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"Procewrmiento para le preparacién

ae fibras poliésteres™.

b ——

Soltcitante: VARGELIO MASNONI, ae nacionalidad italiana,
residente en: Via Monte Cervino, 3 MILAN,
ltalie,

La presente invencion se relaciona con un perw-
Teccionamiento en la produccién de fibras poliésteres,
en partiouler de fleco poliéster para la formacién de
hilados y que presentan en gran medida propiedades ae-

5, nominades "antibolita'y 6 bien La propisdad ae no dar
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luger al fendmens de formmcién, sSobre la superficie de
los tejidos producidos con los hilados de fleco poliéster,
de bolitas 6 nddulos, 0 bien el fendémeno comunmente deno-
minado "pilling" en la terminologia corriente del ramo.

Las ventajosas propiedades y caracteristicas de
las fibras poliésteres, y tificamente de tereftalato de o
lietileno, y el amplio éxito industrial de tales produc-
tos, son bien conocidos en la técnice correspondiente, co
mo asimismo es bien conocido el fenbémeno del "piliing" que
en numerosos cascs ha limitado el ventajosc uso de las fi
bres en fleco de tereftalato de polietilenc. Por consi-
guiente se omitirdn ulteriores comentarics e indicaciones
sobre tales propiedades y limitacibén de los indicados pro
ductos industrieles.

Es sabido sin embargo que se han determinade en
su mayor parte los motivos y condiclones que dan luger =
la produccidén de tal fendmeno indeseado en los tejidos
preparados con fleco poliéster y que se han propuesto al-
gunas soluciones del problema técnico para eliminar, 6 por
lo menos réducir grandemente la medida en que Se pressntea
tal fenémeno indeseado.

En particular, es sabido desde hace mucho tiem-
po que este fendmeno Se presenta en grado tanto menor cuan
to més pequeils sea la viscosidad intrinseca 6 la viscosi-
dad relativa del polimero a partir del cual se forman lss
Libras. Se hea indicade y publicado los valores de la
viscosidad relativa de polimeros polidsiteres, necesarios
pars impedir, ¢ por lo menosAlimitar grandemente, la mani
festacidn de tal fendmeno. Una publicacidén de este gbne-
r0 65 la constituida por la patente estadounidense nivmero

3.104.450.
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Por consiguiente, Se ha propuesto, como Se des

. ceribe por ejemplo en la patente inglesa ndimero 843.796,

efectuar unos tratamientos tales que se llegue a unsg re-
ducecidn dristica perc controlada de la viscosidad intrin
geca de las Pibras a utilizar para la formacién de los

tejidos, y asimismo el tretamiento de dichos tejidos con

amonfacs o con aminas, de manera que se obtenga una de-

gradacién propiemente dicha de las fibras. Tl control de

tal reduccidn se establece sin embargo de manera que Se
conserven en las fibras las necesarias caracteristicas
mecénicas y t{sicas.

Es sabide, 8in embargo, que un descansc de la
viscosided relativa del polimero, es decir, el empleo de
un polimero de peso molecular reletivamente bajo, evi-
dentemente dentro de valores aceptables al objeto de la
conservacién de las adecuadas propiedades tisicas ael
hiledo, conauce & un descenso correspondiente de la vis
cosidad de la masa fundida del polimero, preparada para
el hilado, o bien de la viscosidad que, por simplitica-
cién, se indicard por "viscosided de fusiénl Un excesi
vo descenso de la viscosicad de fusidén conduce & graves
airicultaces i no e la préctica imposibilidad de efec~
tuar regulermente la produccién de las fibras mediante
hilatura por fusidn.

Estos inconvenientes son conocidos en la téc-
nica correspondiente y se han propuesto diversos medios
pare subsanarlos, por 10 menos en parte. Por ejemplo,
como Se describe en la patente inglesa ne 919.047, se
han propuesto especisles scluciones constructivas de las

hileras que se aseguren son paerticularmente adeouadas
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viscosidades de rusién consiguiente a su reduciua vis-

cosidad intrinseca.

