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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE HILOS DE POLIESTER DE 
BAJO ENCOGIMIENTO Y ALTAMENTE ORIENTADOS.-

FARBENFABRIKEN BAYER AETIENGESELLSCHAFT, entidad ale­
mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, República 
Federal Alemana.

La invención se refiere a un procedimien­
to para la producción de hilos de poliéster, con nro- 
piedades de uso mejoradas, según el cual monofilamen- 
tos obtenidos por el procedimiento de hilado en fusión 

5. se estiran en agua caliente y a continuación se fijan

Mod. 4H



a altas temperaturas con aire caliente.
Como es sabido, los poliésteres se pueden h ilar 

mediante unidades de hilado, a través de finos orific ios, 
a hilos o filamentos. Por ejemplo, los hilos se hilan en 
un baño de agua a temperaturas de 60 -  100°C mostrando 
después pequehas oscilaciones de diámetro, una sección c ir­
cular y una superficie lisa . También es conocido que las 
propiedades mecánicas y tex tiles  de estos hilos y filamen­
tos se pueden mejorar considerablemente mediante un esti­
rado. Para lograr las mejores propiedades posibles, se es­
tiran  los hilos y filamentos en una.proporción determinada 
(aproximadamente 1:3 a 1:6) y en una gama de temperaturas 
mas o menos estrechamente limitada (unos 80°C a 220^0).
Los filamentos se estiran en general, por ejemplo, en pla­
cas calentadas o galetas calientes, mientras que para loa? 
hilos se da preferencia a un estirado en agua caliente de­
bido a la mejor transmisión térmica. Los monofilamentos ob­
tenidos de esta manera tienen, según la proporción de es­
tirado, unos valores medios de resistencia de 20 -  40 Rkm
con un 15 -  30 % de alargamiento (Rkm - kilómetro de rotu- 

-  resistencia a la tracción (g)^  ** titu lo  (dtex)
Sin embargo, ol empleo de los hilos obtenidos 

de esta manera está limitado, ya que aún muestran un ele­
vado encogimiento al hervir (medido después de 10 minutos 
en agua hirviendo) y un elevado encogimiento térmico (medí-
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do después de 10 minutos a 195°C de aproximadamente un 
20 %. Esto demuestra ser siempre una desventaja cuando los 
hilos son solicitados térmicamente a continuación durante 
su uso. Por ejemplo, los tamices fabricados con estos hi­
los sin f i ja r  se deforman al ponerse en contacto con l i -  
auidos calientes* Tampooo las estructuras tex tiles pro­
ducidas a partir de estos monofilamentos son estables di­
mensionalmente a l teílir.

El objeto de la invención es, por lo tanto 
un procedimiento para la obtención de hilos de polléster 
mejorados, pobres en encogimiento y altamente orientados, 
en e l cual un hilo de poliéster, obtenido según el proce­
dimiento de hilado en fusión y estirado en agua caliente,
se deja encoger a una temperatura de 5 -  40^0, preferente- omente 8 -  30 C por debajo del punto de fusión del poliés­
te r, 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
gitud original.

Se producen hilos qué muestran un 25 mo­
mento incrementado en como mínimo 0,60 -  1,20 Gauss^. Los 
monofilamentos obtenidos de esta manera muestran, como ca­
racterística  de sus propiedades de uso mejoradas, una ma­
yor resistencia a la rotura unido simultáneamente a un ma­
yor alargamiento, un encogimiento bajo hervor de menos de
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un 1 %, un encogimiento térmico de como máximo un 10 % y 
un 2S momento muy elevado. Otro objeto de la invención son, 
por lo tanto, los hilos de poliésterea lineales, altamente 
moleculares, oue se caracterizan porque muestran un 28 mo­
mento, a partir de la medición de resonancia magnética nu­
clear de lineas anchas, a 20°C, de como mínimo 8,20 GaussS 
y, a 60 °C, de como mínimo 7,50 Gauss^ y una orientación 
(medida en e l ancho de valor medio azimutal del reflejo  
(010) de 0,10 a 0,16.

