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Ie invencidn se refiere a un procedimiento para hilar,
en estado de fusidn, filamentos de polimeros sintéticos, y a los
productos as{ obtenidos.

En le preparacion de fibras de polimeros fusibles es
costumbre expeler el pol:fmero fundido por los orificios de una
hilera dentro de una regic')n donde la temperatura es inferior a
la temperatura del polimero fundido. En la reglbn més frias, el
polimero fundido forma filamentos suficientemente sélidos pare
poder ser sacados de manera continua par un dispositivo trange-
portador de hilo. Cldsicamente, el polimero fundido es hilado a
través de una hilera que tiene orificios separados entre si por
distancias relativamente grandes, con el fin de mantener sepa-
rados los filamentos de nueva formacidn hasta que se han solidi
ficado lo suficiente para que no se queden pegados o se junten,
En estas condiciones, la productividad de hilo por hilera es
beja incluso a la velocidad de arrollamiento mayor posible. El
temafio de la hilera puede ser aumentedo sOlo en grado limitado,
debido & las altas preaiones de la extrusion en estado de fusidn.

Ia gran distancia entre agujero y agujero de las hile-
ras cldsicas de hilado en estado de fusidn contrata netamente
con la que se emplea para el hiledo en solucién de viscosa, en
el que los agujerocs estan tan cerca uno de otros, que, en una
sola posiciln, puede hilarse un haz de varios miles de filamenw
tos. Debido al menor espacio para la instalacién, & la menor in-
versiin en los equipos y a las menores gastos de mano de obra y
de conservacidn, esta elevada densidad de agujeros de hilera
permite preparar fibras de un coste micho mds bajo que el posi-
ble con el hilado clédsico en estado de fusidn.

Un segundo inconveniente de los sistemas conocidos de

hilado en estado de fusion estd conmstituido por la dificultad
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de acoplar las fases de la preparacion del hilo. Uma vegz que
el filamento ha sido hilado, es generalmente necesario su es-
tiramiento para mejorar las propiedades mecdnicas de los fila
mentos haste un nivel aceptable. Sin embargo, la entrada del
filamento en la fase de estiramiento se efectia corrientemente
a una veloclidad necesariamente distinta de la velocidad de la
sallda del filamento de la fase de hiladoe. Por e jemplo, puede
ser necesario estirar el filamento a una velocidad muy inferior
a la deseable para hilarlo. En tales condiciones, 1o mejor es
interrumpir el procedimiento de preparacifn del hilado, es de-
cir, envasar transitoriamente el hilo, después del hilado, para
su uso subsiguiente en la fase de estiramiento. Incluso cuando
es poelble estirar el hilo a una velocidad suficiente para per-
mitir esta operacidn inmediatamente a continuacién de la de hi-
lado, la velocidad de desplaéamiento del hilo, a su salids de
la operacitn de estiramiento, supers a menudo la capacidad de -
los equipos de manipulacidn del hilo corrientemente disponibles.

Podrfa evitarse esta dificultad sometiendo los fila-
mentos a una extrusion suficientemente lenta para que log fila=
mentos estirados pudleran ser recogidos a una velocidad rezona-—
ble. Sin embargo, tal recurso reduciria la productividad de los
procedimlentos corrientes de hilado y, par coneiguiente, seria
econémicamente indeseables

Se ha propuesto producir filamentos hilados en estado
de fusion con una elevada densidad de poblacidn por 6,45 cm2. de
superficie efectiva de hilado empleando un enfriemiento transver
sel por aire de cuando menos 49 m. por minuto, 2 una distancis
no superior a 2,54 cm. de la placa de hilera, para solidificar
los filamentos dentro de una distancia de 5 cm. de la placa de

hilera misma. Sin embargo, no se ha hallado manera alguna de
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aplicar este sistema sin que los filamentos se Junten o fundan

entre s, Incluso si se demostrara que tal procedimiento era -
factible, estaria sujeto a los riesgos de un fallo de suminis-
tro de aire, de indeseagble variaciones en la velocidad de flu-
Jo del aire, de corrientes incontroladas de aire, de vibracio-
nes del equlipo, y similares,

Segiin la invencidn, se ha descubierto que esas difi-
cultades pueden evitarse y que pueden hilarse en estado de fu-
gién filamentos con una gren densidad de poblacién de los mis-
mos y a velocidades comerciales de produccién haciendo entrar
los filamentos hilados en estado de fusidn por un espacio de -
aire de menos de 2,54 cm., y preferiblemente inferior a 1,3
cm, en un cuerpo de liquido de enfriemiento, También se ha com
probado que es deseable mantener la tensidn superficial del 1f
quido de enfriamiento inferior 65 dinas por centimetro, Se ha
comprobado que los filementos resultantes son marcadamente dis
tintos, en sus caracteristicas, de los correspondientes fila =
mentos enfriados por aire,

En los dibujos:

La figura 1, es una representacién esquemitica de un
sistema de hilaedo y de tratemiento de fibras segin una forma -
de realizacién de la invenoién.

Lo figura 2, es una vista en planta de una placa de
hilera que puede ser empleada en el sistema de la figura 1,

Le figure 3, es una representacién grifica de las
figuras de difraccién de rayos X de una fibra de polipropileno
tal como sale del hilado, enfriada por aire, y de una fibra de
polipropileno tal como sale del hilado, enfriada por agua,

Lg figurs 4, es una representacién grifica de unas

figuras de difraccién de rayos X de una fibra de polipropileno
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enfriada por aire y estirada, y de una filra de polipropileno
enfriada por agua y eatirada.

Ie figura 5, es una representacion grafica de la -
orientacibn de los cristales de una Tilra de polipropileno tal
como sale del hilado, enfriada por aire, y de una fibra de po-
lipropileno hilada al aire, enfriada por agua.

Las figuras 6, 7, 8 v 9, son representaciones gréfi-

cas del calor absorbido u originado por cuatro muestras de fi-
brag, en exceso con respecto al que se hubiera observado en =
ausencia de un cambio de fass.

