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la  presente patente se re fie re  a un procedimiento de 
fabrioaoión de artíoulos conformados de poliásteres lineales, 
especialmente de poliésteres del ácido te reftá lico  de punto de 
fusión elevado, formándose los productos de polimerización ya 

5 sea a p a rtir  del polímero fundido o del polímero en solución*
Los h ilo s, por ejemplo, se obtienen por extrusión del polímero 
a través de los o rific ios de una h ile ra , mientras que las pelí­
culas se obtienen por extrusión a través de hileras provistas 
de hendiduras. Los artículos a s í formados son arrastrados a la  

10 salida de las toberas que los producen y recogidos sobre bobi­
nas, rodillos o dispositivos am&Logos. Seguidamente se lea es­
t i r a  varias vaces sus dimensiones in ic ia les  a temperatura or­
dinaria, o igualmente a una temperatura relativamente elevada, 
en dispositivos apropiados, lo que les imparte una orientación 

15 molecular permanente y, por consiguiente, una gran resistenc ia .
Cuando se las a rrastra  a la  salida del dispositivo que 

les comunica su forma, los h ilos o las películas reciben ya una 
previa pero débil orientación molecular, ouyo valor depende de 
condiciones técnioas ta les como la  materia, grado de polimeri- 

20 zación, temperatura de h ila tu ra , disposición de las  h ileras y 
velocidad de a rras tre . La ley de esta dependencia es complicada. 
Entre los diversos parámetros, hay algunos, ta les como por ojean 
pío las condiciones de enfriamiento de los artículos fabricados 
a p a rtir  del polímero fundido, cuya constancia sólo puede obte- 

25 nerse con d iíiou ltad . De este hecho y a causa de las d ificu lta ­
des que se experimentan igualmente para adaptar mutuamente varios 
dispositivos conformadores y de arrastre  para que funcionen s i­
multáneamente, es necesario prever medios técnicos importantes 
y una regulación constante y rigurosa, de forma que se asegure
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que los hilos y objetos planos reciban siempre la  misma orien­
tación preliminar^

El valor de la  orientación preliminar es sin embargo.de 
gran importancia, bien sea para las fases de tratamiento u lte rio r 
como para las propiedades del producto f in a l. Así, por ejemplo., 
la  facultad de es tira je , en el momento de la  operación de e s ti­
ra je  definitivo que imparte la  orientación, depende de la  orlen-, 
tacíón preliminar. También por ejemplo, tratándose de h ilos, las 
características tex tiles  del prpducto fin a l, ta les como la  re­
sistencia al desgarro, el alargamiento a la  rotura y los módulos, 
de elasticidad, así como el poder de absorción para los coloran­
tes y los agentes de acabado, están influenciadas por.la orien­
tación preliminar. ;

En los procesos de fabricación utilizados hasta ahora, 
siempre hace fa lta  pues, en función de esta constancia necesaria, 
de la  orientación preliminar, prever las  medidas para mantener 
constante dicha orientación. El procedimiento de la  presente pa­
tente tiene especialmente por objeto eliminar la  influencia de 
la  orientación preliminar sobre la  continuación del tratamiento 
y sobre las propiedades del producto f in a l, de modo que aumente 
la  uniformidad de este producto f in a l, y, finalmente, de hacer 
superfluas, en la  medida de lo posible, las medidas especiales 
y los controles destinados a la  obtención de la  constancia de es­
ta  orientación preliminar.

Para medir la  orientación molecular preliminar, se pue­
de servir, de una manera simple, de la  birrefringencia que puede 
observarse examinando los objetos a la  luz polarizadayy que puede 
medirse fácilmente con dispositivos apropiados. Cuanto mayor es 
la  orientación preliminar, más importante es la  blrrefrlngenoia.



Según el procedimiento de la  presente patente, calen­
tando un objeto de poliéster lineal de alto  peso molecular que 
no ha sido estirado pero que ha sufrido una orientación prelimi­
nar, a temperaturas situadas entre el punto de transformación 
de segundo orden de la  substancia considerada y su región de tem­
peratura termoplástlca, es decir entre unos 702C y unos 18033, 
la  birrefringencia, y asimismo la  orientación preliminar molecu­
la r , desaparecen. Se encuentra la  explicación de la  expresión 
"punto de transformación de segundo orden" en la  obra titu lada 
"Textil Research?', Volumen XV/L1, página 891 y en el "Journal 
of applied Physics", Volumen XX, Junio 1949, página 564, asá co­
mo en la  patente inglesa ns 695.567.

