las
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propisdades fisicas que pueden inducirse en los filsmentos.

Un limite préctico en el peso molecular del polimero se de-
termina mediante la viscosidad de fusién del polimerc a tempe-
raturas de hilado. Por lo tanto, si la viscosidad de fusidén del
polimero es demasiado elevada se experimenta dificultad consi-
derable en el hilado de las fibras. En el caso de fibras indus-
triales, es deseable que los pesos moleculares de las resinas

sean tan elevados como sea préctico en vista de los usos de lss
fibras y de las caracteristicas de tratamiento de la. resina en la
operacién de hiler.

El tereftalato de polietileno de slto peso molecular
es un polfmero que puede formarse en fibras que tienen alta te-
nacidad y otras propiedades que permiten su uso como fibras in-
dustridles pero la resina al peso molecular elevado que se re-
quiere para producir dichas fibras es extremadamente viscosa en
2l estado fundido. Para fibras industriales superiorss os nscesa-
rlo que el peso molecular de la resins sea tan elevado como lo per
mitan las limitaciones de tratamiento précticas.

De conformided con la invencidn se ha descubierto un -
nuevo copoliéster. Estos copoliesteres son copolimercs de etilen
glicol~deido tereftdlico y dcido de dimerc en donde las unidades
del 4cido de dimero comprenden de 0.5 a 5 por clento de las unida-

des de Acido en el copoliéater.
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Por razones de conveniencia estos copoliesteres son denominados
en la presente copollesteres de tereftalato ds etileno ¥y dimerato
de etileno.

Estos nuevos copoliesteres tienen viscosidad de fusién
reducida en comparacidn con el tereftalato de polletileno y las
fibras de estas resinas se ha encontrado inesperadamente que tienen
una afinidad mucho mayor para los colorantes de dispersién que las
fibras detereftalato de polietileno. Esta ¢ltima propledad es de
interés considerable debido a que los filamentos de las resinas de
poliéster aromftico tales como el tereftalato de polietileno son
estructuras cristalinas altamente orientadas que son mis dificiles
de tefiir que los filamentos o hilos eleaborados a partir de fibras
naturales o de fibras de proteina o de celulosa regenerada, La es-
tructura cristalina orientada de las fibres de polidster aromético
no puede ser fdcilmente penetrada por el agua o por las moldculas
de las meterias colorantes durante los procedimientos de tefiido
convencionales.

Las telas que se hacen & partir de fibras de tereftalato
de polietileno pueden tefiirse mediante materias colorantes disper-
sas a temperaturas elevadas dentro de la escals de 1202 a 1302C,

a presidén superior » la atmosférica o empleando un portador para

emplear las fibras a fin de permitir la penetracidén de los coloran

tes de dispersién.



Estas temperaturas son demasiado elevadas para ciertas‘fibras
naturales, y las telas de mezclas de fibraa de polidster con
fibras natursles pueden dafiarse mediante dichas temperaturas.

El uso de portadores es indeseable debido a que son difieiles

de eliminar de las fibras y pueden plastificar o reblandecer

las fibras de polidster y hacerlas menos capaces de prestar
servicio, Ademds, los portadores hinchan las fibras y las hacen
menos resistentes a los efectos de los solventes de lavado en seco.
Adefas, el uso de un portador se afiade al costo del tefildo de las
fibras debido a que las fibras tefiidas con la ayuda de un portador
deben someterse a un tratamiento adicional para eliminar el portae-
dor absorbido. Por lo que es deseabl; que la fibra de polidster,
particularmente aquella que se destina para mezclarse con otras fi-
bras, sea capaz de tefilrse a temperaturas de aproximadamente 1002C,
o inferiores sin el uso de un portador,

