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—COMPENDIO DE LA DESCRIPCICH

Hoja ndam. l

, " Se proporciona un procedimiento mejora-
do para producir un hilo mulbifilamentario de péliéster
(que tiene, cuando menos, 85 por ciento de moles de teref-
talato de polietileno), de gran rendimiento, El produéto
posee una gran resistencia (cuando menos, 7,5 gramos por
denier) y una estructura interna inusitadaﬁente estable
que hace que se le considere como particularmente adecua-
do para usarse en aplicaciones industriales, a temperatu-
ras elevadas, Los filamentos se hilan por~fusi6n ¥ se en~
frian uniformemente en condiciones de tensidén relativamepn
te intensas (como se describe, para dar lugar a un mate-
rial filémentoso tal como queda hilado, el cual tiene una
birrefringencia relativamente grande (49 x 10"'3 a 470 x
10"3) Y pasa en linea de la zona de la zona de enfriamien
to & una primera ;ona de estirado, en donde se estira a
una proporcién de 1,01:1 a 3,0:1 y, posteriormente, se es
tira (como se describe hasta lograr cuando menos el 85
por ciento de la proporcidn méxima de estirado del mate=-
risl filamentario tal como queda hilado. El material fila-
mentario resultante muestra csracteristicas inusitadamen-
te bajas’de contraccibén ¢ histéresis (o sea, caracteristi
cas de pérdida de funcionamiento), asi como caracteristi- |
cas de gran resistencia. En consecuencis, cuando se utili
za para formar la cuerda de una llanta y se incrusta en
una matriz de hule, puede obtenerse una llanta sumamente
estable gue muestra una produccién de calor considerable-
mente meror al flexionarse.

ANTECEDENTES DEL INVENTO

Los filawentos de tereftalato de bolieti
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~leno de gran resistencia se conocen bien en la técnica,

guridad para asientos, correas en'V, mangueras, hilos pa-

1{oja niun. 2

y cominmente se utilizan en aplicaciones industriales.
Pueden diferenciarse de las fibras de poliéster textiles
comunes porque exhiben caracteristicas de mayores niveles
de tenacidad y de mbédulos y, a menudo, por tener un mayor
denier por filamento. Por ejemplo, las fibras de polids-
ter industriales poseen cominmente una tenacidad minima
de 7,5 (v.gr.: 84) gramos por denier, y un denier pbr fi-
lanento de alrededor de 3 a 15, en tanto que las fibras
de poliéster textiles poseen cominmente una tenacidad apro
ximeda de 3,5 a 4,5 gramos por denier, y un denier por
filamento de 1 a 2, aproximasdamente. Las fibras de poliés
ter comunes en la industria se utilizan para producir cueg|

das de llantas, correas transportadoras, cinturones de se-

ra coser, alfombras, etc.

_ Cuando el tereftalato de poliefileno se
utiliza como material de partida, se selecciona, por lo
general, un polimero que tiene uﬁa viscosidad intrinseca
(V.I.) de 0,6 a 0,7 decilitros por gramo, cuando se for=
man fibras textiles, y cominmente se selecciona un poli-
mero que posee una viscos}dad intrinseca de 0,7 a 1,0 de~
cilitros por gramo, cuan&o se trata de producir fibras.ig
dustrialés. Hasta'ahora, se han empleado procedimientos ‘
de ﬂilatura tanto a gran ténsién como a baja tensién, du-
rante la formacidn de fibras de poliéster. Los procedi-
mientos dé hilatura represantativos; propuestos en la
tédn;ca antefior, que'ﬁtilizan una tensién superior a la

usual en la linea de hiiatﬁra, inclﬁyen a los que se deg-

criben en las patentes estadunidenses némeros 2.604.657,
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—-2,604.689 y 3.946.100 y en 1a-patente britdnica nlmero

1.375.151. Bin embargo y hasta ahora, las fibras de po-
liéster se han producido,- més cominmente, utilizando con=
diciones de hilatura a uﬁa tensibén relstivamente pequefia,
para dar lugér.a un material filamentario de birrefringen
cia relativamente pequeiia (es decir, menor de 42 x 10"5),
el cual se presta, en partlcular, a un con51derable esti=-
rado en caliente, con lo cual se producen los valores fi-
nales de tenacidad que se requieren.

Dichas fibras de poliéster, tal como son
hiladas, se. someten camﬁnmente a un subsecuente estirado
en caliente, el cual puede o no llevarse é cabo en linea
cuando se trata de-formar fibras textiles, asi como indus
triales, con el fin de genersr las prbpiedgdeé de trasceidn
necesarias.

' ' Hasta ahora, las fibras de tereftalato
de polietileno de gran resistencia (v.gr.: cuando menos,
7,5 gramos por denier) han experimentado una contraccién
considerable (v.gr.: cuando menos del 10 por ciento) cuan
do se calientan., También hasta ahora, cuando dichas fi-
bras de poliéster industriales se incorporan a la matriz
de hule de una.llanta, se ha.observado que, a medida que
la llanta gira durante su.uso, las fibras se estiran y re
lajan sucesivamente en un grado pequefio durante cada re-
volucidén de la llanta, Més especificamenie, la presién
interior del aire fatiga el refuerzo fibroso de la llén-
ta, y la rotacidén de ésta, mientras estd cargadas axial-
mente, ocasiona repetldas variaciones de la fatipga o ten-