Para los poliásteres lineales del procedimiento de la  
presente patente, este punto de transformación de segundo orden 
se encuentra, generalmente, comprendido entre los 65 y los 7033.

Esta desaparición de la  orientación preliminar o de la  
birrefringencia ya se deja sen tir en la  débil disminución de den­
sidad que se produce cuando se calienta. De hecho, una densidad 
elevada significa siempre un apilamlento mayor de las moléculas 
del h ilo , es decir una mayor orientación preliminar. Da orien­
tación preliminar desaparece tan pronto se callenta el articulo 
conformado no estirado en agua o en vapor, o en a ire  caliente.
Es suficiente u ti l iz a r  algunos segundos como tiempos de perma­
nencia de los objetos conformados.

Da desaparición, que se acaba de describir, de la  b irre - 
fritgencía y por tanto de la  orientación preliminar es sorpren­
dente sobre todo s i  se tiene en cuenta e l hecho de que trozos 
de p o lite refta la to , que se hayan secado durante un tiempo prolon­
gado a temperaturas superiores a los 12033, muestran un aumento



5

10

15

20

25

-  5

gradual de una crista lización  irregular; Este aumento se carac­
te riza  simultáneamente por un aumento de la  densidad de los tro ­
zos. Este aumento de la  crista lización  irregular con el secado 
es una consecuencia de la  duración prolongada de la  acción de 
la  temperatura, duración que es superior a una media hora.

Ello puede evitarse con el procedimiento de la  presen­
te  patente limitando la  duración de la  noción de la  temperatura 
a algunos segundos, o mejor, con mayor seguridad, manteniendo 
la  temperatura por debajo de la  temperatura de cristalización 
mínima aparente de la  subtancia considerada. Eata tanperatura 
está por ejemplo definida en la  patente británica ns 695.567 ya. 
citada, como la  temperatura más baja a la  que se produce una cíi¡s 
talizacijón sensible del poliáster en e l intervalo de seis horas. 
Para la  mayor parte de los poli ásteres con puntos de fusijón ele- : 
vados que pueden u tilizarse  para la  fabricación de fib ras, esta 
temperatura es de unos 1003C. Preferiblemente, se escogerá pues 
la  temperatura de tratamiento térmico, en el procedimiento de 
esta patente, entre el punto de transformación de segundo orden 
y la  temperatura de crista lización  mínima aparente del poliáster 
lineal considerado, es decir entre unos 70 y 10080.

SegAn el procedimiento de la  presente patente, que a r t í -  
oulos de cualquier forma, de po lite refta la to , ta les como hilos 
o películas, cuya orientación preliminar molecular ha sido su­
primida por calentamiento a una temperatura superior a l punto 
de transformación de segundo orden de la  manera desorita, pue­
den estirarse de forma usual, ya sea en frió  o en callente, para 
su frir  una orientación. Gracias a este estirado, hecho a l menos 
segiin una dimensión, los hilos o las pelíoulas adquieren unas re-, 
sistencias que corresponden a los valores normales que se obtie-



nen cuando se estiran  los artículos que han sufrido la  orienta­
ción preliminar.

La orientación moleoular defin itiva, y por tanto toda 
una serie  de propiedades fís icas  de los artículos de po lite ref- 

5 ta la to s , a los que, a la  salida del dispositivo destinado a dar­
les forma, se ha suprimido la  orientación moleoular preliminar 
por calentamiento a una temperatura superior a l punto de trans­
formación de segundo orden, dependen pues solamente del proceso 
de es tira je  'pqsjtaRor que es más fá c i l  de dominar y de controlar 

10 que las influencias complicadas, numerosas e incontroladas, que 
acompañan a l proceso de conformado, por ejemplo e l proceso de 
h ila tu ra  de filamentos. Un objeto de pollóster lin ea l puede ser 
tanto más estirado cuanto más débil sea su orientación molecular 
preliminar.

15 Dado pues que la  orientación preliminar se suprime por
e l tratamiento térmico de la  materia no estirada según el proce­
dimiento de la  presente patente, será posible rea lizar mayores 
grados de e s tira je .