El procedimiento de la presente invenciln es aplica-
ble a cualguier polimero termopldstico orgdnico sintético hila
ble en estado de fusidn, por ejemplo poliamidas, polidsteres ,
polihidrocarburos, como polietileno y polipropileno, poliureta
nos, poliureas, polimeros vinflicos como el cloruro de polivi-
nilo, el cloruro de polivinilideno, y sus copolimeros, los po-
1{meros acrilicos como el poliacrilonitrilo suficientemente -
plastificado para que sea fusible, los copolimeros de acriloni
trilo, los hidrocarburos halogenados como ppliclorotrifluorog
tileno, los poliacetales, los polianhidridos, los polioximeti
lencs, los poliformales, los polieteres, los politiodteres,los-
polisulfuros, los politioésteres, las polisulfonas, las poli
tioureas, las politicamidas, las pollisulfonamidas, las polimi
das y los politriazoles. El grupo de poliamidas preferido com-
prende polimeros como la poli(hexametilenadipamida), la poli(
hexametilensebacamida), la poii(e'peiloneaproamida), ¥ sus copo
1{meros. Entre los polidsteres que pueden ser mencionados, adg
mas del poli(etilentereftalato), hay los correspondientes copo
1{meros que contienen dcido sebdcico, dcido adipico, deido

isoftalico, asl como los polidsteres que contienen las unidades
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recurrentes derivadas de glicoles con més de dos carbonos en la
cadena, por ejemplo, el glicol dietilénico, el glicol butilénico
el glicol decametilénico y el trans-bis-l,4-(hidroximetil)=ciclo
hexano, Con fines de simplicidad, se describird en términos de
procedimiento paras la produccidn de fibras de polipropileno una
forme de realizacidn espec{fica de la invencidn.

Con referencia a la figura 1, se convierte polipropile
no en su forme fundida en el dispositivo de extrusién (11) me-
diante una combinacidn de calor exterior y de calor origlnado
por accidn de corte, y se conduce por conductos separados a dos
bombes medidoras de hilado en estado de fusidn, accionadas por
los motores (12 y 13). E1 polimero fundido es conducido & una ve
locidad medider desde las bombes medidoras, a través de filtros,
e las placas de hilera (14 y 15), para que forme una pluralidad
de filamentos en cada palanca digo, en cada placa de hilera. Ia
temperatura de la masa extruida de fusidn estard generalmente
comprendida entre aproximadamente 2042 C, y 3432 C. para el po-—
lipropileno, y preferiblemente entre aproximadamente 2322 y 3022
C. Ia presidn del dispositivo de extrusidn estard comprendida
generalmente entre eproximadamente %0 ¥y 140 kgs./cm2. Ia veloci-
dad de hilado puede ser aumentads usando orificios de hilado mds
pequefice, aumentando la temperatura del 1fquido de enfriamiento,
elevando la temperatura de fusién acompailada de un aumento de la
velocidad de salida por cada orificio de hilera obtenido cambian
do 1a velocidad de la bombe medidora. Los filamentos procedentes
de las placas de hilera (14 y 15) pasan por un espacio de aire -
(16) y entran en un cuerpo (17) de 1{quido de enfriamiento, como
por ejemplo agua, contenido en el tanque de enfriamiento (18). -
Log filamentos procedentes de la placa de hilera (14) pasan alre
dedor de une espiga fija de gufa (19) hacia uma segunda espiga =
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fija de gufe (21). Los filementos procedentes de la placa de -
hilera (15) pasan alrededor de la espiga de gufa (21) y pueden
ser combinados con los filamentos de la placa de hilera (14) -
para formar un haz de filamentos (22). El haz (22) es sacado del
deplsito de enfriamiento (18) y conducido a traves de una a modo
de escalera de tensién que comprende barras (28) de acero inoxi-
dable y tubos ranurados (29). Ias barras de tension (28) crean
una fuente de tensidn constante para que los rodillos retardado-
res (31) ejerzan traccidn, eliminan algln liquido de enfriamien—
t0 de la superficie de los filamentos y alinean los filamentos
en una banda horizontal para que pasen uniformementie a través de
los rodillos retardadores (31). Los tuboe (29), previstos de ra-
nuras transversales, comunican por la tuberia (32) con la bomba
de vacio (33) y quitan de los filamentos el exceso dé agua.

Un juego de rodillos retardadores (31) es acciomado
pogitivamente a una velocidad constante y uniforme para gacar
los filamentos del befio de enfriamiento y a través de la escale-
ra de tension. Los rodillos (31) sirven también como dispositivo
retardador de los rodillos de estiramiento (34). Cada uno de los
rodillos (31) puede ser calentado, por ejemplo, por calentadores
de vapor o eléctricos. La temperatura adecuada de los rodillos
(31) para tratar fibras de propileno estd comprendida aproxima-.
damente entre 1102 y 1662 C. El calentamiento de los rodillos
(31) sirve el doble objeto de completar el secado de 108 filamen
tos y de precalentarlos para su ulterior acondicionamiento en el
horno (35) de calentamicnto por calor radiante.

 El haz de filamentos es hecho pasar por traccién a tra
vés del horno (35) por un juego de rodillos (34) de estiramiento.
En el caso de polipropileno, el horno (35) puede estar previsto

pars un tiempo de permanencia de 1 a 2-segundos para conseguir .



una temperatura de estiramiento de aproximadamente 1212 ~ 1492 C,
Generalmente, los filamentos son estirados en el campo comprendi-—
do entre el 200 y el 800 por ciento y preferiblemente entre el -
300 y el 500 por ciento, En la actuallidad, es deseable que el es-

185 tiramiento tenge lugar en forma de doblado hacia dentro a unoce 36
cme dentro del horno (35), medidos desde el extremo de entrada. -
Un aplicador de acabado (36), del tipo de rodillo, puede hallarse
instalado entre el horno (35) y los rodillos (34) de estiramiento
para aplicarles un material de acabado a los filamentos estirados.

190 Los rodillos de estiramiento (34) pueden mer calentados a una tem
peratura adecuada, comprendida, por ejemplo, aproximadamente en -
tre 1102 y 1662 C., para secar cuando menos parcialmente el mate-
rial de acabado ¥ recocer los filamentos estirados por fijacibn
térmiea, que reduce el encogimiento sucesivo.

