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sothe:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE FIBRAS DE POLIES

- IERES DE AITO PESO MOLECULAR,

Folisidants: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, re-

sidente en Leverkusen-Bayerwerk, Repdbliocs Fe-

deral Alsmana.

Ia invencidn se refiere a un procedimiento para
la obtencién de fibras textiles de polidasteres lineales de
glto peso molecular con reducida tendencia a la formaecidn

de pelotillas.

El representante mds conocido e industrialmente

nds iumportante de los polidsteres que se emplean para la
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mente su utilidad de uso.

~2~-

I
obtencidén de fibras textiles,es el éolietilentereftalato. Es-f
te se obtiene por policondensacién de dcido tereftdiico o de :
sus derivados cont giicol. Los hilos obtenidos d; éste por el i
proceso de hilado a partir de la fusidn, son generalmente uni
dos en forma de haces, se estiran en dgua caliente, se fijan
en aire caliente, se rizan y se cortan. las fibras obtenidas |
de esta manera tienen normalmente ung resistencia de 2,5 a .
4,5 p/dtex, un alargamiento de un 20 a 50 % y un encogimiento

pOf hervor de un 0 a 3 %.

De estas fibras se pueden fabricar textiles com,
por ejemplo, exclentéa propiedades de uéo, tales como reducids
propensiaad a_las arrugas, reducida redepcién de agua y; por
lo tanto, fdecil secado asi como alta resisteﬁcia ¥ bueha esta

bllidad a la abraszon.

La alta resistencia y la buena estabzlldad ‘a la
abrasién de los textiles fabricados deAlaa fibras de polieti— :
lentereftalato tienen, sin embargo, la deaventaja de qﬁe} pé}
ejemplo}'las vestimentas, tales como trajes o jerseys, tieneﬁ

wna tendencis a formar pelotillas, lo Que'iimita considerable

Bajo “formacidn de pelotillas" (pildoreo) se entien
de la formacién de pequesnos nudos o pelotillse en la superfi—
cie de la prenda de vestir. Estas se forman debido a qus los
extremos de las fibras que sobresalen de la superficle o ‘los
trozos de fibras sueltos formgn nudos y debido a la buena re-
sistencia de las fibras no se caen sinoc que quedan adheridas
sobre la superficie. Una eliminacién mecdnica de ebtos nudi—‘
tos, tales como por cepillado o recortado, es muy complicadoj
y costoso y tiene adeuwds poco. éxito, ya que continuamente se
formen nuevas pelotillas.
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Estd dada, por lo tanto, la recesidad de modificar
las fibras,de manera gue las pelotillas se caigan por si so-~

las al usar la prenda de vestir.

-

Pare ello ya se han realizadd muchos ensayos. Se ha
intentado, por ejemplo, reducir la resistencia o bien la esta
bilidad a le abrasién de las fibras de mechdén de polietilen-

tereftalato hilando y elaborando poliésteres, cuyo peso mole~
cular era inferior al de los pollésteres genezalmente usados.
Aqui se presentaron, sin embargo, otros inconvenlentes, por
ejemplo, al hilar se presentaban dificultades debido a la re-
ducida viscosidad de la fusidén (menor yenéimiénto en las ex— |
trusionadoras de un s6lo drbol), lo que se refleja también

en grendes oscilaciones del titulo. Ademds, la estabilidad a
la sbrasidn se reduce de tal maner- que los textiles teﬁidos
en los lurares rds solicitados pra- entan saperflclus blancas,
lechosae. Se presentan debido & Que, por la mayor f;agil1dad
de las fibras, se asperlzan al ser frofadas. La abras;qn xor~

mada ¥y la mayor dispersidn de ldz'haden que estos lugares apa

3 . : !

‘rezcan blancos. . ! . " i

Ademds, las fibras de mechdn de polietilentereftala
Yo con peso molecular més reducido tifien menos bien,al colo~
rear con agentes portadores,que las fibras de mechon de po-
lietilenteraftalato‘con peso molecular ndrmal, razén por la
que estd limitada la miscibilidad de estoé_@os tipos de fi=-

bras.