Esta posibilidad de eliminación de la  orientación molecu- 
20 la r  preliminar conduce a l procedimiento de fabricación siguiente 

para artículos de resistencia elevada de polióstefes lineales: 
Estos objetos (hilos o películas) se fabrican de manera 

usual con los dispositivos apropiados, lo más amenudo mediante 
una tobera, arrastre  desde esta y eventualmente bobinados sobre 

25 rodillos de almacenamiento. Cuando se les extrae sufren una orien 
tación preliminar molecular que no puede evitarse. Seguidamente, 
los objetos conformados que han sufrido la  orientación preliminar 
son¿ segi&n el procedimiento de la  patente, sometidos a un tra ta ­
miento t.érmico a una temperatura superior a l punto de transforma-
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ciión. de segundo orden pero in ferio r a la  región termoplástioa 
del poliéster considerado, generalmente comprendido entre 70 y 
180SO. Preferiblemente, se escoge una temperatura de tratamien­
to térmico comprendida entre el punto de transformación de se- 

5 gundo orden y el punto de crista lización  mínimo aparente del po­
lié s te r , a saber entre 70 y ÍOOBO.

Para la  ejecución del tratamiento térmico, la  forma de 
impartir calor al objeto conformado es indiferente. Se puede 
calentar el poliéster sumergiéndolo en agua oaliente o hirvien- 

10 te , o en cualquier otro líquido que no disuelva el po liéster. 
Igualmente se pude efectuar el tratamiento sirviéndose de un 
vehículo de calor gaseoso, como el vapor a la  presión atmosféri­
ca o a una presión superior, o aán con a ire  caliente u otro &as- 
calentado. Igualmente puede u tiliza rse  un calentamiento por ra - 

15 diación o por contacto. Para la ejecución téonica, es particular 
mente ventajoso u tiliz a r  un vehículo de calor que posea una gran - 
capacidad calorífica , como por ejemplo el agua caliente o el va­
por.

Para eliminar la  orientación preliminar molecular segdh 
20 el procedimiento de la  presente patente, la  forma bajo la  oual 

el artículo u objeto se somete al tratamiento calorífico es igual 
mente indiferente. Para los artículos en forma de h ilos, se pue­
de ejeoutar el tratamiento de forma discontinua, en caso de que 
estos artículos estén arrollados, sin permitir encogimiento, o 

25 bajo formadla madejas para permitir un encogimiento. Así mismo 
se puede ejeoutar el tratamiento continuamente sobre los hilos 
o cables en movimiento y entonces, a voluntad, se puede permitir 
o no un encogimiento. las mismas posibilidades son vólidad para 
las películas.
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En lonque se re fie re  a la  duración mínima necesaria del 
tratamiento ténnioo, según el procedimiento de esta patente, pa­
ra  temperaturas oeroanas a los 100RC, por e j ampio 95^0 o superio­
res, es suficiente que el artículo sufra la  temperatura de tra ta -  

5 giento durante un breve tiempo, comprendido entre una fracción 
de segundo y varios segundos o más. Para temperaturas más bajas, 
a l objeto de eliminar la  orientación preliminar, el tiempo nece­
sario de permanencia debe ser más largo y, a 70RC, es de unos 
20 segundos.

10 La duraoión máxima del tratamiento calorífico debe esco­
gerse de manera que las posibilidades de estira je  posterior de 
los objetos no seaxean afeotadas. A temperaturas oarcanas a los 
100RC, deberá ser in ferio r a algunos minutos. Cuando se u tilizan  
temperaturas superiores a 100ac, la  duración máxima del tratamien 

15 to es sensiblemente menor. Cuando la  ejecución técnica del tra ta ­
miento Calorífico sobre objetos gruesos como películas engruesadas 
u objetos apretados, como cables de hilos o arrollamientos grue­
sos, hay naturalmente un lím ite ya que el tiempo necesario para 
que el calor penetre en el in te rio r del objeto grueso no debe so- 

20 brepasar la  duración máxima del tratamiento térmico que sufrirán 
las partes externas del objeto sometidas directamente a la  llega­
da del calor. Cuando sea necesario, puede disminuirse el grueso 
de dichos objetos.

Para resumir las posibilidades de tratamiento $,érmioo que 
25 acaban de esponerse, se pueden c ita r  toda una serie de métodos 

ventajosos que permiten la  ejecución técnica del procedimiento de 
la  presente patente. Se pueden a rro lla r los objetos conformados, 
por ejemplo h ilos, después de su extracción de las h ile ras , sobre 
bobinas y someterlas directamente o después de un rebobinado sobre
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otra "bobina, o aún en madejas, a un tratamiento térmico en un 
baño de agua, en una cámara de yapor o en una cámara llena de - 
aire caliente o recorrida por a ire  oaliente* Seguidamente se es­
tiran  los hilos continuamente, de la  manera usual para los polies.