195 Los filamentos estirados son conducidos sobre rodillos
de guie (35) ¥ luego entre rodillos de presidn (38 y 39), entran~
do en el rizador de prensaestopas (41). El haz rizado es alimen—
tado a una caja acumladora o acodada (42), proviste de un inte-
rruptor automdtico por caida de voltaje %3). EL haz rizado es sa-

200 cado de la caja acumladora (42) y conducido alrededor del rodi-
1lo de guia (44) por el rodillo (45), acciomado por el motar (46)
de velocidad variable, que responde al interruptor automético.(43)
por cafda de voltaje. EL mando de la velocidad puede ser una Velo-
cidad variable de manera continua o velocidades de nivel miltiple,

205 provocadas por el interruptor automdtico (43) que actla a modo de
de indicador de nivel. Iuego, el haz rizado es alimentado wds alld
del rodillo de guia (47) y al dispositivo (48) de corte en mecho~
nes. El mechon cortado puede ser depositadb en una unidad (49) de
almacenamiento. Si as{ se desea, sl haz rizado puede ser elimenta

210 do a través de un "piddler" a unidades almacenadoras, y luego al
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dispositivo (48) de corte en mechones.

Ia longitud del espacio de aire (16) que se extiende
entre las caras de las hileras (14 y 16) y la superficie supe-
rior del cuerpo (l%) de liquido de enfriamiento es, como se ha
comprobado, critica cuando se trata una elevada potlacidn de —
filamentos procedentes de las hileras. En general, el espacio
(16) tiene que ser de una longitud inferior a 2,54 cm. cuando
las hileras (14 y 15) tienen cuando menos 25 orificios de hilado
cade 6,5 cm2. de superficie efectiva de hilado, 1o cual equivale
a 4 orificios por cm2. El término "superficie efectiva de hilado"
indicae el drea circunscrita por la-serie exterior de orificios dé
hilado de una figura. Asi, con la placa de hilera de la figura 2,
la superficie efectiva de hilado es un circulo que tiene un radio
r que e extiende hasta la periferia exterior de los aificios de
hilado de la serie exterior. Los orificios de hilado deberian es—
tar separados entre si, tanto dentro de una linea como las series
circulares de la figura 2, como entre las lineas, por una distan-
cla "d" de cuando menoe 0,125 mm. y preferiblemente de cuando me-
nos 6,é5 mm., medida desde el borde exterior de un orificio hasta
el borde exterior mas proximo de un orificio adyacente. Para con-
seguir una elevada velocidad de produccién en términoce de hilos
por hora, es deseable que cada placa de hilera tenga cuando menos
100 orificios de hilado, y preferiblemente cuando menos 500 orifi
cios de hilado. Aun cuando el denier del filamento tal como sale
del hilado estard generalmente comprendido aproximadamente entre
4 y 600, se ha comprolado que el procedimiento es particularmente
adecuado para producir filamentos de un denier de hilado compren-
dido aproximadamente entre 60 y 500, Con una relacibn de estira -
miento comprendida entre 2 y §, los filamentos emtirados tienen

generalmente un denier unitario comprendido aproximmdamente entre
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1y 300, ¥y preferiblemente entre aproximadamente 15 y 100. Toda
mayor longitud del espacio de aire con tales densidades de pobla-
cidn de filamentos se traduce en filamentos soldados ¥ en otros
defectos. Cuanto mis largo es el espacio de aire, tanto mis sene
sible a las corrientes de aire resulia la operacién de hilado.
Para impedir o reducir al minimum tode corriente de aire alrededor
del espacio de aire, pueden preverse diaflmgmas de choque. Por otra
parte, el espacio de aire deberia ser de cuando menos 3,2 mm, para
impedir todo contacto del 1fquido de enfriamiento con la superfi-
cie inferior de la placa de hilera y que el calentamiento radian-
te de la superficie superior del liquido de enfriamiento por la
placa de hilera pueda provocar una ebulliciodn localizads del 1fi-
quido de enfriamiento. Con densidades de poblacidén de filamentos
comprendidas entre aproximadamente 5 y aproximadamente 16 orifi-
cios por cm2. de superficie efectiva de hilasdo, el espacio de aire
deberia estar comprendido aproximadamente entre 3,2 mm. y lZ,%meo
En una forma de realizacidn preferide en la actualidad, que tiene
una densidad de poblacidn de filamentos comprendida entre aproxi-
madamente 6 y aproximadamente 12 por cm2. de superficie efectiva
de hilado, se ha comprotado que es deseable una longitud de espa-
cio de aire comprendida aproximadamente entre 4,8 y 6,4 mm, la lon
gitud del espacio de alre puede ser controleda utilizando una es-
clusa regulable (51) para separar la parte principal del tanque de
enfrismiento (18) de la seccidén (52) de rebosamiento. Una tuberia
de purge (53) comunica con el fondo de la seccidn (52) e En lugar
-0 ademds— de una esclusa regulable o0 su equivalenfe, pueden estar
Previstos medios para efectuar un movimiento relativo del tanque
de enfriamiento (18) con respecto a la hilera. Para mantener un ni-
vel deseado de liquido de enfriamiento, puede emplearse un disposi-

tivo de control de nivel del lfquido. Si as{ se desea, el espacio
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de aire puede ser llenado de un gas inerte, por ejemplo nitrogeno,
en lugar de aire. Iiquido de reposicién del liguido de enfriamien-
%o puede ser alimentado por el conducto (54) al tangue (18). de 11~
quido de enfriamiento. La temperatura del 1{qido de enfriamiento
en el tanque (18) puede ser mantenida esencialmente constante por
el dispositivo (55) de control y regisiro de la temperatura, que
acciona una valvula (56) dispuesta en el conducto (54) y que res-
ponde & una comparacién de la temperatura efectiva-del 1{quido de
enfriamiento, indicada par un sensor de temperatura (59) y de la
temperatura deseada de enfriamiento, representada por el punto (58)
regulado en el dispogitivo de control (55). Si asl se desea, el'tag
que de enfriesmiento puede ser previsto de diafragmas de choque para
reducir al winimum las corrientes de circulacion y las vibraciones,
El 1{quido de reposicién del liquido de enfriamiento puede ser agua
de grifo de temperatura amblente, 0 agua que ha sido enfriada, o
calentada, segﬁn se desee.