Se ha descubierto ahora que se obtienen fibras de -
mechdn de polietilentereftalato con las propiedades usuales
con respecto a resistencisa, alargamiento y encogimiento por
hervor, pero con una tendencia muy reducide a la formacidn de
pelotilles, si en la fabricacidn del poliéster se agrega
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| 1,63. Como viscosidad relativa se entiéndé,dentro del marco

PRV, RS

un 0,01 a 2,00 % en peso, preférentemente 0,30 a2 0,80 % en pg
80 de difenilsilandiol, referido al dimetilte;eftalato y el
pqlimero formador de hilos, después de hilar, presenta una

viscosidad relativa de 1,53 a 1,70, preferentemente de 1,55 a

de la presente solicitud, la proporcidn entre la viscosidad
de una solucidén al 1 % de polieti.lantereftalato en o-clorofe-~
nol con respecto a la viscosidad dzl o=clorofenol pufo,'ﬁ@dif
do en unidades iguales a 25°C. '

Objeto de la invencién son, por lo tanto, las fibpas
delbq;iésteres de alto peso moléculgr,gonteniendo principal-
mente partes de unidades de polietilenfiereftalato, conbenien— ;
do los poliésteres un 0,008 a 1,6 % en peso de unidades de ai
fenilsilandiol. i

Estas fibras se obtienen hilando poliésteres de altp:|
peso'molecular;conteniendo principalmenté partes de poiietileg
tereftalato,. que contienen un 0,008 a 1,6 % en peso de unida-
des de difenilsilandiol, los hilos asi obtenidos se-estiran
en el balio de agua a teuperaturas de 50 a 9800, preféréﬁte-,
mente de 80 a 9590, y en forma conocida se rizan y se cortan
& mechones.

Como ventaja importante se ha demostrado que el rqg-
dimiento en las extrusionadoras durante el hilédd'no es infe-
rior, a pesar del peso molecular mds reducido, que en e} po-
lietilentereftalato normel y que las fibras de‘poliéstef,'h"
al teiiir con materiales portadores, se puede teilir co@ igual

intensidad como el material normal.

Otra ventaja de este procedimiento es gue el po-
liéster también se puede hilar a partir de granulado y que

no es imprescindible hilar en forma continua. Una ulterior °
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‘polimero, ya que se abre en presencia de agua. Se ha-demostrg
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ventaja es que la adicidn del difenilsilundiol aumenta la ve-
lovidad de la policondensacidn, es decir, el peso molecular
necesario se puede lograr en un tiempo mds breve, por lo que

8¢ reducen los gastos de produccién. ' |

El poliésfer adecuado para el hilado se obtiecue
agregandole a la mezcla de reaccidn, antes de la reesterifica
¢ién, un 0,01 a 2,00 % en peso, preferentemente un 0,30 &
0,90 % en peso de difenilsilandiol, referido al dimetiltereg-
talato, habiéndose demostrado que el difenilsilandiol estd -
después contenido en aproximadamente un 80 % en el poliéster
terminado,siendo de suponer que se encuentra en el poliéster

ampliamente ligado quimicamente como segmenfo de cadena con

la férmule [::] .
"9 0 '
-i‘:@-&!-o-sli-o- -
> ;

El enlace Si-0O- representa un punto débil en la cadena de

do que' en el presénte caso, si bien el enlace es8 'propenso a
la hiardlisis, 8in embargo, contrario a otros procedimientos
conocidos, resulta posible sin ninguna disociacidn hidroliti-
ca digna de mencién, el polimerc formado después de la poli-
condensacidén se puede hilar desde un autoclave en agua con
grandes titulos y también granular. La viscosidad relativa de
granulado asi obtenido es igual a la viscosidad relativa de
un blogue de fusidn que se hildé bajo aire. La rezdén de esta

=+

propensidad relativamente reducida dei granulado contra la




10

15

20

25

30

disociacién hidrolitica pudiera tener dos origenes: por una

parte, el monofilamento de titulo ®asto hilado es muy compacx)
to con una superficie relativamente pequefia, referido al volu:-

men, de manera que sélo pocos enluces de Si-0- entran en con-|-

tacto con agua; por otra parte, los dos dnillos de fenilio N
relativauente grandes formen una cierta proteccidn estérica-

para el enlace Si-0-.