Un objeto de la invencién es proporcionar resinss de co~
poliéster nuevas apropiadas para hilarse en fibras que puedan te-
fiirse con materiales colorantes de dispersién, Otro objeto de la
1nvenc16n es proporcionar fibras de polidster mejoradas que puedan
tefilrse sin usar un portedor para ayudar al tefiido. Otro objeto es
proporcionar resinas de copoliéster nuevas que tengan viscosidad de
fusién reducida. Otro objefo es proporcionar resinas de copolidster
apropladas para la fabricacién de fibras de alta tenacidad. Todavia
otro objeto de la invencién es proporcionar un proceso para hacer

las resinas de coplidter. Otros objetos aparscerdn a continuacidn



a medida que avanza la descripeidn de la invencidn,

De conformidad con la invencidn se ha descubierto un
nuevo tipo ds copoliéster. Estos nuevos copoliésteres poseen las
propisdades més deseable del homopolfmero de tereftslato de polie
tileno y tembidn tienen afinidad al colorante grandemente mejorads
¥ una viscosidad de fusifn reducida, Estos copolidsteres pueden oh -
tenerse haciendo reaccionar juntos etilen glicol, 4cido tereftélico
¥ un 4cido de dimero o haciendo reaccionar etilen glicol con deriva
dos formadores de éster del acido tereftflico tales como los dsteres
de alquilo inferior y otras variedades reconocidas y luego con el 4cl
do de dimero. El 4cido de dfmero que se usa en la inveneidn se prepa
ra dimerizando un dcido graso no saturado que contiene 18 dtomos de
carbono tal como 4cido linoléico o dcido linoldnico o un éster de al-
cohol monohfdrico del mismo, La preparacién y la estructura del &cido
graso dimerizado se describe en el Dlario de la Sociedad Quinica Ame
rica 66, 8 (1944) y en la Patente de los Estados Unidos Nimero
2,347,562, Hay disponibles varias cleses diferentes de dichos Acidos
grasos dimerizados de fuentes comerciales ¥ estos dcldos varian en el
valor de yodo y el contenido de mondmero y trimero. De preferencia el
fcido de dfmero usado esté précticamente exento de fracciones de mong

mero y de trimero mediente destilacién molecular o por otros medios

apropiados, El dcido de dfmero usado de preferencia se reduce para saturar

todos los enlaces dobles de carbono & carbono en el dcido dimerizado
atin cuendo puede usarse, si se desea, un dcido no saturado. La rela-
cidén molar de los radioales de 4dcido tereftdlico a radicales de

dcido de dfmero en los copolfmeros formados puede ser
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de 99,0:0.5 a 95:5. Por lo tanto los copoliésteres pueden contener
unldades de tereftalato de etlleno en una centided de 9.5 a 95 por
clento de la suma de las unidades de tereftalato de stileno y las
unidades de dimerato de etileno en el copoliester, y correspondien
temente de 0.5 & 5 por clento de dicha suma de unidades de dimerato
de etileno, ( El término dimerato se usa para indicar el éster del
4cido de dfmerc).

En un método preferido para preparar los copolimeros de
ls invencién, tereftalato de dimetil y etilenglicol se hacen reac-
cionar a temperatura de 1402 a 2052C, en presencia de un cataliza-
dor a presidn atmosférica y el metanol liberado se destila, Pueden
usarse varios catalizadores pars esta reaceidn de intercambio de
éster. Los catalizadores asociados son catalizadores tales como
acetato de zinc, acetato de plomo, acetato de manganesc, acetato de
plomo y litargldio., La cantidad deseada del dcido de dimero se afia
de luego y el calentamiento continua a temperatura de 2009C. hasta
2202C, para destilar el agua formada como resultado de la reaccidn
del deido de dfmero, Afin cuando no es esencial que se afiada un ca-
talizador a la mezcla de reaccidn en la reaccidn de esterificacidn,
serd evidente para aquelles personas expertas en el arte que pueden
usar ciertos catalizadores de esterificacidn para activar ls reaccién
de esterificacién. Los ejemplos representativos de dichos catali-
zadores incluyen los glicolatos de metal soluble, alcdxidosysales

de écidos débiles, aminas terciarias y metales ampotéricos, cuando



342133 &F
-7 = &/

se ha destilado la cantidad tedérica de agua, se aplica gradusl-

mente un vacfo hasta que se llega a una presién de un milimetro

de mercurio. Simulténeamente se eleva gradualmente la temperatu—

ra de reaccidn desde aproximadamente 2202 a 27520, El glicol

liberado en la condensacidn se destila, Cuando se logra la vis-
cosidad de fusién deseada, la fusién de coplimero se descarga

del reactor.