Pambien se ha descubierto que la tension superficial del
liquido de enfriamiento llega a constituir un importante factor
con elevadas densidades de poblacit')n de filamentos. Con una densi-
dad de poblacidn de filamentos de cuando menos 4 orificios de hila
do cada cm2. de superficie efectiva de hilado, es deseable que la
tonsidn superficial sea mantenida inferior a 65 dinas por cent{me—
tro. Con una densidad de poblacién de filamentos de cuando menos 6
orificios de hilado por cm2. de superficie efectiva de hilado, se
prefiere en la actualidad que la tensidn superficial del liquido
de enfriamienfo gea mantenida inferior a 55 dinas par centimetro.
Pars tener mayor seguridad en impedir la fusiotn de filamentos ade-
yacentes, para contar con un mayor margen de seguridad y para re-
ducir la precisidn necesaria, se ha hallado deseable mantener geng

ralmente la tensidn superficial del liquido de enfriamiento infe-
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rior & 40 dinas aproximedamente por centimetro. Una tensién su-
perficial de mas de 65 dinas por centimetro es suficiente, con
grandes densidades de poblaciodn de filamentos, para provocar un
movimiento lateral de los filamentos en el espacio de aire hase
ta el punto en que los filamentoa adyacentes se adhieren entre
s{, El movimiento lateral tiende también a introducir tengiones
no uniformes en log filamentos. Con un corto espacio de aire, -
una elevada tensidn superficial puede traducirse en una def ora-
macidn de la superficie del liquido, suficiente para provocar

el contacto del 1{quido de enfriamiento con la hilera, o una
proximidad del calor radiante suficiente para inducir una ebu-
Meion localizada. Aun cuando es posible reducir la tensidn su-
perficial del 1{quido elevando la temperatura de éste, traba jar
a elevadas temperaturas de enfriamiento aumenta el riesgo de una
ebullicidn localizada, provocada por el calor radiante proceden=
te de la hilera o por conduccidn desde el Tilamento que entra en
el liquido de enfriamiento;;Por consiguiente, el sistema prefe-
rido en la actualidad es el de usar un agente activo de superfi-
cie pare reducir la tension superficial. El agente activo de su~
perficie puede ser alimentado por el conducto (61) al conducto
(54), donde es mezclado con el 1fquido de enfriamiento. Ia Velo-
cidad de adicibn del agente activo de superficle puede ser con-
trolada por el disposicitivo (62) de control de proparcidn, que
acciona la vdlvula (63) dispuesta en el conducto (61), que res-
ponde & la velocidad de flujo del liquido de enfriamiento par el
conducto (54), indicada por el sensor de flujo (64) y 1la propor=
cion deseade de agente activo de superficie con respecto al 1i-
quido de enfriamiento, representada por la entrada (65). En lu-
gar de la vdlvula (63), puede usarse una bombe medidora. Tambidn

se ha descublerto que el uso de un agente activo de superficie en



el ague de enfriamiento favorece la eliminacidn del agua del

haz de filamentos a su paso por la escalera.

EJEMP L O I

Se produjeron filamentos en cuatro tandas distintas
usando un polipropileno de un flujo de fusion (ASTM D1238-62T,
Condicion L) de aproximadamente (12). Los datos del tratamien-—

t0 estdn expuestos en la Tabla I.

P P P e
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ITABILA

I

DATOS DE TRATAMIENTO DE IA FIH

Tanda 7 ' - I

I

Sigtema de enfrigmiento , Aire Aguz de |
Diametro del cilindro de extrusidn, om. 1,9 3-1/2
Temperatura del dispositivo de extrusidn, C. 246-2T74  232-274
Temperatura de fusion, 2C, . 260 252
Ori’.ficios de la hilera . 8 1000
Diametro de los orificios de 1a hilera, mm. 0,7 0,41
Velocidad de produccion, gramos/minuto 12 945

' minuto 5,4 36,6
Paquete, mallas de los filtros 35 40-150-41
Velocidad de flujo, g/min./agujero 1,5 0,945
Densidgd de poblacion de filamentos sorificios/cm2 BSA 1 8
Relacion de estiramiento (b) 11.5 3.4
Denier hilado por filamento 251 236
Espacio de aire, mm. - 1/4
Longitud de la columna de enfriamiento de aire for-

zado, Ch. 76 ——

Longitud total de la columna de aire, m. 5.8 —
Relacidn de estiramiento 4a3:1 (3 4.1:1
Temperatura de estiramiento, 2C, 116/143( 110
Velocidad final de estiramiento, m/min. 152 149
Denier estirado par filamento : 56 62

2%3 60-100--200-325-325~325~325=60,

Relacion entre la velocidad del filamento enfriado que sale del cue

velocidad de la masa de fusion que pasa por los orificios de hiladt
(c) E1 rodillo de alimentacién tenfa una temperatura de 1162 C., mient:

una temperatura de 1432 C.

(8) Bl rodillo de alimentacibn tenfa una temperatura de 992 C,, mientrs

una temperatura de 1168 G,
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DATOS DE TRATAMIENTO DE IA FIBRA

on, 8C,

, mm,

ificios/cm2 BSA

de aire for-
Clie
Ole

365697

I . 1T IIT v :
Aire Agua de 3802C Agua de 382C. Aire
1,9 3-1/2 . 3-1/2 : 8,3
246-274  232-2T74 232-302 255=263
260 252 221 254
8 1000 1000 70
0,76 0,41 0,41 0,71
12 945 276 208
85 4 36,6 30,5 25,9
al 10-150-40  40-150-40 40-150-40
1,5 0,945 0,276 2,97
1 8 8 0.5
11.5 34 9.5 2745
251 236 86 86
76 - - 183
5.8 ——— ——— 9075
4.3:1 4,1:1 4,5:1 4,8:1+1,2:1 (ewstage)
116/14§°) 110 110 99/116 (4)
152 149 137 150 .
56 62 26 20

filamento enfriedo que sale del cuerpo de liguido de enfriamiento y la
que pasa por los orificiog de hilado.
3 una temperatura de 1162 C,., mientras que el rodillo de estiramiento tenia