5610 al estirar los hilos de titulo fino en el badio|

de agua en las zonas de temperatura entire 50 a 9800; prefegeg
temente entre 80 y 95°C, se disocia hidroliticamente ﬁna par-

| te de los enlaces Si-0 ¥ sSe presenta una'ciertavdisociacién-.

molecular. Esto resulta comprensiﬁle, Ya que ahofa,,con‘un_g;
titulo, de, por éjemplo, 3;3 dtex, exisie una superf;ciejmu

grande, referido al volumen y muchos enlaces S5i-0- entra

contacto con agua hsta rupcidén de pocos enlaces 61—0 es su:ﬁ’
f;ciente paza hacer que las fibras de mechén sean: resistentes.

a la fOrmacxdn de-pelotillas. La viscosidad relbtiva de las
fibras de mechén asi tratades, se encuentra, norﬁalmente entre
1,41 y 1,47, segin el contenido en difenilsilandiol, cuando
los hilos,antes del eatirado,presentan una viscosidad relati-
va de 1,53 a 1,70. | o

Se ha demostrado que un contenido 1nfer10r a un
0,008 % en peso en difemilsilandiol no conduce a flbras de

mechén resistentes a la formacidn de pelotlllas ya que en-;,

tonces la disociacidn molecular et demasiado reducida.zw? w','

Un meyor contenido en difenilsilandiol & un l 60 % ;'j

en peso trae dificultades en la policondensacién, ya que se.

aloanzen unas viscosidades de fusidén demssiado bajas. Ademds,|

la disociacién molecular en el bafio de estirado es tan grande

que,de las fibras de mechén fabricadas de esta manera,no se -
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‘ponen de unldades repetzdas de férmula’

‘Estos copolidsteres pueuen contener, ademds de  dcido tereftd-
:lico, también dcido isoftdlico, dcido hexahidrotereftdlico y

-7

pueden confeccionar prendas de vestir utilizablea.

Bajo la expresidn poliésteres contehiendo principal
mente partes de polietilentereftdalato, se entenderd,en ol sen
tido de la presente solicitud de patente, ademds del homopoli
mero puro de dcido tereftélico ¥y etilenglicol bambién los co-
polzesteres que,” sin embargo, como mlnimo en un 90 % ae"oomf

- e
s .

-

[ T
eb-@-c-o-caz—cnz-o-

también cantidades subordinadas de dcidos dicar&oxilicos ali-|
fdticos, tales como dcido sebdecico o deido ad{pico. Ademés de
etilenglicol entran en conaideraclén como compbnante gllCOl,

por ejemplo, el l,4«~butandiol ¢ l,4-b18~(hidroximetil)—ciclo-

hexano. |

Le tendencia uds reducida a la formaclén de peloti-
llas se puede determinar en el ensayo en el laboratorio aegun
la norma de ensayo ASTN D 1375-64 (Tests for Pilling Resistag‘
ce of Textile Fabrics-Part F-Random Tumble Pilling Tester).
Para el ensayo se hilaron las fibras de mechén a comprobariy
se elaboraron a trenzas planas. La bonificacién de las distin

tas muestras me efectud segun la siguiente escala

Nota 5 excelente resistencia (ninguna formacidén de pelotillas)

Nota 4 buena resistencia (ligera formacidén de. pelotillas)

Nota 3 resistencia media (formacidén media de pelotillaa)

Nota 2 reducida resistencia (fuerte formacién de pelotmllas)