Pueden usarse varios catalizadores para la reaccién ds
condensacidn, Los ejemplos representativos de los cetalizadores
apropiados son tridxido de antimonio, litargidio, componentes so-
lubles en glicol de titanlo y compuestos solubles en glicol de
cobalto,

A fin de que se tengan buenas propiedades fisicas en los
productos es necesario que los copolfesteres tengan un peso mole-
cular elevado, es decir, una viscosidad intrinseca de por lo menos
0.3 y de preferencia de por lo menos 0.5. El hilado por fusién de
estas nuevas resinas de copliéter produce filamentos de poliéster
que tlenen propiedades de tefiido mejoradas. Pueden tefilrse con ma-
terias colorantes dispersas sin usar un portador para syudar al
tefiido, Pueden usarse varios colorantes de dispersidn. Los ejemplos
representativos de dichos colorantes son Azul Duranol G, Escarlata
Dispersol T, Dispersol F, Naranja B y Duranol Br, Amarillo Tr.

Los siguientes ejemplos se dan a conocer para ilustrar la
invencién. En estos ejemplos las partes ¥y porcentajes son en pso a no

ser que se indiqus lo contrario,
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Un matraz de tres cuellos de capacidad de tres litros

Ejemplo 1

equipado con un agitador, un termémetro y accesorios de destila-
cién se cargd con 1105 gramos de tereftalato de dimetilo, 930 gra-
mos de etilen glicol, 0.35 gramos de diacetato de manganeso v 0.35
gramos de triéxido de antimonio, La mezcla se calentd con agitacién
hasta que se completd la evolucién del alcohol metflico. Luego se
afladieron 171.6 gramos de 4cido de dfmero y la temperatura se ele-
v6 de 2072 a 2179C, para destilar el agua formada mediante la reaccién
del 4cido de dimero. Una porcién del producto se transladé en es-
tado fundido hacia una autoclave de capacidad de un litro., La tem-
peratura y el vacio se aumentaron lentamente de manera que después
de una hora y 25 minutos se obtuvieron une temperatura de 280°C, y
une presién de 1.9 mililitros de presién de mercurio, Daspuds de me-
dia hora adicional bajo estas condiciones, el polimero se descargd
del reactor, Tenla una viscosidad intrinsece de 0,674. El polimero
se molié y se secé. Luego se hild en hilo mediante un proceso de
hilado por fusién convencional a temperatura de 2939C. y se orien-
t6 alargéndose cuatro veces de su longitud original. Una muestra del
hilo se tifi6 con un colorante de Dispersidn Escarlata Dispersol sin
un portador & temperatura de 802C. durante una hora. Ests hilo se
tifid a un tono algo mds obscuro que el hilo del homopolimero de te-
reftalato de etileno que se habia tefildo con la ayuda de un portador.

El siguiente procedimiento se usé para tefiir el hilo. El material se
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lavé en un bafio que consistfa de una parte de Lissapol 500 { un
surfactante no idnico vendido por ICI Organies, Inc.), una parte

de so0sa y 1000 partes de agus dursnte 0.5 horas a temperatura de

702 & 1009C., luego se lavd con agua fria que contenis 1 por ciento
de &cido acético y se colocd en un biddén que contenfa un bafio de co-
lérante calentado a temperatura de 402C. y que consist{e de la si-
guiente mezcla:

Licor: artfculos 20:1

Agua 400 ml.

Daxad 11KLS (agente de dispersién vendido

por W. R. Grace and Company) . 0.1%
Lissapol 500 0.1%
Colorante de Dispersién (Azul Durenol G) 0.7 g.

El bafio colorante se calentd por medio de una plsnca
caliente eléctrica hasta la ebullicién en 0.5 horas y se mantuvo
en ebullicién durante 1.0 hora. El material se quité del bafio y
se enjuagd con agua frfa. E1 colorante suelto se quité colocando

el hilo en un bafic mantenido a temperatura de 259C. que consistia

de:
Agua 250 ml.
NaOH ( al30%) 1.5 ml.
Hidrosulfato de Sodio o 0.5 g.
Lissolamina A (ICI Organics,Inc.) 0.5 g.