5 teres lineales, en caliente o en f r ío .
Sin embargo, es particularmente ventajosa la  ejecución 

del tratamiento térmico continuamente. este efecto, se hace .. 
pasar el artículo directamente desde el dispositivo de conforma­
do o desde las bobinas o rodillos de almacenamiento, a traviés de 

10 una zona de calentamiento, por ejemplo a través de un baño de agua 
a 70-10030, o por una cámara llena de vapor o recorrida por vapor.. 
A este respecto, no es necesario que e l tratamiento térmico sea 
efectuado inmediatamente o poco después del proceso de h ila tu ra . 
Este tratamiento puede ser efectuado con los mismos resultados 

15 sobre objetos conformados desde hace varias semanas.
Después de este tratamiento térmico continuo, los obje­

tos pueden ser conducidos, ya sea rebobinados sobre bobinas o di­
rectamente en continuo, a un dispositivo de estira je  sobre e l cual 
sufren el es tira je  que imparte la  orientación de la  manera usual 

20 utilizada para los poliésteres lineales. Simplemente hay que te­
ner en cuenta el hecho de que en general, debido a la  d esap ari ­
ción de la  orientación preliminar, las posibilidades de es tira je , 
es decir las condiciones de estira je  que pueden u tiliza rse , l le ­
gan a ser mayores.

25 las propiedades físicas de los artículos conformados fah
bricados segón el procedimiento de la  presente patente de poliés- 
teres lineales de punto de fusión elevado, ya no dependen^ s i  se 
exceptiia la  materia prima, de la  ejecución del procedimiento de 
h ila tu ra, sino solamente del procedimiento de estira je  que ha ser
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vido para im partirles la  orientación* Por tanto pueden suprimir­
se todas las medidas espeoiales, destinadas a la  obtención de la 
uniformidad de orientación preliminar, asi como su control cons­
tan te , y que son necesarias cuando se fabrican los objetos din 
suprimir la  orientación preliminar.

El procedimiento de la  presente patente ofrece una impor­
tancia práctica muy particular para la  Conformación de po liíte ref 
ta ia tos de metileno) y especialmente de ípo liíte refta la to s de e ti 
leño). No obstante puede igualmente u tiliz a rse  de la  misma mane­
ra  para los hilos o articulos planos de otros poliásteres de pun 
to de fusión elevado, por ejemplo los poliósteres del ácido p-ome 
ga-hldroxi-but oxi-benzoico y los poliásteres del ácido hidróxi- 
pivállco. Por otra parte, se puede aplicar el procedimiento de 
la  presenté patente a los poliásteres susceptibles de ser hilados 
y que contienen cantidades menores de otros compuestos bifunclo- 
nales modificadores, como por ejemplo los ácidos iso ítá lico , adí- 
ploo, aebáoloo* difenll-p-p-dloarboxílico, m af ta len-2 .7 .-d ica r- 
box;ilioo, naftalen-1.5-dlcarboxilico, o para la  fabricación de 
los cuales se han utilizado gllcoles cc<mo por ejemplo e l 1.4-bu- 
tanodiol, o el hexametilen-glicol*

Los ejemplos siguientes ilu stran  el procedimiento de la  
presente paten&e sin  lim itarlo:
EJEMPLO 1

Por fusión, de gránulos de po li(te re fta la to  de etileno) 
y extrusión de la  masa fundida a travás de una tobera, se obtu­
vo un hilo con un títu lo  de 200 deniers constituido por 18 f i l a ­
mentos individuales* Se hiló el hilo a una velocidad de p001:'m&- 
trtys por minuto y se le  arrolló sobre una bobina. Tenía una orien 
ta c ita  preliminar sensible caracterizada por una birrefringencía
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de 4 x 10***\ Seguidamente, se hizo pasar el hilo continuamente, 
con un tiempo de permanencia de dos segundos y sin tensión, a 
través de un baño de agua a una temperatura de 95RC. Despues.de 
este tratamiento, la  birrefringencia, y por tanto la  orientación 
preliminar del h ilo , había desaparecido completamente. Seguida­
mente, se orientó el hilo en frío  por estira je  hasta un titu lo  
fin a l de 42 deniers. El hilo  terminado tenía una resistencia de 
5,2 g/den y un alargamiento a la  rotura de 17%.
EJEMPLO 2