También se han propuesto wiversas soluociones
al problems resultante de las contrastantes necsidades
¥ conveniencias de preparar un polimerc dotade de una
viscosidaud relabiva suticientemente paja pare impedir
la nenifestacién del fendmeno dei "pilling", sobre te-
Jidos producidoé con fleco polibster y comnservar res-
bectivamente dentro de valores suficientemente elevas-
dos la viscosidad de fusién, de moas que Se permita el
regular hiledo de diche polimarc.

Por ejemplo, se ha sugerido la adicién de
compuestos de boro y de siliocio para obtener un aumen-
to de La viscosidad de fusidn respecto & la baja visco-

sidad intrinseoca.

Tales sugerencias, como asimismo las indicae
ciones correspondientes, se han dado a conocer, por
ejemplo, en la publicacién de les patentes itelianas ng
mercs 620.599 ¥y 630.805.

' Seglin la invencidén, se ha comprobado, en la
més veste y profunde investigacién en esta materia, que
la conservacidn con velores ventajosemente elevedos de
le viscosidad de fusidn, en polimercs de viscosided re-
lative suficlentemente bzja pare impeair le menlfesta~
cldén del indeseado fendmeno anteriormente expuesto, pug
de obtenerse en condiciones todavia més ventajosas con
el emplec de aditives constitutivos por compuestos roli
funcionales ocapaces de proporcionar enlaces esiéricos.

BEn particular, se ha comprobads como ventejoso el empleo

.......
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de aditivos constitvides por frimetilirimesato y por penta—

e?itrita en adecuadas relaclones molares respectc al mondme
empleado para la formascién del polimero polibster. En par-
tlcular, en el curso de experimentos realizados sobre la mo
dificacidén del tereftalato polietilénico, se ha comprobado
la posaibilidad de obtener polimeros de viscosidad intrinse-
ca relativemente baja, del orden de 0,45 a 0,50, es decir,
con pesc molecular sdaptadc a la produccién de fibras "anti
bolitas" 6 “antipilling", pero con inaices de fusién com-
prendidos entre 0,5 y 1,2 g/10 minutos, a 25090, es decir
suficientes para la realizacién, en les condiciones corrien
tes, del hilado per fusidn, mediante el empleo de compues-
tos polifuncionsles en condiciones de proporcionar enlaces
estéricos en ntmero igual 6 superior a 3 (es decir, en par—
ticular, trimesato trimetilico y penteeritrita), en cantida
des moleres comprendidas entre el 0,05 y el 1,2 % y prefe-
rentemente entre 0,2 y 0,4 %, respecto al tereftalato dime-
t4lico de pertida.

Se comprende que tales compuestos polifunciongles
Puedan crear a lo largo de las cadenas polietilentereftéli~-
cas, moderadads reticulaciones y ramificaciones con el efec-
to de aumentar la viscosidad de la mesa fundida, sin perjui
cioc de la viscosidad relativa del polimerc.

Seguidamente se ofrecen unos ejemplares de resli-
zacidn de la invencidn, expuestos a titulo demostrativo de
las posibilidades de aplicacién de la misma y de las princi

Pales ventajas que de ella se obtiens.

En un reactor experimental de polimerizacidn, de

acero inoxidable, provisto de agitedor y de columna de desti
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lacién, se cargan los siguientes reactives:

8.000 partes de tereftalato dimetilico, 6.400 partes de eti
lénglicol, 1,6 partes de acetato de cinc, 1,6 partes de
Sh203 ¥y 32 partes de opacificador de Tio, ¥ ademés el adi-
tivo trimesato de trimetilo, en cantidad iguel al 0,4 % mo-
lar respecto al tereftelato dimetilico. FEl slcohol metili~
co que se forma por la reaccidn de intercambioc estérico es
destilado dsl reactor en 8 horas, durante cuyo tiemps la
temperatura de la masa de reaccién se.lleva gradualmente de
150 a 22020, Tuego sSe aplica al sistema de reaccidén un va-
cio progresive que en 2 horas aproximadamente alcanza unos
valores que, expresados en mm de Hg de presién residueal,
gon inferiores a 0,5 mientres que la temperaturs suba de
220 a 2%590. Tuego se ultima la policondensacidén mantenien
do el ambiente de reaccidn durante 30 minuotes bajo un vea~
cio méxims. Seguidamente se extrusiona bajo presidn del
nitrégenc en sgua fris, a 2%59 y bajo vacio méximo, el poli
mero formado. Tal polimerc presents les siguientes caracte-
risticas: punto de fusidn, 26082C; viscosidad intrinseca,
0,480 (medide con mezcla 60/40 de fenol/tetracloroetanc:

concentracidén del polimero, 0,5 g/100 cm3

de solucidn: tem-
peratura 20¢C) indice de fusidén, 0,89 g/10 minutos (a 2#090;
dimetro de la hilera, 0,5 mm; peso eplicedo, 2160 g)3 equi
valente GOOH/106 g, 55.

El poldimero anteriormente descrito, después de
secarse (1102¢ bajo vacio forzado, durante 30 horas, hume-
ded residual inferior al 0,01 %) es sometido & hilsdo (Tem~
persaturs, 2?020) y estirado (sobre placa a 1102C; relacidn
de estirado, 4,95), obteniéndose un hilado que después de

su ebullicién en agus, presente las siguientes ceracteristi
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cas: titule, 2,71 denier (por filamento); tenacided en el
punto de rotura, 4,25 g/denier; alargamiagto an el punto
de rotura, 28,4 %; médule Young, 69 g/denier; tenacidad

al 10 % de slargamiento, 2,20 g/denier; tenacidad al 15 %,
3,43 denier; merme después de su ebullicibén en agua, 7,77%

Tanto el hilado como el estirado se efectuaron
8in particuler dificultad, en condiciones comparables a
las necesarias pare un poliéster de viscosidad normsl.

Les caracteristicas del hilado obienido son ade
cuadas pare la obtencidén de manufecturades de buenas carac
teristices"antipilling".

A titule de comparacidén, se produjeron unas mes
tras de poliéster con los mismos aparatos e lguales condi-
ciones operantes anteriormente descritas, salvo el hecho
de no agregarse el adltive trimesato trimetilico. ILia pri-
mere muestra, obtenide con 30 minutos de vacio forzado a
2759, exactamente como en el ejemplo desorlito, presenta las
siguientes caracteristicas: punto de fusidn 2582; viscosi-
dad intrinseca, 0,43; indice de fusidn, 5,08 g/10 minutos;
némers equivelente GOOH/'lO6 g, 31.

Este polimerc se sometid e hilatura y estirade
con los mismos procedimientos utilizados para el polimero
modificado. Las operaciones resulteron dificultosas a caun
sa de la elevada fluidez del polimerec en estado fundido.

La segunda muestra, obtenida con 3 hores de va-
ofo forzado a 2759 (contra los 30 minutos empleados para
le muestra modificada), presentaba las siguientes ocaracte-
risticas: punto de fusidn, 2622; viscosided intrinseca 0,63
indice de fusién, 0,68 g/10 minutos; nimeroc de COOH/1O6 g
65 .
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Este polimero fubd sometido también a hilade y
estirado por los mismos procedimientos utilizados pars el
polimero modificado. Ambas operaciones se efectuaron de ma
nera féoll y normal.

Las caracteristicas antibolitas de las muestras
de tejido obtenidas con el hilado producico son, sin embar
g0, muy escasas, debido a lg viscosidad intrinseca del po-
linero, demesiado elevada, y a las caracteristicas dinamo-

métricas de dicho hilado, también elevadas,

EJEMPLO 2.

