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La presente patente se refiere a un procedimien—
to pera la hilatura en mojado de poliéster.

Ya es conocido gue los polidsteres hilables pue-
den convertirse en filementos y fibras por los prosesos
de hilatura por fusidn, hilatura en mojado e hilatura en
seco. La hilatura por fusidén comprende la fusién de los
grénulos de wno o més polidsteres sobre una rejilla ca~-
lentada y el paso de la masa fundids resultente a través
de un filtro de pequefias particulas, tales como de arena
o parecidos; seguidamente se obliga a la masa fundida a
pasar o través de una hilera y se enfrfan los filamentos
recién hilados. Este procedimiento tiene la desventaja
significativa de requerir altes temperaturas, lo que li-
mita la eleceidn de plastificadores y otros agentes mo-
dificadores a aguellos que no se descoloran o descompo-
nen & las temperaturas elevadas requeridas,

En la hilatura en seso, inicialmente se disuelve
el polidster en un disolvente y se extruye a través de
ung hilera de forma en sf conoocida en una atmésfera de
un gas inerte que puede calentarse., FEl movimiento de la
atmdsfera formada por dichos gaékes inertes y del fila-
mento resultante, y el calentsmmiento que se les aplica,
actian para eliminar el disolvente volédtil de dicho £i-
lanento.

El procedimiento de hilatura em mojado mediante
el cusl se extruye una solueidn del polidster en un ba-
flo que contenga un no-disolvente para dicho polidster,

es generalmente més econémico y deseable, ya que el pro-
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ceso puede llevarse a cabo a btemperaturas comprativamen-
te mds bajas y & presidén aimosfériog. For esto, los plas-
tificantes y otros agentes que pueden afiadirse tendrédn
una tendenola menor a descolorarse y & descomponerse,
Sin embargo, este proceso de hilatura en mojado requiere
un disolvente apropiado y, generalmente, los poliésteres,
como ya es sabido, son insolubles en los disolventes or—
génicos més comunes. TUn disolvente aceptable debe: ser
de bajo coste, poseer €l poder disolvente requeride y,
finelmente, ser relativem emte no corrosivo y fécilmenw
te Pecuperable para su recirculacidn.

En 1la prédctica del procedimiento de la presente
patente, se prepara una solucidn del poligééter por diso~
lucién del mismo en wna solucidn de dcido-dicloroacético
¥ a la solucidn se le afladen los aditivos que han de que-
dar incorporados en el filamente extruido. " Esta solu~
cidn del poliéster es estable a, por ejemplo, la tempe-
ratura smbiente y puede llevar incorporados aditivos pi-
ro-retardentes, plastificantes y agentes modificadores
que sean estables bajo las condliclones particulares de
hilatura.

Los polidsteres de condensacién sintéticos que
pueden utilizarse en la préotics del procedimiento de es-
te patente son aguellos formados a partir de £cidos di-
carbox{licos y glicoles, y capoliésteres o modificacio~
nes de estos polidsteres y copoliédsteres. En estedo al-
temente polimerizado, estos polidsteres y copoliésteres

pueden conformerse en filamentos y pareclidos y, subsi-
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guientemente, pueden orientarse permanentemente medlanw
te un estirado en frio,

Entre los poliédsteres y copoliésteres modifica~-
dos apropiados para le prdetice del procedimiento de la
presente patente estdn los polidsteres y copoliésteres
antes mencionados, modificados con grupos teminales de
oadena poseedores de propiedades hidrof{licas.

Aunéns las caracterfsticas del polidster parti-
cular seleccionado para la hilatura en la préctica del
procedimiento de la presente patente no son erfticas, se
requieres que el polidster seleccionado sea soluble en
el deido dicloro-acético, que forme con el disolvente
une solucidén quimicamente estable, que la solucién sea
extrufble y capaz de ser coagulade en un bafio de un an-
ti-disolvente; y que dicho polidster sea sugtancialmen—
te no eristalino. E1l polidster s utilizar, baséndose.en
el oriterlio precedente pueds seleccionarse pronteamente
con una experiencis rutineria minima,

Se comprenderd que la modificacidén de las pro-
pledades, inoluyendo el aspecto del polidster hilado em
mojado, puede conseguirse por adicién a la solucién del
polidster, por ejemplo antes de su hilatura, de plasti~
ficentes convencionales de los yvolidsteres, de pigmen—
tos, tintes y agentes antlestdticos, -ete. Ademdés, pue-
de afiadirse a 1a solucién hilable, antes de su extrusién
de 1 % & 40 % (con respecto al peso del poliéster), de
un piro-retardantes

Los siguientes ejemplos son representativoes y
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todas las partes y porcentajes son en peso mientras no

se indique lo contrario.