516n. IEn virtud de que se consume més energia durante el

estiramiento @e las flbras, que la que se recupera mien-




10

15

20

25

30

% tras se relajan, la energia o, mejor, la diferencia en

; tiempo que la presente y.titulada "Improved Polyester

ternal Structure" ("Hilo de Poliéster Mejorado de Gran Re-
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energla, se disipa como calor y puede calificarse como
histéresis o pérdida de fuﬂcionamiento. Por lo tanto, se
han observado aumentos considerables en la temperabura
cuando las llantas giran al usarse, 1o gque, cuando menos
en parte, se atribuye a este efééto-de histéresis de las
fibras. Las proporciones bajas de generacidn de calor en
las llantas hacen que Qisminuyan las temperaturas de ope-
racién de éstss, mantienen mayores‘valores de mbédulos en
la fibra de refuerzo, y extienden la duracibn de ésta al
reducirse al minimo la degradacién en la fibra de refuer
z0 y en lamatriz de hule. Se ha reconocido el efecto que
producen 10s hules que muestran una histéresis menor. Véa

se, por ejemplo, Rubber Chem. Technol., 45, 1, de Kainrald

y G. Kaufmann (1972). Sin embargo,, es poco lo que se ha
publicado sobre las diferencias de la histéresis en las
fibras de refuerzo y, en particular, sobre las diferencias
de la histéresis entre varias fibras de poliéster. Véase,
por ejemplo, la patente estadunidense No..3.553.307 de F.
J. Kovac y G« W. Rye. |
' En nuestra soiicitud de patente estadu-

nidense, Expediente No. 735.850, presentada al mismo
Yarn of High Strength Possessing an Unusually Stable In-

sistencia, que Posee una Estructura Interna Inusitadamen-
te Estable”, se reivindica un producto hilo que puede ob-
tenersé por el procedimiento del presente,inveﬁto. »

' Un.dﬁeﬁﬁodél presente invento consiste

en proporcionar un procedimiento mejorado para producir
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- fibras de poliéster de gran rendimiento y gran resisten-

- ¢ir fibras de poliéster que posecen una estructura interna

-de en deparar un procedimiento para producir fibras ipdug

teristicas de generacién de calor) que las fibras de po-
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cia, adecuadas en particular para usarse en aplicaciones
industriales.

Otro objetivo del presente invento es-

triba en suministrar un procedimiento mejorado para produ

inusitadamente estable.,
, ,

Otro objetivo del presents invento resi

triaies de poliééter, de gran resistenqia3 las cuales
muestran caracteristicég de contraceibn inusitadamente re
queﬁa a temperaturas elevadas (es declr, una estabilidad
dimensional mejorada).

Otro objetivo del presente invento es
el de proporcionar un procedimiento mejorado para produ-.
cir fibras de poiiéster de gran resistencia, segzun el cuall,
los filamentos, tal como son hilados, requieren de un es-
tirado coﬁsiderablemente menor que el que se efect@ia co-
minmente para obtener valores de gran tenacidad.

' Otro objetivo del preéente invento es-
triba en suministrar un procedimiento para producir fibras
de poliéster industriales, las cuales resultan adecvadas
en particular para usarse-como un refuerzo fibroso en llan
tas de hule.

_ Un objetivo més del presente invento re
side en deparar un procedimiento para pr&@ucir fibras de
poliéster de gran resistencia,.que muestran carscteristi-

cas de histéresis considerablemente menor (o sea, corac-

liéster de la_técnica anterior.
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Los anteriores, asi como otros objetivos,
deben ser evidentes para los expertos en la técnica des~
pués de leer la siguiente descripcién y las cldusulas ane

Xas.

SUMARTIO DEL INVENTO

[

f Se ha descubierto que un procedimiento

para producir filamentos de poliéster mejorado, de gran re|
sistencia, que tiéﬁén una estructura interna inusitadamen
te estable y que 'se adaptan, en particular, para usarse

a temperatvuras elevadas, consisté en:

- » a) extruir un poliéster fundido, suscep-
tible de hilarse por fusibn, que con-
tiene de 85 a 100 por ciento de moles
‘de tereftalato de polietileno, y de

. 0 a 15 por ciento de moles de unida-
des de éster cobolimerizado, distin-
tas del fereftalato de polietileno,
que tienen una viscosidad intrinseca
de 0,5 a 2,0 decilitros por gramo a
través de un orificio de extrusidén
con:}gurado que presenta una diversi
dad‘de,aberturas para formar un mete-

rial filamentario fundidoj
b) pasar el material filamentario fundi-
do résultante, en el sentido de su
longitud, a través de una zona de so-
lidificascién que tiene un extremo de
entrada y un extremo de salida, en

la cual, el material filamentario fun
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. lido de la zona de solidificscién,

d)

. terial filsmentario hilado, que re-

e)

£)

"jo del extremo de salida de la zona

_primer dispositivo aislante de la

- tensibén a una primera zona de estira

‘zona de estirado y

Hoja nim. ’7

dido se enfria uniformemente y se
transforma en un material filamenta-
rio sblido;

retirar el material filamentario sé-

mientras estd a una tensidn considers
ble, de 0,015 a8 0,150 de gramo por de

niery medida inmediatamente por deba-

de solidificaciéng

transportar en forma continua el ma-

sulta, del extremo deqsélida.de la

zona de solidificscién a un primer
dispositivo aislante de la tensién;
a medida que el material filamentario
entra en el primer dispositivo aig-

lante de la téﬁsién muestra una bi-

rfefringencia relativamente alta, de
49 x 1072 a +70x% 10-3;

transportar de manera continua el ma

terial filamentario resultante, del

do;
estirar constantemente el material f£i
lamentario resultante, a una propor-
¢idn de estirado de 1,01:1 a 3%,0:1,

mientras se encuentra en la -primera
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g) a continuacibn, tratar térmicamen
te el material filementario pre~
viamente estirade, mientras se en

* cuentra bajo una tensibén longitu-
dinal y a una temperatura superior
a la de la primera zona de estirg

. 4o, para lograr, cuando menos, un
85 pér ciento de la proporcién mé-
xima de estirado del material filg
mentario hilado, e impartir una
tenacided minime de 7,5 gramos
por denier a dicho material, desa
rrolléndose, cuando menos la par-
te final del tratamiento térmico,
a una temperatura comﬁrendida,
aproximadamente, entre 902C. me~
nos que la temperafura;de fusidn
mdxima del matefial, registrada
en el calorimetro explorador del
diferencial, y una temperatura in-
ferior a aquella a la cual ocurre
la coalescencia de los filamen-

tos.

DESGRIPCION DE IOS DIBUJOS

La figura 1 ilustra un dispositivo de

aparato representativo para llevar acabo las etapas a)

t

a f),del procedimiento del presente invento, colectando
se el material filsmentario sntes de la etapa g).

