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La invencién se refiere & un procedimien~
to para la produceidén de hilos de poliéster, con nro-
pledades de uso mejoradas, segin el cual monofilamsn-
tos obtenidos por el proécedimiento de hilado en fusidn

5. ge estiran en ague caliente y a continuacién se fijan
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.8 altas temperaturas con alre callents.

Como es sabido, los polidsteres se pueden hilar
mediante unidades de hilado, 8 través de finos orificios,.

a hilos o filamentos. Por ejemplo, los hilos se hilan en

un bafio de agua & temperaturas de 60 - 1009C mostrando

despuds pequeiias oscilaciones de didmetro, una secclén cir-
cular y una superficie lisa. También es conocido aue las
propiedades mecdnicas y textiles de estos hilos y filamen=-

tos se pueden mejorar conslderablemente mediante un - esti--

‘rado. Para lograr las me jores propiedades posibles, se es-

tiran los hilos y filamentos en una. proporcidn dete:ﬁiﬁa@a“
(aproximadamente 1:3 a 1:6) y en una gama de temperatﬁraé
mas o menos estrechamente limitada (unds 80°C a 220°¢).,

Los Tilawsntos se estiran en general,'por ejemplo; en pla-
cag calentadas o galetas calientes, mientras que para loé:~
hilos se da preferencia a un estirado en agua cqiiente dé-
bido a la mejor transmisién térmica. Los monoflilamentos ob-
tenidos de esta manera tienen, segin la proporcidén de es-
tirsdo, unos valores medios de resistencia de 20 - 40 Rkm

con un 15 - 30 % de alargamiento (Rkm - kilémetro de rotu-
. resistencia a la traccién (g)
- titulo (dtex) -t

Sin embargo, ¢l empleo de los hilos obtenidos

de esta menera estd limitado, ya que aﬁn muestran un ele-
vado encogimiento al hervir (medido deépués de 10 minutos

en agua hirviendo) y un elevado encogimiento térmico (medi-~
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do después de 10 minutos a 195°C de.aproximad&mente un
20 %. Esto demuestra ser siempre una desventaja cuando ios
hilos gon solicitados térmicamente éAcontinuacién durante
su uso. Por ejemplo, los tamices fabricados con estos hi-
log gin fijar se deforman al ponerse en contacto con 1{-
ouidos callentes. Tampoco las estructuras textiles pro-
ducidag a partir de estos monofilementos son estables di-

menslonalmente al tefiir.

Tl objeto de la invencidn es, por lo tanto, -

un procedimiento para 18 obtencidén de hilos de poliéster
me jorados, pobres en encogimiento y altamente orientados,
en el cual un hilo de poliéster, obtenido segln el proce-

dimiento de hilado en fusidén y estirado en agua caliente,

ge deja ancoger a una temperatura de 5 - 40°C, preferente-v

o]
mente 8 - 30 C por debajo del punto de fugidn del poliés-
ter, en un tiempo de contacto de 3 -~ 30 segundos, prefe-

rentemente de 5 -~ 20 segundos, en aire caliente, alre-

‘dedor de un 3 ~ 22 %, preferentemente 5 - 12 % de su lon-

gltud original.

Se producen hilos que muestran un 2? mo-
mento incrementado en como minimo 0,60 - 1,20 Gauss2, Los
monofilamentos obtenlidos de esta manerea muestran, como ca-
racteriatica de sus propiedades de uso me joradasg, uns ma-
yor resistencia a la rotura unido simultaneamente a un ma-

yor alargamiento, un encogimiento hajo hervor de menos de
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un 1 4, un encogimiento térmico de como méximo un 10 4 y