Nota 1 muy reducida resistencis (fuerte formacién de peloti-
llas) ‘ ““
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Las fibras de mechdn, obtenidas de un poliéster que

presenta un contenido de un 0,008 a 1,60 % en p&so, prefereén-!: -

temente un 0,24 a 0,72 % en peso dé unidades de‘difenilsilan-
diol y que tiene una viscosidad relative de 1,53 & 1,70, pre-

ferentemente de 1, 55 a 1 »63, presentz la- nota 4 a 5, mlentras A

las fibras de mechén de polzetllentereftalato puro con una
viscoaidad relativa de, por sjempin, 1, 65 muestran una nota
de 1 a 2. ' ’

Era extréordinariamente ;sorprendente que el granulgl,

do de polietilentereftalato con un contenido de un 0,008 a
1,60 % en peso, breferentemente un 0,24 a 0,72 % en peso de -

unidades de difenilsilandiol, con una viscosidad relati%a gé,

1,53 & 1,70, preferentemente 1,55 a 1,63, -no originasevnfngu=
na disminucidn del rendimiento en la extrusionadora en com= .
paracidn con el polletilentereftalato normal. nsto se debe a

que lg viscosidad de fusién del polietllentereftalato.modlf;;

cado con igual viscosidad relativa comO'un'homopoliﬁééqQ‘se -

encuedtra en un 100 a 200 % por encima (mediciénide la visco-|
sidad de fusidn segin el método placa~cono, apapéto rotovisco| .
de la firms Gebriider Haaké, Berlin; temperatura’ 280°C, sin cof

rriente de nitrégeno, tiempo de calentamiento 3 minutos).

Se midiepon, por ejemploi

Viscosidad - ‘Vlscosidad dg
relativa . fusifn a 280
Poiiétilentereftalato . . e e
puro N 1,60 1000 Poise
Polietilentereftalato ’ v_'? I
+ 0,80 % en peso de di=- 1.60 2200 Poise
fenilsilandiol

La viscosidad relativa 1ndlcada en los e;emplos ae}~

m;dxé couwo indicado anteriormente. . '";f:'"



10

.15

20

25

30

‘corresponde a ura viscosidad eu fusiéﬁ a 286°C}de 2000 Poise,

Ljemplo 1

Antus de la reaccidén de dimetiltereftalato con eti-
lenglicol se le agregan a la mezcla de reaccidn un 0,70 % en
peso de difenilsilandiol, referido al dimetiltereftalato. La

reesterificacidn se efectia durante 3 horas & 200%. be efec-

tua enxonces la condensacién previa a una temperatura de .
275 C en el plazo de 1,5 horas. Esta‘tempgraﬁura se mantlenps
para la policohdensaciép,reduciéndosé la presién aﬁroximadamq
te a 1 torr. La policondensacién ha- terminado después de.
1,6 horas. Después se hila desde el autoclave en agua é'un
monohilo de titulo basto y se grenula. El granmulado obtenido
de esta manera tenia una viscosidad relativa deil,57, 1o que

con un contenidc de un 0,56 % en [u80 de difenilsilandiol.

El grenulado se hila seglin-la tébnica del hilado a
partir de fuelén a través de una tobera de varmos aguJeros a
hilos con un tltnlo individual de 10 dtex y.se enrollan a
una velocidad de 1100 m/Miﬁ. Los hilos de hilaéq se unen a
un cable de 100.000 dtex, se estiran en ague caliente de 90°C

=

y a continuacién en un canal de vaporizaciéh en proporecidn

- total de 1 : 3,20, se riza en un rizador de cdmara de recalcgi

do, se secan sin tensidn en éire caliente y a continuacidn se
cortan a fibras de mechén de 60 mm de longitud. Las fibres !
tienen una resistencia de 3,3 p/dtex, un alargémiento de un ;

35 % y un encogimiento por hervor de un 1 %. Bl titulo se . |
encuentra en 3,3 dtex y la viscoaidad.relatiﬁa;aséiqnde a
1,45.