El 28 momento se obtiene a partir de las mediciones 
de resonancia nuclear de lineas anohas que se realizan con 
un aparato de la firma Varian. Paolo Alto, California, USA. . 
En las mediciones de resonancia nuclear usuales realizadas 
sobre moléculas en solución, no se influencian entre s i  los 
átomos de hidrógeno de las d istin tas moléculas y se obtiene 
una seHal exacta (véase A. LOsche, "Kerninduktion", VEB 
Deutscher Verlag der Wissenschaften Berlín (1957), págs.
273, 432). Si se efectúan sin embargo mediciones de reso­
nancia nuclear en cuerpos sólidos, ta l  como aquí en el po- 
lié s te r, no solamente se excitan los átomos de hidrógeno 
de una sola cadena de moléculas, sino los átomos de hidró­
geno de varias cadenas que se enouentran estrechamente ad­
yacentes y se influencian entre s i . Mediante este solapado 
no se obtiene una linea exacta sino una línea más o menos 
ensanchada según la constitución interna de la  muestra a
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comprobar. El 2$ momento es por lo tanto una medida para 
e l ancho de la linea medida e indica, por lo tan to ,-si­
multáneamente la distancia entre las distintas cadenas 
de moléculas y su movilidad. Con un 2? momento grande, es 
decir, con ancho de linea, las moléculas están apretadas 
entre s i y con una movilidad relativamente reducida, ya 
que en este caso se excitan no solamente los átomos de 
hidrógeno de una cadena de moléculas, sino también los de 
las adyacentes.

La linea de resonancia será mas estrecha, es 
decir, más excata cuanto mas separadas estén entre s i 
las moléculas y cuanto más móviles sean, ya que entonces
solo se excitan pocas moléoulas adyacentes, ya oue la in-

, , 1fluencia de los núcleos adyacentes disminuye según -*§r
(r = diámetro de un núcleo de hidrógeno).

Las medioiones se efectúan a 60 MHz. La am­
plitud de modulación asciende a 200 milligauss. Para lo­
grar una mayor exactitud, se determinan, de cada muestra 
comprobada, mas de cuatro lineas de medición. El error 
medio en e l  2$ momento asciende entonces a 0,1 Gauss^. Se 
recogen lineas de resonancia nuclear a 20°C y 60^0.

Los hilos de poliéster obtenidos según el
procedimiento de la.presente invención muestran, siempre

iun mayor 29 momento!, en comparación con los monofllamentos. i - ' ,de poliéster tratadbs ulteriormente según otro procedimien
i
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to . Este se encuentra, según la medición acabada de desr 
crib ir, en 0,30 a 0,80 Gauss  ̂ por encima de los otros 
hilos de polléster y en la medición a 20°C se encuentra 
por lo general en como mínimo 8,20 Gauss y en la  medición 
a 60°C por lo general en como mínimo 7,50 Gauss^. Los hi­
los muestran una cristalinidad muy a lta , es decir, unas 
cadenas de moléculas bien ordenadas y densamente apreta­
das. Mediante este orden más elevado se reducen las zonas 
amorfas a costa de las crista linas. A la vista de este 
órden superior, las moléculas tienen menos espacio para 
moverse y tienen por lo tanto la  posibilidad de influen­
ciarse entre s i. Producen asimismo por lo tanto un ensan­
chamiento de la linea de resonanoia, es decir, un aumento 
del 23 momento.

La mejora de las propiedades, lograda por 
el procedimiento de la presente invención, se puede apre­
ciar también mediante e l diagrama de rayos X a base de las 
proporciones de intensidad (Medición de tubo contador-go- 
niometro con radiación cobre-K ). Los monofilamentos ob­
tenidos según otros procedimientos muestran en general una 
orientación -  medida por e l anoho de semivalor azimutal 
del reflejo  (010) -  de 0,04 a 0,09. Se ha demostrado que 
los productos obtenidos según e l procedimiento de la pre­
sente invención, tienen valores de orientación de 0,10 a 
0,16. Con esto se confirma - como ya se hizo por las me-
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-dlciones de resonancia nuclear - oue el órden de las 
cadenas de moléculas en los monofilamentos ha aumentado, 
considerablemente por el procedimiento' de la presente in­
vención.