un 2¢ momento muy elevado. Otro objeto de la invencidn son,
por lo tanto, los hilos de poliésteres lineales, altamente
noleculares, aue se caracterizan porque muestran un 2¢ mo-
5. mento, a partir de la medicién de resonancia magnétice nu-
clear de lfneas anchas, a 20°C, de como minimo 8,20 Gauss®
v, a 60°¢, de como minimo 7,50 Gausszky una orientacién
(medida en el ancho de valor medio azimutal del reflejo
(0lo) de 0,10 a 0,18,
10. El 22 momento se obtiene a partir de las mediciones
de resonancia nuclear de lineas anchas ane se realizan con
un aparato de la firme Varian. Paolo Alto, California, USA. .
En las medioiones de resonancia nuclear usuales realizadas
sobre moléculas en solucidén, no se influencian entre si los
15, dtomos de hidrdépgeno de las distintas moléeculas y se obtiene
una sefial exacta (véase A. L8sche, "Kerninduktion", VEB
Deutscher Verlag der Wissenschaften Berlin (1957), pégs.
273, 432). 81 se efectﬁan-sin embargo mediciones de reso-
nancia nuclear en cuerpos soélidos, tal como aqui en el po-
20. 1iéster, no solamente se excitan los dtomos de hidrédgeno
de una sola cadena de moléculas, sino los dtomos de hidré-
geno de varlas cadenas que se encuentran estrechamente ad-
yacentes y ge influencian entre gi. Medlante este solapado
no se obtiene una linea exacta sino una linea més o menos

25. ensanchada segln la constitucién internd de la muestra a
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comprobar, EL 2¢ momento es por lo tanto una medide para
el ancho de la linea medida e indica, por lo tanto,- si-
multeneamente la distancia entre 1&5Adiatintas cadenas
de moléculas y su movilided. Con un’2§ momsnto rrande, es
decir, con ancho de linea, las moléculas estén apretadas
entre 31 y con una movilidad relativgmente reducida, ya
que en este caso se excitan no solamente los &tomos de
hidrbégeno de una cadena de moléculas, sino también los de
lag adyacentss, _

Ia linea de resonanciatserﬁnmAS estrecha, es
decir, més excata cuanto mas separadas estén entre si
las moldculas y cuanto mds méviles sedn, ya que entonces
golo se exeitan pocas moléoulas adyacehtes, ya aué la in-
fluencia de los nicleos adyacentes disminuye gegin %6
(r = didmetro de un nicleo de hidrdgeno).

Las mediciones se efect@aq.a 60 MHz. La am- .
plitud de modulacidn asciende a 200 milligeuss. Para lo;.
grar una mayor exsctltud, se determinén, de cada muestra
comprobada, mas de cuatro lineas de medicién. El error
medio en el 2° momento aaciende entonces a 0,1l Gauss®; Se
recogen lineas de resonancia nuclear a 20°Cc y 60°cC.

Los hilos de poliéster obtenidos segin cl
procedimiento de la;presente invencién muestran, siempre
un mayor 3¢ momentoi en comparacidn con los monofilamentos

i e
de poliéster tratades ulteriormente segin otro procedimien-
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to. Este se encuentra, segin 1o medicién acabadd de des-
eribir, en 0,30 a 0,80 Gauss® por encima de los otros
hilos de poliéster ¥y en la medicién a 20°C se encuentra
por lo general en como minimo 8,20 Gaussz ¥y en la medlcidn
a 60°C por lo general en como minimo 7,50 causs®. Los hi-
los muestran una cristalinidad muy alta, es decir, unas
éadenas de moléculas bien ordenadas y densamente apreta-
das. Mediante este érden mds elevado se reducen las zonas
amorfas a costa de las cristalinas, A”La vista de este
érden superior, las moléculas tienen~menos espacio para
moverse y tienen por lo tanto 1a posibilidad de influen-
clarse entre si. Producen asimismo por lo tanto un Qnsén-
chamiento de la linea de resonsncia, ss deeir, un aumento
del 2?2 momento.

‘ La mejora de las propiedades, lograda por

el procedimiento de la presente invencidn, se pﬁede apre=
clar también mediante el diagrama de rayos X & base de las
proporciones de intensidad (Mediciéﬁ de tubo contador-go=
niometro con radiacidén cobre-K ). Los monofilamentos ob-
tenidos segfn .otros procedimientos muestran en general una
orientacién - medida por el ancho de semivalor azimutal
del reflejo (0L0) - -de 0,04 a 0,09. Se ha demostfado que
los productos obtenidos segin el procedimiento de la pre-
sente invencién, tienen valores de orientacidén de 0,10 a

0,16. Con esto se confirma - como ya Se hizo por las me-



404671
'diciones de resonancie nuclear - aue el érden de las
cadenas de moléculas en los monofilementos ha aumentado
‘considerablemente por el procedimiento de la presente in-
vencién. ‘