La figura 2 ilustra un dispositivo de
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- aparato representativo para llevar a cabo la etaps g) del
presente invento, en la cual el material filamentario es
tratado térmicamente mientras estd bajo una tensibén lon-
éitudinal, mientras pasa sébre un par de zapatas de es-
tirado calentadas, segin se describe.

~La figura 3 ilustra un circuito de his-
téresis (o sea, pérdida de funcionamientof'representati-
vo de un hilo convencionq; de tereftalato de polietileno,
de 1000 -deniers, para cuérdarde llanta, correspoudiehte
a la téenica anterior y'qué tiene'una longitud de 25,40
centimetros.

' La figura &4 ilustra un.circuito de his—.
téresis (es decir, pérdida de.funcipnamiento) representa-
tivo de un hilo de tereftalato de polietileno de 1000 de-
niers, para cuerda de llanta, gue consta de fibras forma-

das de acuerdo con el presente procedimiento y que tienen

20

25

30

una longitud de 25,40 centimetros.

del indice de traccidén (de 830 a 2500) de un hilo multi-
filamentario de poliéster mejorado, el cuasl puede produ-
cirse por el procedimiento del presente invénto, ¥y que
_posee una estructura interna inusitadamente estable, co-
mo lo evidencia la novedosa combinacidn de caracteristi-
cas que se describe. Estas caracteristicas del material
filamentario resultante se expondrédn con detalle més adg
- lante.

DESCRIFCION DE LAS MODALIDADES PREFERIDAS

El poliéster hilado por fusidn, que se

ILa figura 5 ilustra una presentacidn tr]
dimensional que traza la birrefringencia (40,160 a +0,189)

el valor del indice de estabilidad (de 6 a 45) y el valor

It

-

ke
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L. utiliza en el presente procedimiento, consiste principal-

mente en un tereftalato de poliestileno y contiene, cuan
do menos, 85 por ciento de moles de tereftalato de poli-
etileno y, de preferencia y cuando menos, 90 por ciento
de moles de tereftalato de polietileno. En una modalidad
que se prefiere en particular, del procedimiento, del
poliéster qhe se hila por fusibn consiste materialmente
en su totaiidad de tereftalato de polietileno. De modo
alternativo, durante la preparacidén del poliéster, pue-
den copolimerizarse cantidadeq menores de uno o mds in-
gredientes formadores de éster distintos del glicol de
etileno y del &cido de tereftalato, o de sus derivad&s.
Por ejehplo, el poliéster hilable por fusidén puede con-
tener de 85 a 100 por ciento de moles (de preﬁerencia,
de 90 a 100 por ciento de moles) de unidades estructura-
les de tereftalato de polietno, y de O a 15 por éiento
de moles (de preferencia, de O a 10 por ciento de moles)
de unidades de éster copolimerizadas distintas del te-

reftelatq de polietileno, Los ejemplos ilus@rativos_dé

los otros ingredientes formadores de éster, que pueden

copolimefizarse con las unidades de tereftalato de poli-

etileno, inciuyen glicoles como el glicol de dietileno,

~glicol de trimetileno, giicol de tetrametileno, glicol

de hexametileno, etc., y dcidos dicarboxilicos, como el

fcido isoftilico, 4cido hexshidrotereftdlico, &cido biben

zoico, 4cido adipico, 4dcido sebicico, &cido azelaico,

etc, :
El poliéster hilable por fusidn, que se
usa en el presente procedimiento antes de la extrusién,

se selecciona de manera que tenga una viscosidad intrinse
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— ca (V.I.) de 0,5 a 2,0 decilitros por gramo y, de prefé—

rencia, una viscosidad intrinseca relativamente alta, de
0,8 a 2,0 decilitros por gramo (v.gr.: de 0,8 a 1 decili-
tro por gramo) ¥y, mis preferidblemente, de 0,85 a 1 deci-
litro por gramd (v.gr. de 0,9 a 0,95 decilitros por gra-
mo). La viscosidad intrinseca del poliéster hilable por
fusidn puede determinarée,hde modo conveﬁiénte, por la
ecuacidn: v '

lim 1nh , en la cual: hr es la "viscosidad relativa"
cto ¢ )

que se obtiene dividiendo la viscosided de una solucién
diluida del polimero entre la viscosidad del disolvente
que se emplee (v.gr.: orto-clorofenol), medida a la misma
temperatura, y ¢ es la coﬁbentracién‘del polimero en la
solucién, que se expresa en gramos/100 ml. 3dici§nalmente
y de manera comﬁh, el polimero de partida muestra un gra
do de polimerizacién (G.P.) de 140 a 420 y, de preferen-
cia, de 140 a 180. Comﬁnmente, el material de partida, 6
sea, el tereftalato de poliestileno? muestra una tempera
tura de transicidn de vidrio de 752 a 802C., y una tempe
ratura de fusién de 250 a 2652C., v.gr.ﬁ de alrededor de
2609C. '

El orificio de extrusién configurado

- (es decir, la tobera) tiene una diversidad de aberturas,

¥ pucde seleccionarse de entre los que se utilizan comin
mente durante la extrusifn por fusibn de meteriales fila
mentosos. El nlmero de aberturas de la tobera puede va-
riar smpliamente. Una tobera cdénica normal, que contenga
de 6 a 600 agujeros (v.gr.: de 20 a 400 agujeros), como

la que se utiliza por lo general en la hilatura pof fu-
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- sibn del tereftalato de polietileno, con un didmetro de

127 a 1,270 micrdémetros (v.gr.: de 254 a 762 micrbmetros),
puede emplearse en el procedimiento. Por lo general, se
forman hilos de 20 a 400 filamentos continuos. El poli-
éster hilable por fusidén se suministra al orificio de ex-
trusidn a uPa temperatura superior a su punto de fusién,
e inferior a la temperstura a la cual el polimero se de-
grada en férma considerable., '

Un poliéster fundido que consta, de pre
ferencia, de tereftalato de polietileno, se encuentra a
una temperatura de-270 a 3259C y, mis preferlblemﬂnre, a
una temperatura de 280 a 3202C., cuando se extruye a tra-
vés de la tobera.