La temperatura del bafio se elevd hasta 502C. y se mantuvdé a esta
temperatura durante 0.5 horas. El material luego se eajuagd em

egua fria, se lavé durante 0.5 horas en agua que contenfa 0.1 per
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ciento de Lissapol 500 a temperatura de 702 a 802C, y de nuevo

se enjuagd con agua fria.

Ejemplo 2

Se preparé una resina de copoliéster de tereftalato de
etileno y dimerato de etileno de 97.5/2.5. El polime se hild en un
hilo y se tifié como en el Ejemplo 1 con varios colorantes dispersos.
La capacidad de tefiido fué igual a o mejor gue aquella de un control
de homopolimero de tereftalato de polietileno tefildo con un porta-
dor. Las pruebas de lavado en el hilo indicaron iunicamente un co-
rrimiento pequefio del colorante. Las pruebas en la fibra para deter-
minar la tenacidad, la estabilidaed térmica, la estabilided hidrol{-
tica y la extraccidén del colorente indicaron todas que la fibra de
copoliéster era igusl a o mejor que un control de un homopolimero

de tereftalato de polietileno,

Ejemplo 3

Se prepard un copoliéster de tereftalato de etileno y
dimerato de etileno de 95/5. El polimero se hilé pare formar un hilo
y se tifid de conformidad con el procedimiento usado en el Ejemplo 1.
La capacidad de tefildo era mejor que aguella del homopalimero de
tereftalato de polietileno tefildo con un portador.

Los datos de las propiedades de las fibras de copoliéster

ge tabulan en los Cuadros I y II. Los dates de las fibrsa del

e



homopolimero de tereftalato de etilenc y copoliéster de terefta-
lato de etileno e isoftalato de etilenc de 90/10 se incluyen para

proporcionar une norme para comparacidn.

Cuadro I
TE/DE TE/I

95/5  97.5/2.5 98.25/1.75 99.1 100/0x 90/10_
Polimero VI 0.72 0.70 0.75 0.70 D.62 0.62
Temperatura de
hilado 2339C, 2932C, 293¢C, 2939C,293eC. 2932C,
Hilo, VI 0.72 0.69 0.73 0.70 0.59 -
Relacién de
Estirado X X » 4X 4X 45X 442X
Denier Estirado  74/35  74/35 88/35  T4/35 84/35 'T4/35
y Cuenta
Tenacidad, gramos
por denier 5.1 5.3 5.6 5.8 beeds 49
Elongacidn e
la rotura 183 18% 25% 1% 274 1%
Encogimiento
(1002¢, 1-120) e G CEE G I e

VI~Viscosidad Intrinsecs

% - Resinas deslustradas con 0.35 por ciento ds TiO
2
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Cuadro II 342?35

Composicion 99/1 TE/DE  97.5/2.5 TE/DE 95/5 TE/DE 100/0TE

Degradacién hidrolitica,

4 -de Enlaces Rotos 0.08 0.08 0.09 0.09
Degradacién Térmica, %

de Enlaces Rolos 0.02 0.02 0.02 0.03
Contenido de Carboxilo

eq/106 gramos 15 11 il 19
Punto de Fusién, °C.ADT 255 252 250 257
Viscosidad Intrinsecs 0.707 0.705 0.718 0.677

ADT - Andlisis de Diferencial Térmico

El porcentaje de enlaces rotos durante la expresidén al
calor o la estabilidad térmica de cada una de las resinas en el
cuadro se determind de la siguiente menera:

Se calentaron apréximademente 10 gramos de polimero
completamente secado en una atmésfera de nitrdgeno durante 2 horas
en un tubo de prueba insertado en un blogue de aluminioc mentenido a
temperatura de 2802C, La viscosided intrinseca de le resina de poliéster
original y de cada uno de las muestras de resina depoliéster tra- .
tadas de manera se determiné en un solvente mezclado de fenol-
tetracloroetano de 60/40 a temperatura de 30.02C, El porcentaje
de enlaces rotos se calculd para cada muestra de resina usando la

siguiente férmula:
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Porcentaje de enlace rotos - VI w VI
in degredada X C X 100

Vi X VI
in Degradada

en donds VI Viscosidad Intrinsecs del polimero antes de
in 2
la degradcion térmica.