EJENPLO 1

WEewTT: =

En ﬁn"depdsito provisto de agltador se pusieron
17,7 Kg de Acido dicloroacético al 99 % aproximademente
y 22,5 ml de una amina grasa etoxilada constltulda por
una meZcla de sustancias de férmula
/(cnz-cﬂzo)xn
R - N\.
(OHZ-GHZO)TFI

Een la que R o8 una mezcla de grupos alkilo promedieando
é12325-013H27, ¥y x+ ¥ =15), como coadyuvante de hila-
tura, afindiendo luego lentemente 2,85 Kg de grdnulos de
polideter de viscosidad intrinseca comprendids entre
0,84 & 0,85. Durante la solucién se desarrolld una pe-
quefia cantidad de cslor. Estos grénulos de polidster se
prepararon como sigue :

Una mezcla gque contenfa 129 moles de IMT, 323 mo~
les de glicol, 0,025 moles de una sal de manganeso (II) y
0,069 moles de un compuesto de antimonio (III) me calentd
a 170 2C en un depdsito con aglitador equipado con una co~
lumne de destilacibn. Ia destilacién de metanol conti-
nué dursnte 2 horas mientras la temperatura se elevaba a
unos 220 2C. En este punto se afindieron 0,025 moles de
un fosfito orgénico. Durante la siguiente media hora se

separd el glicol y la temperatura se elevé a unos 260 20.
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Ia mezela se trasvasé a un autoclave con agltador a 280
°¢, Se redujo gradualmente la presidén a 0,2 mm en un pe-
riodo de tiempo de media hore. La policondensacién con-
tinud durante 2 horas después de alcanzar esta presién,
recuperdndose unos 18 XKg de polfmero con uma V.I. de
0,84 a 0,85,

La solucidn viscosa obtehida, tenfa una concen-
tracidn de polfmero puro de un 13-14 % en peso y una vis~
cosidad de 38-43 segundos medida por el método denomina-
do *cafda de bola?, filtrdndose al objeto de separar po-
gsibles impurezas del polimero o del deido y cualquier
posible grénulo no disuelto. ILuego, la solucidn viscosa
filtrada se desalred bajo presidn reducida de unos 100
mm Hg., obtenida medliante el uso de una bomba de agua.

La solucién de hilar desaireada se dirigid, me-
diente una pequefia bomba de engranajes volumétrica, ha~-
cia una hilera tipo rayén de 720 orificios sumergida en
un bafio acuoso mantenido a unos 70 2C, en el que la aci-~
dificacidn se controlaba por la adiecidn dosificada de
un hidrdxido de metal slcalino, tal como el RaOH, o por
adicién de agua.

El haz de filamentos extruido despuds de avanw
zar une dlstancia de 60 om en el bafio de comgulacidn,
preferiblemente un bafio de agua, fue recogido fuera del
bafio alrededor de un primer tambor, girando a una velo-
cided de 8 m/min y de 4Sste conducido mediante gufas a
través de un segundo baiio de sgua a tamperatura smbien-
te y de 5 m de largo, hacia un segundo tambor rotativo

a una velocidad de 36 m/min., en donde tuvo lugar el

A3
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Luego el haz de filamentos se pasd a través de

primer esgtiraje.

tres bafios més de agua de 5 m de largo y a la misma ve-
locidad, al objeto de lavar los fllamentos y dejarlos
libres de sal y doido dicloroacético.

A continuacidn se recogié el haz de filamentos
sobre una bobina perforads y se lavd con agua a 85 20
para separar cualquier traza de sal y de deido dicloro~
acédtico.