' Después de la extrusidén a través del
orificiovconfigurado, el material: filamentario de polids
ter fundido que resulta paesa, en el sentido de su longi-
tud, por una zona de golidificacibn que tiene un extremo
de entrada y un extremo de'salida, y en la cusl, el ma-
terial filamentario fundido se enfria uniformemente y se
transforma en un material filamentario sélido. El enfria
miento qﬁe se emplea es uniforme en el sentido de que no
se considera un enfriamiento dlferenclal o asimétrico.

La naturaleza exacta de ia zona de s011d1¢1ca01on Nno re-~
presenta un factor_critlco para la operacién del procedi-
mieﬁto, siempre que se efectie un enfriamiento material-
megte uniforme. En una modalidad preferida del procedi-
niento, la zona de sqiidificacién es una atmbésfera gaseo=
sa ‘que se encuentra a la teﬁperatura requerida. Dicha

atmbésfera gasecsa de la zona de solidificacibén puede es-

tar a una temperatura menor de 8C2C. Dentro de la zona
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- de solidificacibén, el material fundido pasa del estado
de fusién a una consistencia semisbélida, y de ésta a una
consistencia sdlida. ﬁientras'se.encuentra en la zona de
solidificacién, el material experimenta una orientacién
considerable mientras estd presente como un semisdlido,
como se describifé_posteriormente. La atmé;fera gaseosa
presente dentro de la zona de solidifiqaci&n circula de
preferencia de modo de producir una termotransferencia
nds eficiente. Segin una modalidad preferida del procedi-
miepto, la atmbésfera gaseosa de la zona de solidificacién
se dispone a una temperatura de 10 a 602C (v.gr.: de 10
a 509C) y, més prefefiblemente, de 102 a 402C. (v.zgr.: a
la teﬁperatura ambiente, 0 a 252C.). La composicién qui-
mica de la atmbésfera gaséosa no constituye un factor cri-
ticolpara el funcionamiento del procedimiento, siempre
que la atmdésfera gaseosa no reaccione indebidamente con
- el material filamentario polimérico. En una modalidad del
procedimiento, que se prefiere en parficuiar, la atmbésfe-
ra gaseosa de la zona de solidificacién consiste en airs.
Otras atmbésferas gaseosas representativas, que pueden se-
leccionarse para utilizarse en la zona de solidificacién,
incluyen gaseé inertes como el helio, el argdn, el nitré-
geno, ete.
) Como se indica previamente, la atmdsfe-
ra gaseosa de la zona de solidifi&acién choca sobre el
material de poliéster extruido, de manera de producir un
enfriamiento uniforme, sin que aparezca a través del pro=-
" ducto ﬁna orientacidén heterogénea o desproporcionada ra-
dial considerable. La uniformidad del enfriamiento puede

denmostrarse sl se examina el material filamentario resul-

b o o o v cmem
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— tante en cuanto a su capacidad para no mostrar una ten-
dencia significative a sufrir uns .auto-ondulacidn después
de la aplicacién del calor. Por ejemplo, un hilo sometido

.a un enfriamiento desipgual, en el sentido en el término
se emplea en la presente solicitud, serd auto-ondulable y
experiméntaFé un rizado esponténeo al calentarse a una
temperaturgfsuperior a su. temperatura de transicidn de
vidrio, miéntras se encuentra eﬁ estado libre de contraer
s€. .

‘De preferencia, la zona de solidifica-
cidén se dispone inmediatamente por'debajo del orificio de
extrusién configurado, y el material po;imérico extruido
se presenta mientras estd axialmente suspendido, dursntie
un tiempo de permanencia dé 0,0015 a 0,75 de segundo y,.
de preferencia, durante un tiempo: de permanencia de 0,065
a 0,25 de segundo, Comﬁnmente; la zona de solidificacidn
posee una longitud de 7,62 cm & 6,096 m y, de preferen-
cia, tiene una longitud de 30,48 cm a 2,13 m. Asimismo
¥y de preferencia, la atmésfefé gaseosa se introduce por
el extremo inferior de la zona deVsoLidificacién, y se
retira ailo largo de su lado, descendiendo desde la tobe=~
ra la extensién continusmente mévil-del materiai.polimérg
¢o., Puede utilizarse un énfriamiento central de circula-

" ¢ibn, o.cualquiera otra técnica capaz de ﬁroducir el en-
friémiento que convenga.

En seguida, el material filamentario
sblido es retirsdo de la zona de solidificacidn, mientras
estd a una tensidén considerable, de 0,015 a 0,150 gramos
por denier y, de preferencia, a una tensidn maferial de

0,015 a 0,1 gramo por denier (v.gr.: de 0,015 a 0,06 gra=
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- mo por denier). La ténsién se mide en un punto situado
inmediatamente por debajo del extremo de salida de la zo-
na de solidificacidn. Por ejemplo, la tensibén ﬁuede ne-

. dirse colocando un tensidmetro sobre el material filamen-
tario, a medida que &ste sale de la zona de éplidifica-
cién. Como resulta evidente para los expertos en la téc-
nica,'ia tensibn exacta que se»ejerce sobfg'el material
filamentario es influenciada por el peso molecular del

~ poliéster, por la te@peratura del poliéster fundido al
extruirse, por el tamafio de las abertu?as.de la tobera,
por la proporcién del rendimiento del polimero durante
la extrusién por fusidn, por la temperatﬁra del enfria-
miento, y por la velocidad a la cual el material filamen
tario hilado es retirado de la zona dé solidificacién.
Comﬁnmente, el material filamentario hilado es retirado
de la zona de soiidificacién, nientras estéd bajo la ten-
si6n material indicada, a razéu de 500 a 3000 metros
por minuto (v.gr.: a una velocidad de 1000 a 2000 metros
por minuto). ‘ '