VI = viscosidad intrinseca después del tratamiento

degradade
térmico,

C = un factor que depende de la escala de viscosidad de la muestra.

Los siguientes valores promedlo de C se usaron en estos céleulos:

ESCALA DE VI ponversién del Factor C
0.75 - 0.65 0.3%
0.70 - 0.60 0.401
0.65 ~ 0.55 0.409
0.60 - 0,50 0.417
0.55 - 0.45 0.422
0.50 - 0.40 0.435

El porcentaje de enlaces rotos durante la exposicién
al vapor ( o estabilidad hidrolftica) de cada una de las resinas
se determind de la siguiente manera:

Una porcién de la muestra de polimero se cortd en parti-
culas que tenfan un didmetro de aproximadamente dos milimetros.
Aproximadamente un gramo de estas particulas se calenté a tempe-~
rature de 1402C. bajo una presién de un milimetro de mercurio du-

rente 16 horas,



El polfmero luego se traslado & un bidén de acero
inoxidable de capacidad de 400 mililitros que contenfa 20 mi~
1ilitros de agus destilada. El biddn se colocd en un esterili-
zador de vapor y se calent§ a temperatura de 1202C, durante seis
horas. E1 polimero se recuperd del agua mediante filtracién, se
eﬁjuagé con acetona y se secd durante tres horas a temperatursa de
602C, a presién atmosférica y luego durante 16 horas a temperatura
de 140°C. y un milfmetro de vacfo. La viscosidad intrinseca del
polimero tratado de esta manera se determind en un solvente mez-
clado de fenol y tetracloroetano de 60/40 a temperatura de 30.02C,
El porcentaje de enlaces rotos debido al tratamientc de hidrélisis
se calculd para cada muestra de resine usando la siguiente férmula:

Porcentaje de enlaces rotos - VI - VI
in hidro X C X 100

VI - VI
in Hidro

en donde VI es la viscosidad intrinseca del polimero original y

VI esiia viscosided intrinseca del polimero hidrolizado.
iazo El contenido de carboxilo libre de los copliesteres se

determind usando el procedimiento descrito en la Quimica Andli-

tica, Volumen 26, péginas 1614-1616 (1954) por Herbert Pohl.

= La viscosided intrinseca tal y como se reglstra para
las resinas se define como el limite 1n (" X\ r) a medida que C
se aproxima a O en dondé"(\.r es la viscosidad de una solucidn

dilufde de la resina en una mezcla de solvente de fenil y
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tetracloroetano de 60/40 dividida entre la viscosidad de la

mezcla del solvente en las misme unidedes a la misma temperatura.
Para las viscosidades intr{nsecas enumeradas en esta especificacién,
se disolvidé una muestra suficiente de cada resina en la mezcla
salvente para formsr una solueciopn que tenfa une concentracién de
resina de aproximadamente 0.4 gramos por 100 centimetros ciibicos de
la solucién. El tiempo de flujo de cada solucidn ¥ €l solvente se
midieron en un Viscosimetro Ubbelohde Némero 1 & temperatura de

30,02C. y estos tiempos se usarcn en las viscosidades respectivas

en la ecuacidn anterior.

Dos muestras de hilo de un copoliéster de tereftalato
de etilenoydimerato de etileno de 97.5/2.5 de la invencidn se te-
Jieron con tejido de punto de una tela para calcetines y se tifie-
ron de conformidad con el procedimiento anteriormente citado. El
material para calcetines del copoliéster tefildo se compardé con el
material para calcetines de tereftalato de polietileno en pruebas
de lavado con agua, lavado en seco y de decoloracidn, Los resulta-
dos de estas pruebas se enumeran en el Cuadro III que se da a