Los poliésteres oue son adecuados para la obten­
ción de los monofilamentos, según la presente invención, 
con propiedades de uso mejoradas, son todos aouellos que 
se emplean normalmente para la fabricación de hilos y f i ­
lamentos. Preferentemente, se tra ta  de aquellos oue se han 
obtenido por reacción de ácidos dicarboxilicos, preferente­
mente aromáticos, con dialcoholes a lifá ticos. Como com­
ponente ácido dicarboxilico entran, por ejemplo, en con­
sideración: ácido tereftálico , ácido isoftálico, ácido 
hexahidrctereftálico y, en caso dado, también cantidades 
subordinadas de ácidos dicarboxilicos alifáticos, tales 
como ácido sebácico y ácido.adipico. Como dialcoholes sean 
mencionados, por ejemplo, el etilenglicol y el 1,4-bis- 
(hidroximetil)-ciclohexano.

Asimismo son adecuados los copoliásteres de los 
componentes mencionados.

A partir de los hilos obtenidos según e l pro­
cedimiento de la presente invención, se pueden fabricar 
estructuras tex tiles, tales como tejidos, f il tro s , cuerdas 
y artículos de tapicería que, en líquidos acuosos, hasta 
100°C, son totalmente estables en su forma y que, a tempe-
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raturas más elevadas, se deforman solo muy reducidamente.
En el procedimiento descrito, por hilos se en­

tienden los monofilamentos que tienen un diámetro dé co­
mo mínimo 0,1 mm.

El 29 momento en los ejemplos, asi como la orien 
tación, se determinaron según los métodos arriba descritos. 
Ejemplo 1

a) un tereftalato  de polietileno con un punto de fusión 
de 256°C y una ^ r e l  = 1,67 -  medida en una solución a l
1 % en o-clorofenol a 25°C -  se h ila en una extrusionado- 
ra de fusión, a través de una boquilla de uno o varios 
agujeros, en un baflo de agua de 80°C. A continuación se 
estira  e l hilo en un baño de agua, caliente a 95°C, a 
4,5 vec^s su longitud original. El hilo obtenido de esta 
manera tiene las siguientes propiedades:

0,75 mm 
27 Rkm 
26 %
9 %

20 %
7,50 GaussB 
6,60 Gauss^
0,04

b) Este hilo se alimenta a un grupo calefactor donde 
se le deja encoger a una temperatura de 240°C, esto.es

Diámetro
Resistencia lineal 
Alargamiento lineal 
Encogimiento por hervor 
Encogimiento térmioo
28 momento a 20°C
29 momento a 60°C 
orientación
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16°C por debajo del punto de fusión, y en el plazo de un 
tiempo de contacto de 9 segundo, en un 10 %.

El hilo tratado ulteriormente según e l procedi­
miento de la presente invención, cuyo diámetro tiene 0,78 

5. mm, muestra las siguientes'propiedades mejoradas:
Resistencia lineal 33 Rkm
Alargamiento lineal 30 %
Encogimiento por hervor < 1 %
Encogimiento térmico 9 %
2s momento a 20°C 8,30 Gauss2
2$ momento a 60°C 7,70 Causad
orientación 0,15

La resistencia y el alargamiento se han aumen­
tado, mientras cue el encogimiento por hervor y el encogi- 

15. miento térmico se han reducido considerablemente. Aoui se 
ha mejorado considerablemente e l orden molecular, o bien 
la estructura cristalina del hilo , como se puede apreciar 
por el enorme aumento de los 2? momentos y de la orienta­
ción.