En el procedimiento de hilatura por
fusibén a una tensidn relativamente érande, a que se re-
fiere el presente invento, el material filamentario ex--
truido, intérmedio entre el punto de su 4rea de méxima
dilatacidén en el troquel y el punto en que es retirado
de. la zona de ﬁolidificacién, cominmente muestra una re-
duccién considerable. Por ejemplo, el material filamenta-
rio hilado.puede exhibir una proporcidn de reduccidn de
100:1 a 3000:1 y, mis comGnmente, una prdporcién de re-
duccidn de 500:1 a 2000;1. La expresidén "proporcidn de

reduccién", tal como se emplea previamente, se define co~

1
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~mo la proporcién del 4rea seccional transversal de maxi-

' ma dilatacién en el troguel, con respecto al 4rea seccio-

de rodillos oblicuos. El material filamentario hilado pue

de enrollarse en una diversidad de vueltas alrededor de.

pucden cumplir con la misms funcidn incluyen: boquillas

Hoju nim. 36

nal transversal del materiallfilamentapio al salir de la

zona de solidificacién. Dicho cambio considerable en el ‘
4rea seccional transversal ocurre cési exclusivamente en

la zona de solidificacidén antes de un enfriamiento comple
to. - A

A medida que sale de la zona de solidi-
ficacibdn, el material filamentario hilsdo muestra comin-
mente un denier por filamento de 4 a 80,

El material filamentario hilado es trans
portado en el sentido de su longitud del extremo de sali-
da de la zona de solidificacibn a un’ﬁrimer dispositivo
aislante de la tensién. No hsy aislamiento de la tensién
a 1o largo del material filamentario que se encuentra en
un punto intermedio entre el orificio de extrusidén confi
gurado (o éea, la tobera) y el primer dispositivo aislan
te de la.tensién. El primer dispositivo aislante de la
tensibén puede tener varias formas, como es evidente en

la técnica,, Por ejemplo, puede tener la forma de un par

»

los rodillos oblicuoé, lo cual sirve para aislar la ten-~
si6én sobre ellos, a medida que el mgterial filamentario
se éproxima a los rodillos, contra 1aAtenéién que se

ejerce sobre el material filamentario a medida que sale

de los rodillos. Otros dispositivos representativos que

de aire, pasadores de amortiguacién, varillas de cerami-

ca, etc.
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La tensién relativomente grande de la linsa
de hilaturs sobre el msterial filamentario produce un ma

terial filamentario de birrefrinmencia relativamente al-

ta. Por ejemplo, al entrar en el primer dispositivo ais-

lante de la tensibn, el material filamentario muestra
una birrefﬁ;ngencia de 49 x 10"’3 a +70 x 10—5A(v.g?.: de
9 x 1072 a 440 x‘10‘3) y, de preferencia,?&e 49 x 1072 a
130 x 1072 (v.ge.: 49 x 2072 2 425 x 1072). Para determi-
nar la birrefringencia del matefial filamentario en este
puﬁto del procedimiento, sencillamente puede colectarse
una muestra representativa en el primér dispositivo ais-
lante de la tensidn, y’aﬁalizarse ;onfbrﬁe a los proce-
dimientos convencionales en un sitio fuera de la'linea.
Por ejemplo, la birrefringencia de los filamentos puede
determinarse ufilizando un compensador Berek montado en
un ﬁicroscopio dé luz polarizante, el cual expresé la
diferencia en el indice de refrsccidn paralelo y perpén—
dicular al eje de la fibra., El nivel de birrefringencia
obtepido es directamente proporcionar a la tehsién que
se ejerce sobre el material filomentario, como se exponé
con anterioridad. Los prdcedimiehtos de la técnica ante-
rior para producir materiales filamentarios de poliéster
hilados, destinados finalmente a apiicaciones textiles

o industriales, se han llevado a cabo comfinmente en cone-
diciones de hilatura a una tenéiéﬁ relativamente peque-
fia, y han dado lugar a materiaies filamentarios hilsdos
que tienen una birrefringencia considerablemente menor
(v.gr.: una birrefringencia aproximada de +1 x 102 a
12 x 1079).

* El material filamentario hilado es trang
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- portado constantemente en el sentido de su longitud, des

de el primer dispositivo aislante de la tensién hasta
una primera zona de estirado, en la cual se estira en una
base de continuidad, mientras pasa por la primera zona
de estirado bajo una tensibén longitudinal., Cuando estd
presente en la primera zona de estirédo, el material fi-
lamentario hilado es estirsdo, de preferencia y cuando
menos, al 50 por ciento de su mdxima proporcién de esti-
rado (v.gr.: de 50 a 80 por ciento de la méaxima propor-
cién de estirsdo). La expresibén "mixima proporcidén de eg
tirado", del material filamentario hilado, se deline co-

mo le mixima proporecidn de estirado a la cual puede es-

. tirarse el material filamentario hilado en una base pric

tica y reproducible, sin que se tropiece con su rotura.
Por ejemplo, la proporcidén maxima de estirado del ﬁate-
rial filamentario hilado puede determinarse estirdndolo
en una diversidad de etapas, & temperaturas sucesivamen-
te elevadas, y observando empiricamente el limite supe-
rior.préctico de la prOporci6ﬂ total de Qstirédo-en to-
das las etapas, efectudndose la ﬁrimera etapa de estira-
do de una manera lineal, inmediatamente después de la
hilatura. '