continuacidn,
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Cuadro I
1 e e S e
Lavado con agua a
2 Temp. de 4loC. (1 hora)
lﬁ Particulari-
. dades del co .
~F m ‘ V lorante en - Lavado , Descarga Perspiracicn
articulos de en Alteracion A »H.Wmu.wl
tejido de en el Decolo en en hu Sublima cion en Decolo-
Muestra Polimero JPunto ___ ‘seco tomo.  ___ racicp seco medo cion tono.._  racidn
A Tereftalato de etileno 3.5% de fzul 4 4 4 4 4 5 4 4
y dimerato de etileno- Duranol G, -
de 97.5/2.5 Sin portador
1-1/2 hrs. a
tep. 97oC.
B Tereftalato de polieti 3.5% de Azul 4 4 4 A 4 5 4 4
leno Duranol con
portador,
1-1/2 hra. a
temp. 980C.
c Tereftalato de etileno 3.5% de Azul 4 4 4 & 4 5 4 4
¥y Dimerato de etileno- Latil Rln, M
de 97.5/2.5 sin portador,
1-1/2 hrs. a
temp, 970C.
D Tereftalato de poliet} 3.5% de Azul- 4 4 4 4 4 5 4 4
leno Letil Rln con
portador,

1-1/2 hrs, a-
temp. 980C,
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Cuadro_ III (continuacicn)

2 e

s 3 . - Y > . - . >
En el cuadro anterior, las clasificeciones rumericas tienen los signientes significados:

5 - Excelente

[ 4 - Buena
) 3 - Regular

-l 2 = Insatisfactoria

2 1l < Muy insatisfactoria.

>3
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Las viscosidades de fusién del homopolfmero de tereftalato
de polietileno y un copoliéster de 97.5/2.5 se determinaron
a temperatura de 2902C,. Las viscosidades intrinsecas de estos
polimeros segin se determinaron en una solucién de fenol y
tetracloroetano de 60/10 a temperatura de 30,02C, fueron de 0.62
¥ 0.70 respectivamente, Los datos obtenidos se enumeran en el

Cuadro IV que se da a continurcidn

Cuadro IV
Composicidn Poises de la Viscosidad Intrin-
Viscosidad seca

de fusidn .

100/0 2900 0.52
97.5/2:5 2900 0.70

Estos datos demuestran que los copoliesteres tienen una
viscosidad intrinseca mis elesvada que el homopolimero del teref-
talato de polietileno para una viscosidad defusién determinada,

La viscosidad de fusién inferior hace que el polimero sea mis fécil
de agitar y por lo tanto ayuda para llever a cabo la reaccidn de
polimerizacidén. Por lo general los polimeros de peso molecular ele
vado que tienen viscnsidad de fusidén inferior experimentan menos -
degradacién cuando se forman en productos mediante operaciones de
extrusidn por fusidp.

Los copliésteres de esta invencidn son materisles for-
madores de pelfcula valiosos y pueden hacerse peliculas a partir
de los copoliesteres mediantes extrusidén por fusién o por otors -

medios apropiados. La orientacién o el alargamiento mejora las



propiedades de las peliculas. Las pelfculas y las hojas metélicas
de los poliesterss tienen buena clarided y un lustre billants,
Estan caracterizadas por alta resistencia & la tensién y baja
elongacién, buena vida de sficjamiento y propiedades eléctricas
excelentes. Son particularmente {tiles en aplicaciones de empaque
cintas magnéticas, aislamiento eléctrico y otras aplicaciones en
dende se utilizan pelfculss cristalinss de alta resistencia fi-
sica. Las pelfculas de los copliesteres pueden preparse en sstado
smorfo mediante enfriando enfriando en exceso la psliculs amorfa
caliente antes de que ocurre la cristalizacién. Dichas peliculas
pueden orientarse fAcilmente calenténdose y luego alargdndose.
Cuendo se desea une orientacién bi-axial, las peliculas se alargan
en dos direcciones a 4ngulos rectos una con respecto a la otra.