20. c) Como ejemplo se alimenta el hilo obtenido según a)
a la misma temperatura y a l mismo encogimiento, pero con 
un tiempo de contacto más breve a l reivindicado por la pre­
sente invención, a través del grupo calentador. El tiempo 
de contacto asciende solamente a 2 segundos. Las propie- 

25. dados se mejoran solo en forma inesencial como se aprecia
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en los valores siguientes: 
Diámetro 0,78 mm 

27 RkmResistencia lineal 
Alargamiento lineal 
Encogimiento por hervor 
Encogimiento térmico 
2$ momento a 20°C 
25 momento a 60 °C 
Orientación

27 % 
8 % 

19 %
7,85 GaussB 
6,64 Gauss  ̂
0,06

Con un tiempo de contacto superior a 30 segun­
dos mejora la orientación y el encogimiento, pero la  re­
sistencia se reduce a menos de 20 Rkm. Por esta razón e l 
hilo resulta solo limitadamente u tilizable .
Ejemplo 2
a) Un poliéster, cuyo componente ácido se compone de 90 

partes de ácido tereftálico  y 10 partes de ácido hexahi- 
drotereftálico y cuyo componente glicólico es etilengliool,

dida en una solución al 1 % en o-clorofenol a 25°C -  se 
h ila  en una extrusionadora de fusión a través de una bo­
quilla de uno o varios agujeros, en un baHo de agua a 
80°C. A continuación se estira  e l hilo en un baño de agua, 
caliente a 95°C, a 4,6 veces su longitud original. El hilo 
obtenido de esta manera tiene las siguientes propiedades: 
Diámetro 0,80 mm
Resistencia lineal 28 Rkm
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Alargamiento lineal 19 %
Encogimiento por hervor 10 %
Encogimiento térmico IB %
26 momento a 20 °C 7,50 GaussS
26 momento a 60°C 6,70 GaussB
Orientación 0,04

b) Este hilo se alimenta a un grupo calentador donde 
a una temperatura de 235^0, esto es 12°C por debajo del 

10. punto de fusión, se deja encojar durante un tiempo de
contacto de 12 segundos en un 7 %. El hilo asi tratado 
ulteriormente según el procedimiento de la presente in­
vención, muestra con un diámetro de 0,51 mm, las s i­
guientes propiedades mejoradas:

15. Resistencia lineal 34 Rkm
Alargamiento lineal 35 %
Encogimiento por hervor < 1 %
Encogimiento térmico 3 %
2$ momento a 20°C 8,35 Gauss^

20. 29 momento a 60 °C 7,80 Gauss^
Orientación 0,16

La resistencia se ha mejorado considerablemen 
te y se ha aumentado el alargamiento, mientras pue el 
encogimiento por hervor y e l encogimiento térmico se mué 

25. ven alrededor de cero. El fuerte aumento del 29 momento
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y de la orientación indican una cristalización mejorada den 
tro de los monofilamentos.

c) Como comparación, se conduce el hilo obtenido según 
a) con el mismo tiempo de contaoto y el mismo encogimiento, 
pero a una temperatura inferior a la reivindicada según el 
presente procedimiento, a travós del grupo calentador. La 
temperatura asciende a 200°C. Las propiedades casi no se 
mejoran como se aprecia por los datos dados a continuación: 
Diámetro
Resistencia lineal 
Alargamiento lineal 
Encogimiento por hervor 
Encogimiento térmico 
39 momento a 20 °C 
29 momento a 60 °C 
Orientación

Un tratamiento ulterior a una temperatura in­
ferior a 50°C por debajo del punto de fusión ya no es po­
sible pues el hilo se vuelve plástico o bien pegajoso , y 
se rompe.
Ejemplo 5

a) Un poliéster de ácido tereftálico  y ctilengllcol con 
de 1,75-medida en una solución a l 1 % en o-cloro- 

fenol a 25°C- y un punto de fusión de 256°C, se hila en 
una extrusionadora de fusión a través de una bonuilla de

0,51 mm 
28 Rkm 
24 %
5 %

17 %
7,60 CaussS 
6,75 GaussB 
0,07

25
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uno o varios agujeros en un bailo de agua de 80^0. A conti­
nuación, se estira  el hilo en un bario de agua a 95°c, a 
4,7 veces su longitud original.