La prdpordién de estirado que se uti-
liza en-la primera zona de estirado varia de i,Ol:l a
5,0}1 ¥, de preferencia, del: O,4:1 a 3,0:1 (v.gr.:»de
1,7:1 a 3,0:1). Dichas propbrciones de estirado se basan
en las velocidades supérficiales de los rodillos, inme-
diatamente antes y después de la zona de estirado. De mo
do comln, aunque no necesariamente, las proporciones ﬁg

nores de estirado, dentro de esta escela, se emplean Jun
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- to con filementos hilados que tienen los mayores niveles

de birrefringencia especificados, y las proporciones ma-

yores de estirado se emplean con los menores niveles de
birrefringencia especificados. El aparéto que se utili-
za para llevar 8 cabo el grado necesario de estirsdo, en
la primera zona de estirado, puede variar ampliamente.
Por ejemplo, la primera etapa de estiradofpuede efectuar~
se, de manera conveniente, haciendo pasar el material fi=-
lamentario, en el sentido de su lonsitud, a través de un
chorro de vapor mientras estéd bajo una tensién longitudi-
nal. Asimismo, puede emplearse otro equibo de estirado |
que se utilice con poliésteres en la técnica anterior. Al

consumarse la primera etapa de estirado del presente pro-

cedimiento, el material filamentario muestra, por lo gene

ral, una tenacidad aproximads de 3 a 5 gramos por denier,
medida a 259C. |

Se ha descubierto, de acuerdo con nues
tras investigaciones experimentales, que es esencial que
la primera etapa de estirado del presente procedimiento
se lleve a cabo en una base continua,'inmediatamente des
pués de la hilatura y de la solidificacién, si se trata
de obtener finalmente un producto filamentario que posea
las donvenientes propiedades fisicas y de estructurs in-

terna. Por ejemplo, si el material filamentario se colec-

“ta en el extremo de salida de la zona dé’solidificacién,

se almacena durante 24 horas en condiciones ambiente y
luego se somete a un estirado, se ha observado que las

caracteristicas del estirado deben modificarse (o sea,

que se reduce la proporcidn de estirado méxima obtenible),

¥y se ha descubiepto que es imposible estirarlo paré lo-
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— grar las convsnientes propiedades de traccidn.

,Déspués de la primera etapa de estira-
do, el material filamentario es tratado térmicamente, mien)
tras estd bajo una tensibén longitudinal, a una temperatu-
ra superior a la de la primera zona de estirado. El tra-
tamiento térmico puede llevarse a cabo de una manera li-
neal continua, inmediatemente después de pasar desde la
primera zona de estirado; o bien, el material filamenta-
rio puede colectarse después de pasar por la primera zo-~
na de estirado y, por Gltimo, someterse al.traﬁamiento
térmico en un tiempo posterior. De preferencia, el tra-
tamiento térmico se efectia en una diversidad de etapas,

a temperaturas sucesivamente elevadas; Por ejemplo ¥ de
manera conveniente, el tratamiento térmico puede llevar-
se a cabo en dos, tres, cuatro o més etapas. la-naturas-
leza de los medios de transferencia térmica gque se uti-
licen durante el tratamiento térmico puede variar amplia- |
mente. Por ejemplo, el medio de transferencia térmica
puede consistir en un gas calentado, 0 en una superficie
de conta¢to,calentada, por ejemplo, una o mis zapatas
calienteé o0 rodillos calientes. De preferéncia, la ten-
sidn longitudinal que se utiliza es suficiente para evi-
tar la contraccidn duranfe cada etapa del tratamiento -
térmico-en cuestidn; no obstaﬁte, no cada etapa necesita
ser una etapa de estirado, lievéndose a8 ¢cabo una o més
de las etapas por una duracidn esencialmente constante.
Durante el tratamiento térmico, el material filamenta-
rio se estira para obtener, cuando meﬁos, el 85 por cien
to de la proporcidn mixima de estirado (previamente des~

crita) y, de preferencia y cuando menos, el 90 por cien-
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| to de la proporcidn mixima de estirado.

El tratamiento térmico imparte al ma-
terial fllamentarlo una tenacidsd minima de 7, 5 gramos
por denier, medida a 25°C. y, de preferencla, una tena-
cidad minima de 8 gramov por denier. Las propiedades de
traceidn menc1onadas en la presente pueden determinarse
utilizando un probador de la traccibén Instron (Modelo
™), que utiliza un mané@etro de 8,46 cm, y un grado de
deformacibén de 60 por ciento por minuto, de acuerdo con
el método D2256 de la ASTM. Antes de ;a prueba, las fi-~
bras s2 acondicionan durante 48 horas a 21,1eC., y al
65 por ciento de humedad relativa, cqnfofme al método
D1776 de la ASTM, .

Es eséncial que la parte final del tra
tamiento térmico se lleve a cabo a una temperatup? comw~
preﬁdida entre 9690. menos que ia teﬁperatura mixima de
fusién, del material filamentario, registrada en el calo
rimetro explorador del diferencial, y una temperatura in
ferior a aquella a la cual ocurre la coalescencia de los
filamentos adyacentes., Seglin una modslidad preferida del
procedimiento, la parte final del tratamiento térmico
se efectlia a’una temperatura comprendida entre 602C. me-
nos que la temperatura méxima'de fusiéﬁ, registrada en
el calorimetro explorador del diferencia, y una temperaﬁg
ra inferior a aquella a la cual ocurre la coalescencia
de filamentos adyacentes. Tratéﬁdose de un material fi=
lamentario de poliéster que consista totalmente en te-
reftalato de polietileno, la temperatura méxima de fu~
sibén, del material filamentario, registrada en el calo-

rimetro explorador del difersncial, se observa cominmen-
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~ te en 260°C,, aproximadamente. La parte final del trata-

miento térmico se desarrolla a una temperatura de 2202

a 2502C., sin que aparezca la coalescencia de los fila=-
mentos,

51 ge estima conveniénte, puede llevor-
se a cabo una etapa opcional de contraccibn, en la cual,
el material filamentario que resulta del tratsmiento tér-
miéo previamente descrito, se contrae ligeramente y, por
tonto, se alteran ligeramente sus propiedades. Por ejem-
plo, puede dejarse que el material filamentario resultan
te se contraiga en la proporcién de 1 a 10 por ciento
(de preferencia, de 2 a 6 por ciento) calentando a una
temperatura superior a la de la parte final del tratamien
to térmico, mientras se coloca entre rodillos mdviles que
poseén tal proporcidn de velocidades superficiales que
permita la contraccidén conveniente. Dicha etapa opcional
de contraccién tiende a reducir més las caracteristicas
de contraccidn residual y a aumentar el alargamiento del
producto final. '

El hilo multifilamentario que se obtie-
ne por el'procedimiento del presente invento posee comin
mente un denier por filamgnto de 1 a 20 (vegr.: de 3 a
15), ¥ por lo general coﬁsta de 6 a 600 filamentos conti-
nuos (v.gr.: de 20 a 400 filamentos continuos). El denier
por filamento y el nGmero de filaﬁentos continuos presen-
tes en el hilo puede vsriar ampliamente si se ajustan los
pardmetros del procedimiento, como serd evidente para los
expe#tos en la técnicé.