De las fibras de mechén 8e h:czeron hllOB, que mos-
traban una torsidén a izquzerdas de 495 vueltas/metro y una
torsidn a derechas de 310 vueltas/metro y que a contlnuacion
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se elaboraron a una trenza plana., Bsta trenza se sometiéfal
ensayo de formacidn de pelotillas en el laboratorio segun la
norma de ensayo ASTM D 1375-64 y después de una duracién del

ensayo de 120 minutos se logré la excelente note de 5, es de=|

P 1
v'-k

cir, ninguna formaczén de pelotillas.

Si se compars la fibra de mdchdn acabada de descri-| -
bir con una fibra de mechén obtenida de polietilentereftalaﬁy*/

puro con la misma viscoszdad relativa de 1,57 y que .en sus .

propiedades textiles 33 idéntica a la fibra de mechon arrlbé

descrita, entonces muAstra la trenza de esta fibra de mechdn,;
‘en el ensayo de formacidn de pelotillas en el laboratorio,_?i‘;

después de una quraecién del ensayo de 120 minutos,la nota 2,.|:

es decif, una fuerte formacidén de peleotillas.

De las fibras de mechdén obtenidas de un poliéster,;.j,
con un contenido de 0,56 % en peso de difenilsilandiol y las™ [

fibras de mechén con la misma viscosidad relativa, pero de - |~

elabord a pantalones. Los pantalones mostraron”despuéé &é uh*
ensayo de uso de 280 horas un cuadro totalmente distinto. :
El pantaldén de las fibras de mechén con adicién de difenil-r
silandiol no moatraba ninguna o sélo en pooos lugares una for
macidn muy reducida de pelotillas, mlentras el pantaldn de
prolietilentereftalato purc mostraba una formacidn de peloti-
llas muy molesta. El ensayo de uso oconfirma, por 10 tanto,

el hallazgo efectuado en el ensayo de laboratorio. . B

Ejemplo 2 : . e

Antes de la reesterlflcacldn de dlmetlltereftalato

con etilenglicol =e le agregan a la mezcla de reaccién 0, 60 %

‘en peso de difenilsilandiol, referido al dlmetiltereftalato.

La reesterificacidn se efectia en un autoclave 8 una tempera—

<1

_polietilentereftalato puro, se preperd un tejido y éste se |
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un cable de 100.000 dtex, se estiran en agua caliente d»

 porc16n total de 1 : 3,20, se riza: en un rizador de cémara

para con una fibra preparada de polietilentereftalato con la

T -1l

tura de 200° durante un periodo de 3 horas. lLa precondensacién
a continuacidén dura f,é horzs a 275°C. Para la policondensa;
cidn a 275°C se reduce la presidén & 1 torr. Esta estd termina
de despuds de 1,7 horas, por 1o que a contihuacién se hila

en agua y se granﬁla. Bl granulado tiene una viscosidad rela-
tiva de 1,59 y una viscosidad en fusién de 2200 Poise a 280°C|
Tiene un contenido de un 0,48 % de difenilsilandiol.

 El granulado se hila segin la téonica del Hilado a
partir de.fusién a través de una tobera de varios agujeros
4 hilos con un t{tulo individual de 10 dtex y se enrolla con
una velocidad de 1100 m/Min. Los hilos de hilado se unen:a

90°¢ y & continuacién en un canal 3¢ vaporizacién en una brb-

de recalcado, se secan sin tensida en aire caliente ya con-
tinuacidn se cortan a fibras de machén de 60 mm de 1ong1tud.

Las fibras tenian un titulo de 3,3 dtex, una resis~-
}
tencia de 3,4 p/dtex, un alargammenﬁo de un 37 %, un encogi-
miento por hervor de un 0 % y una viscosidad relativa de

1,46,

De las fibrus de mgchdn se prepararon hilos que-
mostraron uha torsidn a izquierdas de 495 vueltas/metro y una
torsién a derechas de 310 vueltas/metro y a continuacidén se
elaboraron a una trenza plana. Este trenza e sometid équnr
sayo de formacidn de pelotillas de laboratorio segin la norme
de ensayo ASTM D 1375-64 arriba mencionado y después.de una
duracion del emsayo de 120 minutos se aprecié la excelente .
nota de 5, es decir, ninguna formacién de pelotillas.