a una temperatura de 999.0., mientras que el rodillo de estiramiento tenfa
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Ia tanda IV representa un procedimiento comercial de
hilado de filamentos de polipropileno que emplea un enfriamien
0 cldsico por aire transversal, de una velocidad comprendida
aproximadamente entre 12 y 55 m. por minuto. Las tandas II y III
representan un tratamiento segin la presente invencidn. En ausen
cla de un procedimiento comercial para producir filamentos de po
lipropileno enfriados por aire de un denier, como sale del hila=-
do, superior a 100, se hizo la tanda I para obtener datos compa-
rativos para la tanda II. ILas tandas II y III son continuas, O~
mo se ilustra en la figura 1, pasando por el dispositivo de riza
do, mientras que en las tdndas I y IV el hilo, tal como éalia
del hilado, fud envasado y tratado luego en una midquina de egti-
rare. A agua de grifo se le afiadié detergente "Joy" de lavar pla-
tos, para obtener un liquido de enfriamiento ée uﬁa tensidn su -
perficial inferior a 55 dinas por centimetro.

Las muestras 1A, 24, 34 y 4A son respectivamente repre
gsentativas de los filamentos, tales como salfan del hilado, de
las tandas I, II, II y IV. Las muestras 1B, 2B, 3B y 4B son re-
presentativas de los filamentos estirados producidos en las tan-
dag I, II, III y respectivamente IV. Las caracteristicas de las

miestras estdn indicadas en la Tabla IT.
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PROPTEDADES FISICAS Y PARAMETROS DE ORT

54 de m8

Cristali

)
6540
6844
43.4
53.3
4344
5243
5546

' I;enicr Resistencia Modulo dulo de
Hu;:tra Eﬁ.ﬁ; Tojgisud Alarg?;;.ento d'(ﬁﬁ)m -11:23.1 2;3. Den:igfd nidad(€)
1A 251, 0,70 1230, o3t 147 6a2 49047
1B 56, 3.15 84. 5480 46,4 24,5 9074
24 236, 0.74 710 6422 906 42 48871
28 62, 2,98 64, 4,89 48,6 2541 #8955
3 86 - _— - —-— - «8877
3B 26 2.92 119, 6443 3067 2247  «8947
4 86, - - - -_ - «8973
48 20, 4.98 47 To32 39,5 9069

40,0

() Caloulado a base de les valores de densidad,

67.8

(b) Factor de orientacibn de Noseley, caloulado a base de la ve

(o) Pactor de orientacién &ptioa de De Vries, calculado & base
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PROPIEDADES FISICAS Y PARAMETROS DE ORTENTACION

5% de mé
tencia Modulo dulo de Cristali Velocidad

oturs inicial seoante Densidad nidad(¥] sénica Birrefrin (b) (o) Pﬁ::si. ATH
od)  _(gpd) _(gpd) (g[cmB.l (2) . . (kgfsegs) _gemcia ot _ £ _(8 C.) (o Co)

3 1407 642 <9041 6540 2,23 4002 o351 053
30 . 46,4 24,5 9074 6844 3,57 <030 o746 802
22 946 442  WBBTT  43.4 2,07 o001 24T 024
89 48,6 2541 8955 533 F55 o029  JT45 T34

- - 88T 43.4 2,04 G002 222 048
43 30,7 22,7 8947 5243 3048 029 o734 o731

- - 8973 5546 Ze21 4003  J341 L076
32 39.5 40,0 49069  67.8 395 o031 o793 4826

e les va.loros"d.c densidad,
:18n de Moseley, oaloulado a base de la velooidad a ~18¢ c,

:16n Gptica de De Vries, oazlculado & base de la birrefringsnoia’.

164,
165
164,
1666
163.
1660
1624
170,

9.8
9.6
11.8
16.4
10.4
1140
9.8
156
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Ta figura ecuatorial de difraceién a los rayos X de
la mestra 24 enfriada en agua estd representada por la linea
curva continua de la figura 3, mientras que la 1linea curvae de
guiones representa la figure ecuatorial de difraccidn de rayos
X de la mestra 14 enfriada por aire. La linea curva continua
de la figura 4, representa la figura ecuatorial de difracecion
de rayos X de la muestra 2B enfriada en agua, mientras que la
1{nea curva de guiones de la figura 4 representa la figura ecua
torial de difraccidn de rayos X de la muestra 1B enfriada con
aire. Los datos de difraccidn de rayos X indican que tanto la
miestra 1A enfriada con aire, tal-como sale del hilado, como la
mestra 1B estirada, enfriada con aire, existen en la forma de
cristalea monoclinicos corrientemente observados en el polipro=
pileno cristalino. Los cristales de las muestras 1A y 1B tienen
una longitud de aproximadamente ;0 go Les figuras de difracclon
de rayos X de las muestras 24 y 2B enfriadas en agua indican un
grado de orden que no es ni amorfo ni cristalinb, 8ino algo en-
tre ambos. Segin una teorfa, estes mestras contienen pequefios
cristales deformados de la forma hexagonal o monoclinica en un
grado de cristalinidad inferior al corriente, siendo el tamefio
medio de las cristalitas de aproximadamente 30 g 0 menos, Esta
miestra 2A enfriada con agua, tal como sale del hilado, tiene
una figura de difraccidn de rayos X, para el dngulo de difrao-
cin 20 , comprendida entre 1022 y 25226 y caracterizade por
tener s6lo dos puntas, ambas anchas, una dispuesta aproximada-
mente a 15220 y la segunda punta dispuesta aproximadamente a
21,20, Ia punta dispuesta a eproximadamente 15220 tiene una an=-
chura de aproximedamente 3220 al 80 por ciento de su altura. Ia
muestra enfriada en agua y'estirada 2B tiene una figura ecuato-

rial de difraccion de los rayos X, para el dngulo de difraceién
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28, caracterizada por una sola punta comprendida entre 10220 y
25220, estando dispuesta dicha punta a aproximadamente 15220 y
teniendo una anchura de aproximedamente 4220 al 50 por ciento
de su altura. t

En Ja muestra de fibra 14 enfriada con aire, tal co-
mo sale del hilado, se muestra alguna orientacidn preferencial
con respecto al eje de la fibra. En la figura 5, las curvas de
guiones representan la figura de orientacidn de los cristales
de la muestra lA, enfriada con aire, tal como sale del hilado,

a éngulos de difracciln de rayos X de 14,1220 y 16.9226. Ia
figura de orientacidn de los cristales para el dngulo de difrac—
cidn de rayos X a 16.99220 es una medida de la orientacién del
plano 040 con respecto‘al eje de la fibra. La figura de la orien
tacién de los cristales para el dngulo de difraccidn de rayos X
8 14.1920 es una medida de la orientacidn del plano 110 con res=—
pecto al eje de la fitra.