En partiéulér, el producto filamentario

es adecuado para usarse en aplicaciones industriales,en
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— las cuales, dentro de la técnica anterior, se han utili-

zado fibras de poliéster de gran resistencia. La novedo-
sa estructura interna (gue'se describird en 1o'sucesivo)
del material filamentario, seglin se ha descubierto, es
inusitadamente estable v hace que 135 fibras se conside-
ren como a%ecuadas en particulsr para usarse en medios
en los que;se encuentran temperaturas ele%adas (vegr.:
i

de 80 a 18090.). Bl material filamentario no sélo experi
menta un grado relativamente pequefio de contraccidn en
un producto de gran resistencia, sinoxque muestra un gra
do ingblitamente bajo de hiestéresis, o pérdida de fun-~
cionamiento, durante su uso en medios en los cuales se
estira y relaja en forma repetida.

El producto consistente en el hilo de
filamentos mﬁltiplés no se ondula automdticamente y no

i
exhibe ninguna tendencia considerable a auto-ondularse

después de que se le aplica calor. De manera convenien-

te, el hilo puede probarse en cuanto a la propensidn a
auto-ondularse, calentdndolo medisnte un horno de aire
caliente, a una témperatura superior a su temperatura de
transicién de vidrio, v.gr.: a 1002C., mientras se en-
cuentra en libertad de contraerse. Un hilo autoondulable

adopta de modo espontdneo una configuracidén casual no 1i

" neal, en tanto'que un hilo que -no se auto-ondula tiende

a conservar su configuracidén lineal original, aunque po-
siblemente sufra cierta contraccidn.
La estructura interna inusitadamente

estable del material filamentario se evidencia por la si

guiente combinacidn novedosa de caracteristicas:

a) un velor de birrefringencia de +0,16(
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Debe coﬁ%ultarse la fiéura 5, que ilusg~
tra una presentacidén tridimensional que traze la birre-
fringencia, el valof del indice de estabilidad y el valor
del indice de traccién de un hilo de poliéster mejorado

gue puede formarse mediante el procedimiento del presen-

te invento.

na inusitadsmente estable del material filamentario se

_por minuto, en Jjulios, en un tramo de

En otros términos, la estructura inter-

fHoja nGm. 21.}.

a 40,189,

un valor de indice de estabilidad de
6 a 45, que se obtiene tomando el va-
lor reciproco del producto que resul-
ta de la multiplicacidn de la contrag :
cibén a 175C, en sire, medida en por-
centaje de veces de pérdida del funcig
namiento a 1502C., entre un ciclo de
tensibén de 0,6 gramo por denier y 0,05
gramo por denier, que se mide a un grg

do de deformacidén constante de 1,27 cJ

25,40 cm de hilo, normalizado al de
un hilo multifilamentario de un de-
nier total de,l1000 y

un valor de indice de traccién mayor
de 825 (v.gr.:'de 830 a 2500, o de
830 a 1500), medido a 258C., y que

se obtiene multiplicado la teﬁacidad,
expresada én gramos, bor veces de de-
nier del médulo inicial, que se ex~

presan en gramos por denier,
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evidencia por la siguientec combinacién novedosa de carag

teristicas:

la técnica, la birrefringencia del producto se mide en fi

a)

b)

)

d)

=

£)

- 10. gramos por denier) y, de prefe-

&)

Como es evidente para los expertos en

lioja ném. 25

una cristalinidad de 45.a'55 por
ciento;

una funcién de orientacién cristali-
na de 0,97, cuando menos; | ‘
una funcién de 6rienfécién amorfa de
0,37 a 0,603 '
unaycontraccién menor del 8,5 por
ciento, 8l gire y a‘17590.;

un médulo inicial minimo de 110 gra-
mos'por denier, a 252C. (v.gr.: de
110 a 150 gramos por denier);

una tenacidad minim# de 7,5'gramos

por denier a 252C, (v.gr.: de.?7,5 a

rencia y cuando menos, de 8 gramos
por denisr a 259C., ¥ ’

una pérdida de funcionamiento de
0,00045192 a 0,0022596 julios, entre
un cinco de tensién de 0,6 gramo por
denier y 0,05 gramo por denier, a
lsogg.,’medida a un grado de defor-
macidén constante de 1,27 cm per minu-
to, sobre un tramo de 25,40 cm de hi
1o normalizado al de un hilo multifi
lamentario de un denier total de - -

1000,
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cia puede expresarse

L An

en la cual:

ASnf

- lamentos individuales representativos del hilo multifila-
mentario, y es funcién de la poreién cristalina del fi-
lamiento y de la porcién amorfa del filamento. Véase, por
ejemplo, el afticulo de Robert J. Samuels publicado en
J. Polymer Science, Al, 10, 781 (172). La birrefringen-

por la siguiente ecuacién:

i

" talato de polietileno)

it

Lé birrefringencia del producto puede
determinarse empleando un'compensador Befek montado en
un microscopio de }uz polarizante, ¥y expreéa la diferen-
‘cia en el iﬁdice de refraccidén paralelo y perpendicular
al'eje de la fibra. Lé fraccibén cristalina, X, puede de-
terminarse por medio de medidas convencionales de la den

sidad. La funcién de orientacidn cristalina, f,s puede

Hojn niim. 26

X S e A
£ on i (l-x{)fa/.\na +Ang (1)

birrefringencia

fraceibn cristalina

funcién de la orientacidn crista-
lina |

birrefringencia intrinseca del
cristal (0,220 para el tereftalato
de polietileno)

funcidén de orientacidén emorfa

birrefringencia inirinseca de la

o

funcién amorfa (0,275 para el teref

birrefrigencia de la forma (los va
lores son lo bastante pequefios pa-
ra no hacer caso de ellos en este

sistema.
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—calcularse del dngulo de orientaciédn promedio, &, deter-

minado por la difraccidén de los rayos X de éngulo amplio,

Pueden analizarse fotografias del curso de la difraccién

“en cuanto a la anchura angular promedio de los arcos de

"difraccibén (010) ¥y (100),‘para obtener el 4ngulo de orien.