Después de lavados, los filsmentos se trataron
con un agente lfquido antiestdtico, ‘e estiraron de un
8% a un 40 % y se secaron sobre un btambor de vapor. El
1fquido antiestdtico se prepard por neutralizacién de
proporciones equimolares de mono- y dl-Ssteres de las

siguientes extructuras del doido fosférico.

R = O(CH,~CH,0)
_ N . /0
w7 om

R = O(CH,0H)0), 0
R -~ o(onzcﬂzo)n/ \on

en las que R=012 Y n es un promedio de 4; la neutrali-
zacldn se loérd con NaOH en solucidn al 10 #. Finalmen-
te se reéogieron los filamentos mediante un dispositivo

bobinador no-torcedor de baja velocidad.
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Las propiedades de los hilos y fibras obtenidos
(despuds de acondicionados & 24 2C ¥y 60 % de humedad re-
lativa) se han tabulado en la signiente tabla, Se efec—
tuaron ensayos con bafios de coagulacién de oomposicidén
distinta. XNo se observaron diferencias notables en 61
hilo onendo el contenido de dicho bafio se cambié entre
verios 1fmites. Por ejemplo, la concentracién de doido
dieloroacético se aumentd a 50 2/1 ¥ la concentracién de
dicloroacetato sédico a 150 g/l

e e T e A B e L e e e S S A e S e T S ORISR

hilo 1000 demier Pbligzzerzgélado en mojado
0 denler
720 filementos 720 filsmentos

s

Tenacidad 3.2 (4.1) 348 (4.6)

Alargemien- 11.3  (17.7) TeT (18.6)

tos, % :

Mod.gpd a 1% 72 (78) 94 (96)
a 5% 40 (46) 70 (64)
a 104 22 (36) - (40)
a 154 - - - (19)

ne de rotu- '

ras, XN 10 (50) 10 (50)

( ) serefiere a ensayos individusles de laa fibras, Ia
‘i:emavidad ¥ el alargamiento del hilo se determinaron por
el Método ASM2256-66 T a una humedad relativa de un
60 # ¥ a una temperatura de 24 2¢. El médulo en gramos
por demker se detemind por :
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carga en g/dx100 dividido por el % de alargamiento & la
carga indicada.

EJEMPILO 2

Se siguié el proocedimiento del ejemplo 1 con la
excepcidn de que se aindid fosfato de tris(2,3-dibromo-
propil) a la solucidn hilable en una cantidad para que
resultara una concentracién del mismo de un 30 %, basa-
do en €l poliéster, en dicha solucién; la fibra resul-
tante de la hilatura de esta solucidn contenifa un 16 %
de dlcho aditivo; entre 5 % y 35 % de dlicho aditivo tam-
bién era efeotivo.

El hilo tenfa esencialmente las mismas proplede~
des fisicas y, ademds, era resistente a la ignicidn.

EJENPIL 3

2 o

Fl procedimiento del ejemplo 1 se siguié con es-
ta excepoidn: el derivado fenilo del oloruro fosfonitr{-
lico, 2, 4, 6-tris dietilamino-2, 4, 6-trifenilciclotri-
fosfaoeno se afladid a la solucidén de hilar de forma que
los hilos resultentes de la hilatura de la solucidn hi-
lable contenfan un 5 % de dicho aditivo; desde wn 5 % a
un 10 % de dicho ad:l.tivo, era efectivo.

E1l hilo obtenido tenf{a esencialmente las mismas
propiedades fisicas y, ademds, era resistente a la lgni-
cidn,

EJEMPLO 4

TR e IS e eullD selll eI IS el

Tembien se 1levé a oabo el prooedimiento del
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ejenplo 1, efectuando la extrusidn de forma que se con-
dujo €l grupo de filementos que abandonaba la hilera g
través de un tubo de didmetro mayor que el del grupo de
filamentos; dicho tubo tenfs 18 mm. de didmetro y 300
mm, de longitud,

De esta formae la coagulacidn de los filamentos
tubo 1ugé.r deﬁtro de dicho tubo, sumerglido en el bafio
de coagulacidn, en el cuasl tenfa lugar un movimiento del
1fquido en la misma direceidn que el de avance de los
filamentos, mediante una apropiasda diferencia en la al-
tura de dos medios bafios constituldos en si por el bafio
de coagulacidn. Los filamentos obtenidos segfn el pro-
cedimiento de la presente patente podfan tembien extruir-
se & través de hileras de gran n'mero de orificios, del
orden de 720 a 2000 orificios, sin rotura de los fila-
mentos.