Para ciertos usos es deseable alargar la pelicula sdlo
en una direccidn tal como por ejemplo en la preparacién de cintas
para usos industriales. El alargamianto en una direccién se logra
fdcilmente mediante tales métcdos como el enrollamiento de una pe-
1licula desde un rollo a otro, girando el segundo rollo a una velo-
cidad periférica mds elevada que el primer Tollo. Esta operacidn
de alargamiento puede lograrse mediante métodos conocidos para a-.
queelas personas expertas en el arte y se facilita calentando la pe-—
lfcula por cierto medic apropiade justamente antes del alargamiento
vesl de la pelicula,

Las fibras que se hacen a partir de las resinas de ls in-
vencién pueden prepararse mediante exirusién por fusidén y mediante
hilado a pertir de una solucién en un solvente apropiado. Dichas fi-

bras pueden orientarse y se orentan uswalmente mediante estirado en
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en frfo, Si se desea, las fibras pueden fijarse térmicamento ca-
lenténdolas a temperaturas elevadas mientras que se mantienen las
mismas bajo tensién de conformidad con las précticas conocidas.
Las fibras fijadas térmicamente, orientadas de la envencién tie~
nen las proplededes de tefildo mejorado, alta tenacidad, baja elen-
gaclén y otras propledades deseebles. Son particularmente dtiles
en la fabricaciones textlles que incluyen mezclas de fibra cortade
que contiene aproximademente de 25 a 65 por cientc en peso de fibra
cortada de copoliéster y 75 a 35 por clento en peso de otra fibra
cortada. Las mezclas de las fibras de bajo encogimiento pueden usar
se para fabricar prendas de vestir tales como trajes para caballe~
ro y damas, ropa de deporte, ropa interior, cemisas de deporte, sue-
teres y vestidos, Otros uscs serd en la fabricacidn de cubiertas, sé-
banas, cubiertas para colchones y tapiceria. La fibra cortada de bajo
encogimiento que va a mezclarse con los copoliesteres de esta inven-
¢ién puede ser fibras de algoddén, seda, rayén, lino, lana, polimeros
¥ copolimercs acr{licos, fibras de nylon y pollester tales como teref-
talato de polietileno y tereftalato de poli-l,4 ciclohesilen-dimetileno,
Las mezclas preferidas son de 25 a 65 por clento en peso de un copo-
liéster de tereftalato de etileno y diamerato de etileno de 97.5/2.5
con de 75 a 35 por ciento en peso de un algoddén y de 25 a 65 por cien
to en peso de un copolidster de tereftalato de etilenc y de dimerato
de etileno de 97.5/2.5 con de 75 a 35 por cientc en peso de lana.

Las mexclas de las fibras de bajo encogimientc con {ibras
que tienen caractefisticas de alto encogimiento son \tiles para hacer
hilos capaces de esponjerse y voluminoscs, telas texbturizadas y tape~

tes. Lag fibras de alto encogimiento apropladas son tereftalato de



polietileno capaz de encogerse, nylon capaz de encogerse, copo-
liésteres capaces de encogerse de tereftalato de etileno con un
mondmero de modificacidn,

Las mezclas de las fibras de copoliesteres con fibras aue
tienen propiedades eldsticas son tiles en fétricas de estirado,
rope. de deporte, calcetines y otras aplicaciones en donle se re-
quieren materiales capaces de estirarse. Las mezclas con fibras de
poliéster eldsticas y con fibras de poliuretanc eldsticas tales como
Lyers son @tiles en aplicaciones de estirado.

Pueden tambien hacerse fibras de copoliesteres gue tienen
propiedades de encogimiento elevadas orientdndolas sin la fijacidn
térmica subsecuente, Dichas fibras pueden hacerse nera encogerse 30
por ciento o mde mediante un tratamiento térmico subsecuente sin ten
sién por ejemplo tratandc las fibras con agua hirviendo, lLas fibras
de alto encogimiento son particularmente fitiles en mezclas con otres
fibras que tienen caractefisticas de encogihiento diferentes parti-
cularmente con fibras que tienen caracteristicas de bajo encogimien

to.
Las mezclas pueden ser mezclas de filamentos continuos de

los copoliesteres de esta invencidn con filamentos continuos de

otros materisles o las mezclas pueden ser mezclas de fibras cortadas.
Dichas mezclas son {itiles para hacer hilos compuestos capaces de abul
tarse, hilos voluminosos, fibras y telas rizadas. Las mezclas de fi-
bras que tienen caracteristicas de encogimiento diferenciales son
perticularmenteﬁtiles en prendas de vestir permanentemente plegadas,

telas de aislamiento térmico, telas de texturizado y tanetes,
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Adn cuando los copoliesteress generalmente se usarén sin revolver-
se adicionalmente pueden revolverse con otros materiales, si se
desea. Las resinas compatibles, los elastdmercs, pigmemtos, agen
tes de despulido, colorantes, plastificantes y otros ingredientes
pueden afiadirse ya sea mezclando los materiales juntos en un mo-
lino apropiado u otros sparato mezclador o mezclando dichos in-
gredientes en soluciones de los poliesteres en un solvente.