El hilo obtenido de esta manera tiene las 
siguientes propiedades:
Diámetro
Resistencia lineal 
Alargamiento lineal 
Encogimiento por hervor 
Encogimiento térmico 
23 momento a 20 °C 
29 momento a 60 °C 
Orientación

0,65 mm 
31 Rkm 
17 %
11 %
20 %
7,60 GaussB 
6,75 Gauss  ̂
0,06

b) Este hilo se alimenta a un grupo calentador donde se 
deja encoger a una temperatura de 240°C, esto es 16^0 por 
debajo del punto de fusión, y durante un tiempo de contacto 
de 10 segundos, en un 9 %. El hilo tratado asi según el 
procedimiento de la presente invención tiene, con un diá­
metro de 0,67 mm, las siguientes propiedades mejoradas:

20. Resistencia lineal 38 Rkm
Alargamiento lineal 33 %
Encogimiento por hervor ¿  1 %
Encogimiento térmico 5 %
29 momento a 20 °C 8,30 GaussB

25. 29 momento a 60 °C 7,65 Gauss3
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Orientación O,15

Se aprecia un claro aujuento de la resistencia y una 
enorme disminución del encogimiento al hervor, y del enco­
gimiento térmico. También el orden molecular interno de los 
hilos se ha mejorado considerablemente oomo se aprecia por 
el aumento del 29 momento y de la orientación,
c) Como comparación, se conduce el hilo obtenido según a) 

con e l mismo tiempo de contacto y con igual temperatura, 
pero con un encogimiento inferior a l reivindicado según la 
presente invención, a través del grupo calentador y esto 
oon solo un encogimiento del 1 %. Entonces casi no se mejoran 
los valores originales como se aprecia en la  tabla siguiente:
Diámetro 0,65 mm
Resistencia lineal 30 Rkm
Alargamiento lineal 18 %
Encogimiento por hervor 8 %
Encogimiento térmico 19 %
29 momento a 30°C 7, 80 Causad
29 momento a 60***C 6, 85 Gauss^
Orientación 0, 07

No es posible hacer encoger los hilos a 
las temperaturas y tiempos de contacto reivindicados, en más
de un 22 %.

NOT A
Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
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t¡o, asi como la  manera de realizarlo en la práctica, debe 
hacerse constar oue las disposiciones anteriormente indi­
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en 
cuanto no alteren su principio fundamental. También se 
hace constar que e l invento corresponde a una solicitud 
de Patente presentada en Alemania con fecha y número s i­
guientes: 10 de julio de 1971, n? P 21 34 500.6; acogiéndo­
se por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios 
Internacionales en vigor. Hiendo lo que constituye la 
esencia del referido invento y por lo que se so lic ita  pa­
tente da Invención por 20 años on EspaHa sobre: Procedi­
miento para la obtención de hilos de poliéster de bajo 
encogimiento y altamente orientados; caracterizándose por 
lo siguiente:

1. -  Procedimiento para la obtención de hilos 
de poliéster de bajo encogimiento y altamente orientados, 
caracterizado poraue un hilo de poliéster, obtenido se­
gún el procedimiento de hilado en fusión, estirado en 
agua caliente, se deja encoger a una temperatura de 5 a 
40 °C por debajo de punto de fusión del poliéster, durante 
un tiempo de contacto de 3 a 30 segundos, en aire caliente, 
en un 3 a 22 % de su longitud original.

2 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, 
caracterizado porque la temperatura de encogimiento se 
encuentra en 8 a 30° C por debajo del punto de fusión del
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poliéster.

3 .- Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque el tiempo de contacto asciende a

* 5 - 2 0  segundos.
^ 5 .  4 .- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque el encogimiento asciende a 5 -  12 %.
; 5 .- Procedimiento según la reivindicación 1,. ca-
' racterizado porque como hilos de poliéster se emplean acue-
* ' líos de productos de condensación de ácido tereftá lico , en

10. caso dado junto con ácido isoftálico  y/o ácido hexahidro-
ftá lico , con etilenglicol y/o l,4-bis-(hidroxim etil)-cir

, clohexano.
, 6.- Procedimiento para la obtención de hilos

de poliéüber de bajo encogimiento y altamente orientados.
15. ta l  y como queda descrito sustancialmente en la  presente

Memoria.
Esta Memoria consta de 16 hojas escritas a má­

quina por una sola cara.
Madrid, ** 3 JUL ^72
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