5. Los poliésteres que son adecuados para la obten-
cién de los monofilamentos, segin la présente invencidn,
con propisdades de uso mejoradas, son todos aouellos que
se emplean normalmente para la fabriqaéidn de hilos y fi-
lamentos. Preferentemente, se trata de aquellos aue se han

10, obtenido por reaccién de dcidos dicarboxilicos, preferente-
mente arométicos, con dialcoholes alifédticos. Como com-
ponente dcido dicarboxilico entran, pof ojemplo, en c&n—
sideracidn: dcido tereftélico, Acido isoftdlico, 4cido
hexahidrctereftdlico y, en caso dado, tambidn cantidades

15, subordinadas de dcidos dicarboxilicos aliféticos;‘tales
como dcldo sebdcico y deido adipico. Gbmo dialecoholes sean
mencionados, por ejemplo, el etilenglicol y el 1,4-bis-
(hidroximetil)-ciclohexano. | |

Asimismo son adecuados los copolidsteres de los

20, componentes menclonados.

A partir de los hilos obteni@os segun el pro-
cedimiento de la presente invencidn, se pueden fabricar
estructuras textlles, tales .como tejldos, Filtros, cuerdas
y articulos de tapiceria que, en liqu;dos acuosog, hasta

25, 100°C, gon totalmente estables en su forma y que, & tempe-
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raturas mds elevadas, se deforman solo muy reducidemente.

En el procedimiento descrito, por hilos se en-~
tienden los monofilamentos que tienén wn didmetro dé co-
mo minimo 0,1 mm.

Il 29 momento en los ejemplos, asi como la orien
tacidn, se determinaron segun los métodos arriba descritos.
Ejemplo 1

a) un tereftalato de polietileno con un punto de fusién
de 256°C y una 1?rel = 1,67 - medida en una solucidn al
1 % en o-clorofenol a 259C - se hila en una extrusionado-
ra de fusidén, a través de una boquilla de uno o varios
agujeros, en un bafio de agua de 8006.~A continuacién se
estira el hilo en un bafio de agua, caliente a 95°C, a
4,5 vecrs su longitud original. El hilo obtenido de esta

manera tiene lasg sigulentes propied&des:

Didmetro - 0,75 mm
Resistencia lineal &7 Rkm
Alargamiento lineal - 26 %
Encogimiento por hervor 9 %
Encoginiento térmico 20 %

2¢ momento & 20°C 7,50 Gauss?
29 momento a 60°C 6, 60 causs?
orientacidn 0,04

b) Este hilo se alimenta a un grupo calefactor donde

se le deja encoger & una temperatura de 2409C, esto es
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16% por debajo del punto de fusidn, y en el plazo de un

tiempo de contacto de 9 segundo, en un 10 4.

Bl hilo tratado ulteriormente segin el procedi-
miento de la presente invencién, cuyo didmetro tiene ©,78

mm, muestra las sigulentes propledades me joradas:

Resgistencie lineal 3% Rkm
Alargamiento lineal 30 %
Incogimiento por hervor <l4%
Encogimiento térmico 9 %

2° momento a 20°C 8,50 caugs?d
22 momento a 60°C 7,70 Gauss®
orientacién 0,15

La resistencia y el alargam;ento 8e han aumen-
tado, mientras que el encogimiento por hervor y el encogi-
miento térmico se han reducido considerablemente. Aoul se
ha mejorado conslderablemente el brden molecular, o bien
la egtructura cristalina del hilo, como se puede apreciar
por el enorme aumento de los 2° momentos y de la orienta-~
cién,

¢) Como ejemplo se alimenta el hilo obtenido sesin a)
& la misma temperatura y al mlsmo encogimiento, pero con
un tiempo de contacto més breve al reivindicado por la pre-
sente invencidn, a través del grupo calentador. Bl tiempo
de contacto asciende solamente & 2 sepundos. Las propie-

dades se me joran solo en forma inesencial como se aprecia
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en log valores sipulentes:

Didmetro 0,78 mn
Resistencia lineal 27 Rkm
Alargamiento lineal | 27 %
Encogimiento por hervor 8-%
Encogimiento térmico 19 %
2¢ momento a 20°C 7,65 Gauss®
2¢ momento & 60°C . 6,64 Gauss®
. Orientacién 0,06