AYn cuando se han mostrado ciertas modalidades y detalles
representativos para fin de ilustrar la invencidn, sefs evidente
para aquellas personas expertas en sl arte que pueden hacerse va-
rios cambios y modificaciones en la misma sin apartarse del espi-

ritu ni del alcance de la invencidn.

Esta golicitud que corresponde a la presentada
en Estados Unidos de America el 13 de Julio de 1.966,
bajo el numero 564.T41, se acoge a 1los beneficios del
articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus

trial.
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! el WO 564.741, se acoge a los beneficios del articulo 51

: del ﬁigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

) polimerico de zlto peso molecular gue tiene una viscosi-
j dad intrinseca de por lo menos 0,3 que comprende conden—
_ sar una mezcla de dster de bis-etilen glicol del deido

* rereftdlico y el dster del bis-etilen glicol de un deido
- que se selecciona del grupo que consiste de un dcido de
afmero y dcido de dfmero hidrogenado con la eliminacidn
i del glicol, comprendiendo las unidades de tereftaldn de
- 95,0 a 99,5 por ciento de la suma de las unidades de te-

' reftalato de glicol y las unidades del dster del acido de

: rrespondientemente las unidades del deido de dimero de -~

E 5,0 a 0,5 por ciento de dicha suma.

1
H
H

.y un 4cido que se selecciona del grupo gue consiste de

PSS ————

! donde la mezcla de esteres de glicol se prepara haciendo
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Eets solicitud que corresponde a la presentada

on Estados Unidos de América el 13 de Julio de 1966 bajo

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espafia por VEINTE afios, son los siguien
tes:

1,~ Procedimiento para formar un copoliéster col

r st s SR, ot 129

dfmero de glicol usadas en la mezcla y comprendiendo co-

2,- El procedimiento de la reivindicacidn 1, en

reasccionar tereftalato de bis-hidroxietilo, etilen glicol
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4dcido de dfmero y dimero hidrogenado. )

“ 3,~ Bl procedimiento de la reivindicacidn 1, en
donde las unidades de tereftalato de etileno comprenden |
de 99,5 a 97,0 por ciento de la suma de las unidades de
tereftalato de etileno y del dcido de dfmero de etileno
en el covpoliéster, y las unidades del dcido devdimero de
etileno comprenden de 0,5 a 3,0 por ciento de la suma. ;

4.~ El procedimiento de la reivindicacidn 1, en

donde las unidades de tereftalato de etileno comprenden
aproximadamente 97,5 por ciento de la suma de las unida-
des de tereftalato de etileno y del dcido de dimero de e-
tileno en el copoliester y las unidades del 4cido de dimg
ro de etileno comprenden aproximadamente 2,5 por ciento
de la suma.

5.— El procedimiento de la reivindicacidn 1, en
donde el copoliéster resultante es convertido en una fibra
v mezclado con de 75 a 35 por ciento en el peso de una fi
bre natural que se selecciona del grupo que consiste de
algodén y lana.

6.~ El procedimiento de la reivindicacién 1, en
donde el copoliéster es convertido en una pelicula. v

7.~ El procedimiento de la reivindicacidn 1, eﬁ
donde el copoliéster es convertido en una fibra orientadé.

8.~ Procedimiento para formar un copolidster -

. L]
copolimérico.

i

e
X .

[
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Tal y como se ha descrito en la Memoria gue an-

- tecede, y para los fines que se han especificado.
Esta Memoris consta de veinticinco hojas escri-
" tas a miguina por una sola cara. A b il D

5 , Madrid,
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