Se arro lló , sobre una bobina metálica perforada, un hilo 
de po llíte refta la to  de etileno) con un títu lo  de 300 deniers.y 
compuesto de 6 filamentos individuales, después de su extrusión 
a través de la  h ile ra . Se oolocó la  bobina con su arrollamiento 
durante un tiempo de 20 segundos en un baño de agua a 95SC¿ Dado 
que los hilos están arrollados sobre la  bobina, no pueden su frir 
ningún encogimiento. Después del tratamiento térmico, la  b irre-.. 
fringencia del h ilo  ha descendido por debajo de los Límites me- 
dibles. Seguidamente, se estiró el h ilo  de la  manera usual para 
darle una orientación*.
EJEMPLO 3

Por fusión de gránulos de po li(te refta la to  de etileno) y 
extrusión del polímero fundido a través de una h ilera , se fabri­
có un hilo que tenía un titu lo  de 200 deniers y estaba compuesto 
de 18 filamentos individuales, bobinándolo seguidamente. Este h i­
lo presentaba una orientación preliminar sensible caracterizada 
por una birrefringencia de 3,4 x 10 . Seguidamente, se hizo pa­
sar el hilo continuamente a través de una cámara que contenía va 
por, con una velocidad de 6, 2 m/nin. La velocidad de paso del 
h ilo  poé la  cámara era igual a la  velocidad de salida del hilo
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cuando la  abandonaba. En la  cámara, e l vapor estaba a una tempe­
ratura de 98RC. Durante su tratamiento con vapor, e l hilo  estaba 
bajo una tensión de 1,2 mg/den. Gracias a l tratamiento del hilo 
oon el vapor, la  orientación preliminar del h ilo  desapareciólas!

5 totalmente. La birrefringencia del h ilo  se llevó a un valor de 
o,8 x 10 . Seguidamente se estiró  el h ilo , al objeto de orien­
ta rlo , el quintuplo de su longitud original, Igualmente de forma 
continua, por arrollamiento sobre un cilindro metálico de 6 om. 
de diámetro, calentado a 95^3 y oon la  ayuda de rodillos apropía­

lo dos. De esta forma se fabricó un hilo que tenia un ti tu lo  to ta l 
de 40edén, y ouyos filamentos individuales tenían un tí tu lo  de 
2,2 den. La resistencia a la rotura era de 5,2 g/den, y el a lar­
gamiento a la  rotura era de 32%. En ausenoia del baño de vapor 
situado antes del estira je  para impartir la  orientación, no se 

15 pudo obtener, con el mismo dispositivo de estira je  , msás que un 
es tira je  cuádruple de la  longitud in ic ia l .

dos de pollósteres lineales, particularmente de po liíte re fta la to  
de etileno), artículos ta les como h ilos, películas u objetos aná­
logos, siendo dichos artículos extraídos del dispositivo de con­
formación y luego sometidos a un e s tira je  destinado a im partir- 

25 les una orientación molecular, caracterizado en que se someten los 
artículos conformados, entre su extracción y el e s tira je  destina- 
nado a orientarlos, a un tratamiento térmico a temperaturas supe-

ir O T A
Se reivindica como objeto des este registro  de patente de

Introducción:
20 1 .-  Procedimiento de fabricación de artículos conforma-
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riores a l punto de transformación de segundo orden e in teriores 
al lím ite inferior de la  región de temperaturas termoplástica.

2. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, caracteri­
zado en que e l tratamiento calorífico de los artículos se ejecu­
ta  a una temperatura superior a l punto de transformación de se­
gundo orden e in ferio r a l punto de crista lización  mínimo aparen­
te del objeto.

3. -  Procedimiento según las reivindicaciones anteriores, 
caracterizado en que el tratamiento calorífico de los hilos se 
efeotóa a una temperatura superior a l punto de transformación 
de segundo orden e inferior a 1803C.

4 . -  Procedimiento según las reivindicaciones anteriores, 
caracterizado en que el tratamiento calorífico de los hilos se 
efectúa en una región de temperaturas comprendida entre 70 y 
100SC.

5. -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 4, ca­
racterizado en que el tratamiento calorífico de los artículos 
se efectúa con la  ayuda de agua caliente.

6 . -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 4, carac­
terizado en que el tratamiento calorífico de los artículos se 
efectúa mediante aire caliente.

7 . -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 4, carac­
terizado en que el tratamiento se efectúa con la  ayuda de vapor.

8. -  Procedimiento de fabricación de artículos conformados ; 
de poliÓsteres lineales.

Esta memoria consta de trece páginas escritas por una 
sóla cara.
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