En el reachtor experimental anteriormente descri-
t0 ge cargan los mismos reactivos en iguales proporciones
& las indicadas en ei ejemplo 1, con la excepcidén del edi-
tivo moditicador, que en este ejemplo es pentaeriirita, en
cantidad igual al 0,3 % molar respecto al tereftalato dime
tilico. Ia reaccifn de intercambio estérico y de policon
densacidn se efectia con los mismos procedimientos del ejem
plo 1. L& fase de vacic forzado (inferior a 0,5 mm de Hg
residuales), s 2759C, se mantiene durante 30 minutos.

Tl polimero obtenido presenta las siguientes ca-
racteristicas: punto de fusidn, 2582C; viscosidad intrinse
ca, 0,463 indice de fusién, 0,50 g/10 minutos; ntmero de
COOH terminales, 50-55,

El hilado y el estirado del polimers, eifectuados
segin los procedimisntos del ejemplo 1, se presentan bas-
tente normeles. Las caracteristicas del hiledo son las si
guientes: titulc 2,9 denier/filamento médulo Young, 62g/
denier; tenacidad, 4,05 g/denier; alergemientc en el punto
de rotura, 35 %.

Muestras de tejidos obtenidos con dicho hilado
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pogeen buenas caracteristicas “antipilling',
N O 7 A

Descrita suficlentemente la naturalezs del in-
vente, asf{ como lLe menera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las aisposiciones enteriormente
indicadas son susceptibles de moditricaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundemental; tembidn
Se hace constar gue el invento se refiere s una solici-
tud de patente presentada en Italia, con fecha Y de sep~
tiembre de 1966, ne 22239, acogiénaose por lo tanto, =
los benericios que conceden los Convenios Internaciona-
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del re
feriao invento y por lo que se soricita Patente de Inven
0ién por 20 afios en Egpaiia, sobre: "PROCEDIMIENTO PARA
LA PREPARACION DE FIBRAS POLIESTERES"; caracterizindose
por lo siguiente:

12,~ Proceaimiento pares la preparacidén de fi~
bras polibsteres, especialmente de fleco poliéster destl
nade & la producoidén de hilades y tejidos que poseen, en
gran medida, la propiedad denominada antipilling, carac-
terizado porgque el compuesto polidster se mezcla con, por
10 menos, un aditive constituido por un compuesto politun
cional capaz de proporcionar enlaces estéricos en nfimere
iguel 6 superior a 3, de modo que Se creen unas reticuls-
ciones 6 ramificaciones moderadaes & Lo largo de Las cade-
nas del polimeroc, eumentinaose, por consiguiente, la vis-
cosidad de la mesa fundida hileble en relacién con la vig
cosidad relativa del polimerc.

22,~ Procedimiento, segin la reivindicacién 1s,

caracterizado porque se afladen aditivos constituides por
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trimesato trimetilico y/o pentaeritrita.

38.~ Procedimiento, Segin las reivindiceaciones
anteriores, caracterizade porque el compuesto polifuncio-
nal se afiade en cantidades comprendidas entre 0,05 y 1,2
moles por ciento, preferentemente entre 0,2 y 0,4 moles
por cliento,

48.,~ DProcedimiento, segin cualquiera de las rei
vindicaciones anteriores, caracterizaedo porque la viscosi-
dad intrinseca del polimero estéd comprendide entre 0,45 ¥y
0,504

D&.- Procedimiento, segin cualquiera de las rei
vindicaciones anteriocres, caracterizaas porque el compuesS
t0 polifuncional se miade al mondmere aentes del comlenzo
de la reaccidn de policondensacién, junto con los otros
componsntes de la mase de reaccidn.

62.~ Procedimiento paras lLa preparacién de f£i-
bras poliésteres; tel y como quecs sustancialmente descri-

t0 en la presente Memoria.

Esta Memoria consfih de diez hojas escritas a mé-

quina, pox una“sola cara. i

1 sEP W61

CELIO MAJNONI.

J GOMEZ ACERO Y MODEY

Pop. Flewo' 07 Hornundez Rz
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