En la figura 5, el mdximm a F=902 pare la figura
16.,92Q0 de la muestra 1A enfriada pear aire, tal como sale del
hilada, indica una ligera alineacidn preferencial del eje mono-
clinico G (eje molecular) con respecto al eje de la fibra, mien
tras que el maximum a =08 pare la figura 14.1220 de la muestra
14 indice alineacién preferencial del eje A paralelo al eje de
la fibra. En contraste, tanto la figura 14.1220 y la figura
16.99220 de la muestra 24 tienen sblo miximos ecuatoriales; asi,
algufla orientacidn preferencial del eje C solamente existe en
esta muestra, si se supone que la muestra se compone de pequefios
cristales monoclinicos.

Los valores porcentuales de cristalinidad, X, de estas
fibras fueron calculados a base de sus densidades ’ / ., usando la

relacidn :

K=_L- L an x 100 ,

/00— / an
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donde fam y /00 son las densidades de polipropileno amorfo ¥y
de polipropileno cristalino monoclinico al 100 por ciento. Los
valores de jOam = 0,8535 y }00 = 0,9323 fueron tomados de P.H.
Geil, "Polymer Single Crystals", Interscience (1963). Los re-
sul'bad;)s, reproducidos en la Tébla II, indican que los filamen
tos de polipropileno enfriados en agua, estirados y sin esti -
rar, (mestras 24, 2B, 34 y 3B), son, de manera significativa,
menos cristalinos gque los correspondientes filamentos enfria -
dos en alre. En general, las fibras de polipropileno enfriadas
en agua tales como salen del hilado, producidas segin la inven
cibn, tienen una cristalinidad de menoe del 50 por ciento, mien .
tras que las correspondientes fibras enfriadas en agua, tales
como salen del hilado, tienen una cristalinidad de menos del 55
por ciento.

Los parametros de la orientacidn molecular media fue-
ron determinados para estas fibras por birrefringencia y tam-
bien por velocidad sénica. Este ultimo método hace uso de la re
lacion @

= 1- (_Cg_) 2 (1.)
] .
donde Cu es la velocidad sénica en un ejemplar no rientado y C
es la del ejemplar de ensayo. Esta relaclén ha sido propuesta
por Moseley, J. Appl. Polymer Sei. 3, 266 (1960). Moseley de~
mostrd que la velocidad soénica era independiente de la crista-
linidad por detajo de la temperatura de transicion de vidrio,
Tgs ¥y por consiguiente mlide la orientaci on molecular total
(amorfa mds cristalina) a estas temperaturas. EL valor de Cu
para el polipropileno a -182 C., temperatura my inferior a Tg,

se comprobd que era 1.796 kﬁl/seg. por Sheehan, Wellman y Cole,
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Textile Research Journal, 626 (Julio, 1965). Por consiguiente
muestras mediciones de velocidad sénica fueron hechas a =182
Cey ¥ en la ecuacion (1) se usd 1.796 km/seg. para calcular'o( .

Bl factar £ de orientacidn Optica es definido como:

f= ___ A (2.)
AM&XQ '
donde A es la birrefringencia y AMax. es la birrefringencia
ndxima que podria tener una muestra de la misma cristalinidad.

Egta cantidad es dada por:

Amax, =}8A gc + (l-/g) A san (3.)

donde /9 es la cristalinidad fraccionaly Afcy A am son
lag blrrefringencias intrinsecas ‘de las regi ones crisf:alina ¥y
respectivamente amorfa. Estas cantidades han sido determinadas
para el polipropileno cristalino por R.J. Samuels, J. Polymer
Science 4, 3, 1741 (1965) .

Afc =33.1x103 y
Afan= 46.8 x 10~3

Eatos valores fueron usados juntamente con los valores de densi-
dad de cristalinidad en la Tabla II para calcular los factores
de orientacidn optica de esas muestras. Estos pardmetros debe-
r{an también medir la orientacién molecular total de la Tibra.
Los pardmetros de orientacién indicados en la Tabla II
concuerdan perfectamente para las fibras estiradas de 60 dpf.
Sin embargo; hay una considerable diferencia entre los valores
opticos y aclisticos para las muestras sin estirar. Este pueds
ser debido &l hecho de que la técnica de la birrefringencia mide
la birrefringencia media en toda la seccidn transversal del fila

mento, mientras que la onda sonora se propaga a 1o largo del fie



525

530

535

540

545

550

2l

lamento y, si hay un efecto superficie-micleo, es decir, un
gradiente de orientacidn en el sentido radial de la filra con
orientacion mids elevada en la superficie, el método acustico
poirfe ser un factor de orientacidn mds alto que el método Op
tico debido al mds rdpido desplazamiento de la onda sonora g
lo largo de la superficie, de mids alta orientacibn. Ambos mé-
todos indican que las muestras enfriadas con aire son conside
rablemente mis orientadas que las miestres enfriadas en agua
en estado no estirado.

Los dos factores de orientacion de las miestras es~
tiradas de 20 dpf concuerdan perfectamente entre si o indlecan
que la muestra enfriada con aire 4B estd mis altamente orien-
tada que la muestra 3B, enfriada con agua.