Si la fibra de mechdn scabada de describir se com-
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misme adicidn dé un 0,60 % en pesov de difenilsilandiol, pero

con una viscosidad relativa del grenulado de 1,75, se aprecia
que con mayor resistencia, y, por lo démés, las: mismas propig
dades textiles, en el ensayo &e fpémacién de'pelotiilas de ;g '
boratorio segin la norma de ersayo ASTM D 1375—64, desPQés de
una duracidén del ensayo de 120 minutos, la nota 2, es decir,A’
una fuerte formacién de pelotillas. '

Si, por otra perte, para la formacién de una fibra
de mechén se parte de un poliéster con el mismo contenido en
difenilsilandiol, pero una viscosidad relativa de~i 50,'en-
tonces, durante el eztirado se Presenxé ung disociacidén mole-
cular tan fuerte que de las fibras no se pudo fabricar ningu~.
na prenda de vestir utilizable.

NOTA.~ 7
Descrita suficientemente la natﬁraleza del invento;'f'
as{ como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse| .
constar que las disposiciones anteriormente indicadas -son sug!
ceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren
su principio fundsmental. También se hace_constar,que el in -
vento corregponde a una solicitud de Patente presentada en
Alemania, bajo el mfmero: P 24 53 231,8, de fecha 9 de No -
viembre de 1974, acogidndose por lo tanto a los benéficios
que conceden los Convenios Internaoionales en vigor, siando

lo que constituye lg esencia del referido invento, ¥ por lo

" que se solicita Patente de Invencién por 20 afios en Esgaﬁql”}':

sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION IE FIBRAS DE POLIES-
TZRES IE ALPO PESO MOLEGULAR; caracterizdndose por lo ai = °|
guientes A o

1.~ Procediumiento para la obtencién &e fibras de
polidsteres de alto peso moleculér, por hiiado a partir de ié




10 -

15

20

25

‘tereftalato empleada, se reesterifice, ge policondensa y el
polidater asl obtenido se hila, los hilos asf obtenidos se esd
tiran en el bafio de agua & tém@eraturas de 50 a 98°C y se

sién de un p&liéster de alto peso molecular, conteniendo prin
cipalmente partes de unidadeslde polietilentereftalato, esti-
rado en el bafio de agua a temperaturas de 50 a 98% y ulte ~
rior elaboracién a fibras de mechén de los hilos asf obteni~
dos, caracterizado porque se hila un poliéeter que contiene
un 0,008 a 1,6 % en peso de difenilsilandiol. A

2,- Procedimiento segdn ia reivindgcaeidn 1, carac-
terizado porque una mezéla de reaccidn, que se compone esen-
cialmente de terefialato de gimetilo, etilenglicol, 0,01 a 2%
en peso de difenilsilandiol, referido a la canxidad de dimeti

elabora a fibras de mechén. |
3.~ Procedimiento aegdn la reivindicacidn 162,

caracterizado porque los hiloa despues de hilgr y antes de es
tirar presentan una viseoeidad relativa de l 53 a 1,70,
4,- Procedimiento sesn las reivindipaciones la3,

caracterizado porgque los polqéateres se componen, como uminj-

mo en un 90 % de las unidades estructurales repetidas de fér-

mula,
oc-{}}-co--o-c}:z2 -3, - - -

5.~ Procedimiento éegdn las roivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque los poliésteres_tienen.una viscosidad
en solucidn relativa ﬂ? -, medic & 25°C en una soluclén al

- /
1 % de o~clorofenol, de 1,41 a 1,47.
6.~ Frocedimiento para la obtencidén de fibras de

poliésteres de alto peso mblécular, tal y como queda sustan=-
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cialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 14 Hojas escritas a mfquina
: ¢ t o '
por ung sola cara. '

. Madrid, -
' Cumd ROV s975
BAYER AETIENGESBIL.SCHAFT,
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