Con un tiempo de contacto superior a 30 segun-b

‘dos mejora la orientacién y el encogimiento, pero la re-

sistencia se reduce a menos de 20 Rkm. Por esta razén el
hilo resulta solo limitadamente utilizabls,
Ejenplo 2

a) Un poliédster, cuyo componente dcido se compone de 90
partes de dcido terertdlico y 10 partés de dcido hexahi-
drotereftédlico y cuyo compbnente glicdlico es dsilenglicol,
con un puﬁto de fusién de 247°C y unavzrel de 1,72 - me-
dida en una solucién al L % en o-clorofenol a 25°C - se
hila en una extrusionadora de fusién a través de una bo=
quilla de uno o varios agujeros, en un bafio de agua a
80°C. A continuacién se estira el hilo en un bafio de agua,
caliente a 95°C, a 4,6 veces su longitud original. El hilo
obtenido de esta manera tiene las sigulentes propiedades:
Didmetro : 0,50 mm
Resistencia lineal 28 Rkm
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Alargamiento lineal .19 %
Fncoginmiento por hervor 10 %
Tncogimiento térmico _ -

2¢ momento a 20°C - - 7,50 Gauss®
2° momento a 60°C ' 5"6,70 causs?
Orientacidn 0,04

b) Este hilo se alimenta a un grupo calentador donde
a una temperatura de 235°C, esto es 120C por debajo del
punto de fusidén, se deja encojer durente un tiempo de
contacto de 12 segundos en un 7 %. El.hilo asi tratado
ulteriormente segin el procedimiento de la presente in-
vencién, musstra con un didmetro de 0,51 mm, las si-
gulentes propledades me joradas: ‘

Resistencia lineal h 34 Rkm

Alargamiento lineal : 35 4%
Encogimiento por hervor | ¢ 1%
Encogimiento térmico 3%
29 momento a 20°C 8,35 causs?d
22 momento a 60°C ' 7,80 Gauss?
Orientacidn - 0,16

La resistencia se ha me jorado considerablemen-
te y se ha aumentado el alargamiento, mlentras que el
encogimiento por hervor y el encogimiento térmico se mue-

ven alrededor de cero. Bl fuerte aumento del 22 momento
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y de la orientacién indican una cristalizacisn me jorada den
tfo de los monofilamentos, | '

¢) Como comparacidén, se conduce e; hilo. obtenido segﬁnh
a) con el mismo tiempo de contacto y el mismo encogimiento,
nero a una temperatura inferior a la relvindicade segin el.
presente procédimiento, a través del prupo calentador. La
temperatura asciende a 20000. Las propiedades casi no se

mejoran como se aprecla por los datos dados a contiquacién:

Didmetro 0,51 mm
Resistencia lineal 28 Rkm
Alargamiento lineal 24 %
Encogimiento por hervor - B %
Encogimiento térmico 17 %7
2¢ momento a 20°9¢C 7,60 Gauss®
© 29 momento a 60°C 6,75 Gauss®
Orientacién 0,07

Un tratamiento ulterior aAuna temperatura in-
ferior a 50°C por debajo del punto de fusién ya no es po-
sible pues el hilo se vuelve pldstico o bien pegnrjoso , ¥y
se rompe.

Ejemplo 3

a) Un poliéster de dcido tereftdlico y etilenpglicol con
una ”?rel de 1,75-medida en una solucidn al 1 % en o=cloro-
fenol a 25°C- y un punto de fusidén de 256°C, se hila en

una extrusionadora de fusidn a travéds de una boouilla de
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uno o varios agujeros en un baiio de agua de 80°C. Arconti-
nuacién, se estira el hilo en un bafio de apua a 959, a |
4,7 veced su longitud original. .