Se realizaron tandas de anglisis térmico con todas
las muestras empleando el Calorimetro de Exploracidn Diferen-
cial Perkin-Elmer (DSC), a una velocidad de exploracibn de
102 C./min. Los cambios entdlpicos asociados con lcs cambios de
fage del poii{mero fueron calculados a base de estas tandas y los
de las muestras 1A, 24, 3A y 4A, tales como salieron del hilado,
estdn presentados graficamente en las figuras 6 - 9 respectiva-
mente, Ia ordenada de estos grdficos %-% es definida como el ca=
lor, en calor:fas, abgorbldo o producido por la wmuestra por gra-
mo y par grado C. en exceso del que se hubiera observado en
gusencie de un cambio de fase. Log valores negativos de gg indi
can un cambio de fase exotérmico, como por ejemplo la cristali-
zacibn, mientras que los valores pogitivos indican un cambio de
fase endotérmico, como por ejemplo una fusibdn. La temperaturs a
la cual se presenta el mdximum de la punta endotérmica es 1la —
mada cldsicamente "punta de fusiln"., Estos valores estdn indica

dos en la Tabla II. Como 108 cris’cé.les requefios o deformados se
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funden a una temperatura inferior a la de los cristales nés
grandes o mas perfectos, la anchura de las puntas endotérmicas
puede ser usada como una medida de la distribucidn de las cris
talitas en cuanto a tamafio y perfeccidn. Las anchuras de punta
a le mitad del mdximum estdn indicadas en la Tabla II.

Todas las curvas del DSC muestran la conducta de fu-
sidn norml del polipropileno monoclinico. Sin embargo, en va-
rias de las curvas hay ciertos efectos significativos de los
que deber{a hablarse. Las fibras enfriadas en ague ¥ sin egti-
rar miesbran una transicidn exotre'rmica en el campo comprendido
entre 608 y 1202 C,, encontrandose la punta exotérmica a 902 C
aproximdamente. Esto ha sido atribufdo a la "conversidn del
estado enfriado al estado monoclinico® por J.A. Gailey y R.H.
Ralston, SPE Trans. 4, 29 (1964). Esta transicidn no estaba pre-
sente en ninguna de las mestras enfriadas por aire.

Ia tenacidad, el alargamiento y el modulo fueron medi-
dos en todas las muestras, excepto las dos muesiras sin esyirar
de 86 dpf. Estos resultados estdn recogidos en la tabla II. Las
propiedades de traccidn no son corrientemente medidas en las fi
bras sin estirar, ya que no proporcionan indicacidn alguna de
las propiedades del producto acabado. Sin embargo, se midieron
las propiedades de las fibras sin estirar de 240 dpf, para com-
parar log dos procedimientos de hilado sin la complicacidn de la
fase de estirado. Estos resultados indican que el mbdulo inicial
¥ el mddulo con el 5% de la muestra 1A enfriada por aire son
considerablemente mis altos que los de la muestra 2i enfriada
por agua. Esto es conforme a la mayor orientacidn ¥y mayor crista
linidad de la muestra enfriadea par aire. Ia mayor resistencia
de rotura de la muestra 1A enfriada por aire, es decir la mayor

tenacidad de roftura tmsada en el denier de rotura, indica que
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por el procedimiento de enfriamiento con aire se obtiene una
fitra mds fuerte.

Loz datos muestran que las propiecdades de traccidn
de las fibras estiradas de 20 dpf, miestras 3B y 4B, son nota-
blemente distintas. Ia tenacidad y loe mddulos de la muestra
4B enfriada por aire son mas altos que los de la muestra 3B
enfriada por agua y el alargamiento de la muestra enfriada por
alre es inferior al de la muestra enfriada par agua. Estos re-
sultados son conformes a los mas altos factores de orientacidn
de las fibras enfriadas por aire. Bl mOdulo iniecial inferior
de la fibra tratada con enfriamiento por agua indica que esta
miestra tiene una rigidez inferior en un 30%4 aproximadamente a
la de la muestra enfriada por aire, ya que la rigidez a la .
flexion de una fibra redonda, es decir el par necesario pars
doblar la fibra al radio unitario de curvatura, es proparcio-
nal al mbdulo de traccidn iniciel y a la 48 potencia del radio
de 1a fibra. Veanse "Physical Properties of Textile Fibers" por
Morton y Hearle, pig. 3';8, "Mechanice of Deformable Bodies", de
Sommerflet, pdg. 297, 6 "Pérmulas for Stress and Strain", de

- ~

Roark, Pa’.go 9.

EJEMPIL O 2

Se hizo una tanda con polipropileno de un indice de
fusitn de aproximedamente 12 con un sistema de hilado con enfrig
miento por agua del tipo ilustrado en la figura 1, empleando un
dispositivo de extrusidn de 5 cm. y una sola placa de hilera. Ia
placa de hilera contenia 752 agujeros de un didmetro de 0,51 mm.
con una densidad de poblacidn de filamentos de 10 orificios de
hilado por cm?2 de superficie efectiva de hilado. Ia longitud del

espacio de aire era de 1,3 cm. Como liquido de enfriamiento, se
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empled agua de grifo de una temperatura de aproximadamente 219
C. y de una tensién superficial de aproximadamente 72 dinas
por centimetro. Los filamentos tales como salian del hilado,
enfriados por agua, teniaﬁ un denier por filamento de aproxi-
madamente 262 ¥ fueron sacados del ftanque de enfriamiento a una
velocidad de aproximadamente 14 me poar minuto. Iuego, el hilo
fué estirado en frio hasta un denier por filamento de aproxima-
damente 116. Inicialmente, un congiderable nimero de filamentos
8o junté en el espacio de aire. Entonces, se afiadid un agente
activo de superficie para reducir la tension superficial del
agua de enfriamiento a menos de 40 dinas por centimetro, que=
dando asi{ eliminado el problemz de las uniones de filamentos.

Se hizo una segunda tanda con el mismo equipo, excep-
t0 que log filamentos enfriados fueron sacados del tanque de en
friemiento a una velocidad de aproximadamente 38 m. por minuto
pars obtener filamentos salidos del hilado de un denier por fi-
lamento de aproximadamente 62.5. Se volvid a usar un agente ac~
tivo de superficie para mantener la tensiodn superficial del 1{~
quido de enfriamiento a menos de 40 dinas por centimetro, 1o
que evitd la union de filamentos.