En los ejemplos representativos 2 y 3 anteriores,
la resistencia & la ignicidn se detemminé por el proce-
dimiento de intentar la ignicién de dichos hilos en una
posicidn vertical sobre la llame de un mechero Bunsen.
Cuando un pqliéster normal, en forma de fibras o de te-
jido, se enciende en posicidén vertical mediante un me-
chero Bunsen, 'sigue quemando cuando se retira de la lla-
ne. GCuando un polidster resistente a lm ignicidn, pre-
parado de acuerdo con €l procedimiento de la presente
yatente, se enciende con un mech}ero Bunsen, no sigue ar-
dlendo cuando se retirs la llama del mechero. Si bien

es preferible usar de un 5 % & un 30 % de agente piro-
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Le escala de titulos de los filementos que pue~
den producirse en la prictica del procedimiento de la
presente patente sstd comprendida entre 0,25 a 15 de-
nier; paras t{tulos finos se prefiere la escala de 0,25
a 0,35 denier,

La temperatura de los bafios acuosos subsiguien—
tes, utilizados en secuencia despuds del bafio inicial
en le prdctica de este procedimiento, no es ocritica. Sin
embargo, la temperatura del bafio inicial se mantiene a,l
por ejemplo de unos 60 2C a unos 85 2C y mfs. ILa oon-
centracidn de 'polimero en la solucidn hilable se prefie-
re esté comprendide entre 13 % y 15 %4 en peso; no obs-
tente tembien pueden uwtilizarse concentraciones de un
10 %4 2 un 30 4. Freferiblemente la concentracidn selec-
cionade es tal que refleja una viscosidad ”cafda de bo-
la? de la solucidn de hilar de unos 30 segt;.ndos‘o més,
laﬁviscosidad’. preferida estd comprendids entre unos 40
a 60 segundos,

Los ejemplos precedentes pueden variarse dentro
del alcance de la presente patente como serd comprendi-
do por cualquier experto en la materia, para alcanzar
esencialmente los mismos resultados explicados en eg&m
gismplos,
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Se reivindica ocomo objeto de la presente paten-
te de introduccidn
1, - Procedimiento para la hilatura en mojado de
5 polidster, caracterizado en que dicho poliéster se hila
en mojado a partir de una solucidén del mismo en £cido
dicloroacético, estando comprendida la concent$acidn de
dicho polidster en la solucidén de hilar dentro de los 1i-
mites de vm 10 4 & un 30 % en peso.

10 2. = Procedimiento segfdn la reivindicacidén 1, ca-
racterizado en que la solucidn hilable de dicho polids—
ter tiene una viscosidad, medids por el método *cafda de
bols” a la temperatura de 20 C, de al menos unos 30 se-
gund&s; _

15 3+ = Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado en que a la solucidn de hilar se le afiade de
un l % e u 40 4 de un agente piro-retardante, respscto
al peso de dicho polidster.

4, =~ Procedimiento segén la reivindicacidn 3, ce~

20 racterizado en que dicho agente piro-retardante es el

fosfato de tris(2,3-dibromopropilo).
5. - Procedimiento segdn la reivindicacidn 4, ca-
/'racterizado por afiadir & la solucidén de hilar, antes de

# / su hileture, de un 5 % & un 35 % en peso, respecto al

' polidster, de dicho agente piro-retardante.

6. = Procedimiento segfn la reivindicacién 3, ca-
racterizado en que dicho agénte piro~retardante es el

2, 4, 6-tris dietilamina~2,4,6~-trifenil-ciclotrifosfa~




Zenoe

Te = Procedimiento segin la reivindicacién 6,
carackerizado por afindir a la solucidn de hilar, antes
de su hilature, de un 5 % a un 10 % de dicho agente pi-
ro~retardante.

8, ~ Procedimiento para la hilatura en mojado
de polidster.

Esta memoria consta de trece hojas, escritas

por una sola cara.

BARCELONA, 8 de agosto de 1970.
P. %o

JOAQUIN BOLIBAR
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