El hilo obtenido de esta manera tiene las

sipuientes propledades:

Didmetro c 0, 65 mm
Resistencia lineal ' 31 Rim
Alargamiento lineal 17 4
Encogimiento por hervor 11 %
Tncogimiento térmico 20 %

29 momento a 20°C 7,60 Gauss®
22 momento a 60°C 6;?5 causs®
Orientacidn 0,06

b) Fste hilo se alimenta a un grupo calentador donde se
deja encoper a una temperatura de 240°C, esto es 16°C por
debajo del punto de fusidén, y durante un tiempo de contacto
de 10 segundos, en un 9 %, Bl hilo tratado asi segun el
procedimiento de la presente invencidén tiene, con un did-

metro de 0,67 mm, las sigulentes propiedades mejoradas:

Resistencia lineal ‘ 56 - Rkm
Alargamiento lineal 33 %
Encogimiento por hervor 1 %
Encogimiento térmico 5 4

29 momento a 20°C 8,30 Gauss®

22 momento a 60°C 7,65 Gaugs®
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Orientacién 0,15

Se aprecia un claro aumento de la resistencia y uné
enorme disminucidén del encogimiento al hervor, y delgenoo-'
gimiento térmico. También el érden molecular intefﬁo de los
hilos se ha mejorado congsiderablemente oom& se aprecia por
el aumento del 2? momento y de la orientacidn.

¢) Como comparacién, se conduce el hilo obtenido seéﬁn a)
con el mismo tiempo de contacto y con igual temperatura,
pero con un encogimiento inferior al reivindicado segin la
presente invencidn, a través del grupo -calentador y.ésto'
oon solo un encogimiento del 1 . Tintonces casi no se mejoran

los valores originales como se apréoia en la table sipulente:

Didmetro 0,65 mm
Resistencia lineal 30 Rkm
Alarpgamiento lineal 18 4%
Encopimiento por hervor 8 %
Encogrimiento térmico 19 4

2¢ momento a 20°C - 7,80 Gauss®
22 momento a 60°C 7 | 6,85 Gauss®
Orientacidn 0,07

No es posible hacer encoger los hilos a

lag temperaturas y tiempos de contacto reivindicados, en mds

de un 22 %.
NWoTA

Descerita suficientemente la naturaleza del inven-

AN
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to, asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe
hacerse constar aue las disposiciones anteriormente indi-

cadas son susceptibles de modificacionses de detalle en

_euanto no alteren su prinecipio fundamental. También se

hace constar que el invento corresponde & una solicitud

de Patente presentade en Alemania con fecha y nimero si-
guientes: 10 de jullo de 1971, n? P 21 34 50(.6; acogiéndo-
ge por lo tanto a los beneficlios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor. TSiendo lo que congtituye la
esencia del referido invento y por lo aue se solicita Pa-
tente de Invencidn por 20 aflos en Eapafia sobre: Procedi-
miento para la obtencidén de hilos de poliester de bajo
encogimiento y altamente orientados; caracterizdndose por
lo siguiente:

1.- Procedimiento pare la obtencidén de hilos
de poliéster de bajo encogimliento y altamente orientados,
caracterizado poraue un hilo de poliéster, obtenido se-
gin el procedimiento de hiledo en fusién, estirado en
agua caliente, se deja encoger a una temperatura de 5 a
40°c por debajo de punto de fusidn del polidster, durante
un tlempo de contacto de 3 & 30 segundos, en aire oéliente,
en un 3 & 22 % de su longitud ofiginal.

2.~ Procedimiento segin la reivindicaecién 1,
caracterizado pornue la ‘temperatura de encogimiento se

encuentra en 8 a 30° ¢ por debajo del ﬁunto de fusidén del

DN
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poliédster.

3.~ Procedimiento seg@n la reivindicacidn 1,

. caracterizado poraue el tiempo de contacto asciende a-'AA

5 - 30 segundos.

4.~ Procedimiento segin la raivindicacién 1, oa;
racterizado porque el encogimiento asciende a 5 - 12 %.

5.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque como hilos de poliéster se emplean aaue-
llos de productos de condensacidn de écidb tereftdlico, en
caso dado junto con 4cido isoftélico'y/O'ﬁcidd hexahidro- . .
ftdlico, con etilenglicol y/o 1, 4—b1‘sg(hidfoximetil)-q;i,- B
clohexano, . |

6.~ Procedimiento para la obtencidn de hilos
de polidsier de bajo encogim;epto y. altamente orientados.
tal y como queda descrito sustancialmente en la presente

liemor ia.

Lsta Memorla consta de 16 hojas escritas a mé-

quina por una sola cara,

Madria, -8 JUL 1972
PARBENFABRIKEN BAYRR AKTIENCESELLSCHAFT

J, GOMEZ ACEBO Y MODET
f1 pr Elrmedon L Gost Forafindes
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