Se hizo una tercera tanda omitiendo el agente activo
de superficie, con agua de enfriamiento de una temperatura de
779 Co y una tensitn superficial de aproximzdamente 63 dinas
por centimetro. No se advirtio cantidad importante alguna de

uniones de filamentos.
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E J B M P L O 3

Se hizo una tande con polipropileno de un {ndice de
fusifn de aproximadamente 12 en un sistema de hilado con en -
friamiento por agua del tipo ilustrado en la figura 1, emplean
do un dispositivo de extrusidn de 6,4 cme y una placa de hile-
ra provista de 1000 orificios de hilado de un d{émefro de 0,41
mme y una densidad de poblacion de filamentos de 8 por centi-
metro cuadrado de superficie efectiva de hilado., La temperatu-~
ra de la placa de extrusion era de 3022 C. para una temperatu-—
ra de fusidn de aproximedamente 2548 c. ¥y una velocidad de pro
duccion de aproximadamente 56 kgs. por horae. Los rodillos (31)
trabajan a 1102 C. y a 30,5 m. por minuto., Como liquido de en-
friamiento, se empled ague de grifo que contenfa una cantidad
de agente activo de superficie suficiente para producir una
tensidn superficial de menos de 40 dinas por centimétro, de
una temperatura de trabajo de aproximadamente 412 C, Cuando el
espaclio de aire era superior g 2,54 cm., log filamentos se
Jjuntaban haciendo impréctica, 81 no imposible, la producei dn.
Cuando el espacio de aire se encontraba entre 2,54 cm. y 1,3
cm., se notaron algunocs casos de unidén de filamentos. Cuando
el espacio de aire era reducido & un campo comprendido entre
3,2 mm. y 6,4 mm., el problems de la unidn de los hilos quedd
eliminado.

Todo aquello que sea accesorio en la realizacidn del
procedimiento descrito, podrd ser objeto de modificaciones y
las cuestiones de forma, dispositivos y méquinas utilizadas en
la ejecucidn de la invencidn, deberén tomarse como de orden se
cundari o, pudiéndose emplear aquellas que mejor convengan en
tahto no alteren fundamentalmente las particularidedes caracte

’ .
rigticas,
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Ia entidad solicitante se reserva el derecho de ob-
tencidn de los oportunos Certificados de Adicidn complementa=
rios por las mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesivo

pudiera aconsejar la practica.

N ¢ T A :

Deacrita suficientementa la naturaleza y alcance de
la presente invenciodn, asi como la forme en que la misma pue-—
de ser llevada & la practica, se reivindican a t{tulo privati
vo las stgulentes particularidades caracteristicas, sobre las
cuales ha de recaer la concesidn del privilegio de PATENTE DE
INVENCION que se solicita.

1). Procedimiento para la produccidn de fibras por
hilado en estado de fusidn, que comprende la extrusiodn de un
polimero termopléstico fundido por cuando menos una hilera'prg
vigta de cuando menos 4 aberturas por cent{metro cuadrado de
superficie efectiva de hilado y 1a conduccidn de los filamen—
tos resultanies por un espacio de aire dentro de un liquido de
brusco enfriamiento, con 1o que log filamentos se solidifican,
teniendo dicho espacio de aire una longitud inferior a 2,54 cm,
medida entre la superficie de la hilera y la superficie del 1{-
quido de brusco enfriamiento, estando caracterizado
dicho procedimiento por el hecho de que la tensibn superficial
del iiquido de brusco enfriamiento es mantenida por debajo de
65 dinas por centimetro.

2). Procedimiento segin la reivindicacién 1), carac—

terizado por el hecho de que el mimero de aberturas por centi-
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metro cuadrado de superficie efectiva de hilado estéd compren-
dido entre 5 y 16.

3) Procedimiento segin la reivindicacion 1), carac-
terizado por el hecho de que el mimero de aberturas por hile-
ra es de cuando menos 100,

4). Procedimiento segun cualquiera de las reivindi-
caciones 1) a 3), caracterizado por el hecho de que la fibra
bruscamente enfriada tiene, por filemento, un denier compren-
dido entre 4 y 600.

5). Procedimiento segin cualquiera de las anteriores
reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que la tensidn
superficial es mantenida por debajo de 55 dinas por centimetro.

6). Procedimiento segﬁn las anteriores reivindicacio-
nes, caracterizado por el hecho de que el liquido de brusco en-
friamiento es agua y su tension superficial es mentenida por de
bajo de 40 dinas por centimetro mediante la adicién a la misma
de un agente activo de superficie.

7). Procedimiento segun cualquiera de las anteriores
reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que los fila -
mentos enfriados bruscamente son estirados hasta un denier por
filamento comprendido entre 1 y 300.

8). Procedimiento, segin la reivindicecidn 7), carac-
terizado por el hecho de que ol mumero de orificios por centfme
tro cuadrado de superficie efectiva de hilado estd comprendido
entre 6 y 12, de que los filamentos enfriados bruscamente tienen
un denier comprendido entre 60 y 500 por filamento y son estira-
dos hasta un denier comprendido entre 15 y 100 por filamento.

9). Procedimiento segin la reivindicacién 8), caracte-
rizado por el hecho de que cada hileras tiene cuando menos 500
orificios y de que los filamentos estirados, en forma de haz,

son rizados.
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10). Procedimiento segun la reivindicacidn 9), carace
terizado por el hecho de que los filamentos rizados son corta -
dos para obtener fibras de mechon.

11). Procedimiento segin cualquiera de las anteriores
reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que el espacio
de aire tiene una longitud comprendida entre 3,2 y 12,7 mm.

12), Procedimiento segin la reivindicacidn 11), carac
terizado por el hecho de gque dicha longitud estd comprendida
entre 4,8 y 6,4 mm. .

13). Procedimicnto segin cualquiera de las anteriores
reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que el polimero
termopldatico es polipropilenoc.

14). YPROCEDIMIENTO PARA IA PRODUCCION DE FIBRAS POR
HILADO EN ESTADO DB FUSION".

Todo ello segin queda expuesto en la presente Memoria,
que consta de veintiocho hojas foliadas y mecanografiadas por

una gola cara, y cinco hojas de dibujos que con la misma se

acompafiane
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