tacién promedio, ©., La funcién de orlentaclén eristalina,

fc, puede calcularse a partir de la smgulente ecuacidn:
='1/2(5COS 6 ~ 1) _ (2)

Tan pronto como se conocen An, Xy Lo
puede calcularse r, de la ecuacidn (l).aﬁpc y 4n, son
propiedades intrinsecas de una estructurs quimica determi
nada, y cambian un poco a medida que se modlflca la cons-—
titueién quimica de la molécula (o sea, por la copolime-
riza¢i6n, etc.).
o El valor de birrefringencia, de 40,160
a 40,189 (v.gr.: 40,160 a +0,185), que mostré el producto

del presente procedimiento, tiende a ser menor que el de

. los filamentos de tereftalato de polietileno de las cuer-

das comerciales de ilantas, que se forman mediante un

procedimiento de hilgtura a una tensibn relativamente pe-
queila, seguido por un estiramiento considerable por fuera
de la cblumna de hilatura: Por ejemplo, los filamentos de
las cuerdas comerciales para llantas, basadas en terefta;

lato de polietileno, muestran cominmente un valor de bi-

- rrefringencia de 40,190 a 40,205, Adi¢ionalmente, como se

informe en la patente estadunidense Ho.'3.946.100, comin-
mente cedida, el producto del procedimiento que implica
el uso de una zona de acondlclonamlento inmedistamente in

ferior-a la zona de enfrlamlento, en ausencia de un ais-
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— lamiento de la tensidén, exhibe un valor de birrefringen~

fieren a la birrefringenciaz, a la cristalinidad, a la

funcién de orientacidén cristalina y a la funcidén de orien
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cia considerablemente inferior al de los filsmentos que
se forman por el presente procedimiento. Por ejemplo, los
filamentos de tereftalato de polietileno que se obtienen
por el procedimiento de la patente estadunidense Mo,
3,946,100 mpestran un valor de birrefringencia aproximado
de 40,100 a +0,140. '
| En virtud de que log valores de cristali
nidad y de funcidn de orientacidén cristalina (fc) del
producto tienden a ser esencialmente igusles a los de

las cuerdas comerciasles para llanta bssadas en terefta-
lato de polietileno, es evidente que el producto del pro-
cedimiento consiste en un material fibroso cristalizado

y material y totalmente estirado. Empero, el valor de lé
funcidn de orientacibn amorfa (fa} del producto (v.gr.:
de 0,37 a 0,60) es menor que el que muestran 1os'hi;os.
comerciales para cuerdas de llanta que se basén en teref-
talato de polietileno y que tienen-propiedades de trac-
cibn equivalentes (o sea, médulos de tenacidad e inicia-
les). Por ejemplo, valores de orientacidén amorfa de 0,64
cuando menos (v.gr.:‘de 0,8) se encuentran en los hilos cg
merciales para cuerdss de llantas.

Los pardmetros para caracterizar el

producto, que se mencionan en la presente y que no se re
. ' )

tacidén amorfs, pueden determinarse en forma conveniente
probando los hilos multifilamentarios rasultantes que
consten de filamentos esencialmente paralos. Todo el hi-

lo multifilamentario puede probarse o, alternativamente,
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" ‘el hilo durante la pruebar no son torcidos.’
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dividirse en un haz multifilamentaric representativo de
un menor nimero de filamentos, el cual se prueba para in-

dicar las propiedades correspondientes de todo el haz,

el haz multifilamentario de hilo, sujeto a 1a.brueba,

puede ser de alrededor de 20. Los filamenéos presentes en

Los valores de tenacidad sumamente sa=-
tisfactorios (es decir, cuando menos de 7,5 gramos por de
nier) y los valores de mddulo inicisl (o sea, cuando me-
nos de 110 gramos por denier), del produéto del presente
procedimiento, se comparan favorablemente con estos paréa-
metroé particulares que exhiben los hilos comerciales de
tereftalato de polietileno para cuerdas.de llantas, ¥y
pueden determina;se de acuerdo con el método D2256 de la
ASTM, como se indica previaméﬁte. .

El producto multifilamentario de gran
resiétenoia, del presente procedimientd, posee una morfo
logia interna que manifiesta una propensidén inusitadamen

te pequefia a la contraccibén, menor del 8,5 por ciento y,

de al aire, a 1759C. Por ejemplo, los filamentos de hilos
cormerciales de tereftalato de polietileno para cuerdas
dé llantas se contraen cominmente de un 12 a uh 15 por
ciento, cuaﬁdo se prueba al aire, a 1752C .. Estos valo-
res de contraccibén pueden determinarse utilizando un Ang
lizador Termomecdnico DuPont (lModelo 941), que funciona
& una carga aplicada de cefo,'y a 1090./minuto, como ré-

gimen de calentamiento, manteniéndose constante, a'l,27
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- - -

— cm, la extensidn del mandémetro. Dicha estabilidad dimen=—

sional mejorada reviste particular importancia si el pro
ducto sirve como refuerzo fibroso en una llanta radial.
Ia estructura interna inusitadamente es-
table del producto del presente invéhtb se manifiesta,
ademis, en sus caracteristicqs de pequefla pérdida de fun
cionamienté o de pequefia histéresis (o sea, en carocte-
risticas de poca produccidédn de calor), ademds de su pro-
pensién relativamente pequefia a la contraccidén, en cuan-
to a un material fibroso de gran resistencia. El’produc~
to del presente invento muestra una pérdida de funciona-
miento de 0,00045192 a 0,0022596 julios, cuando recorre
un ciclo comprendido entre una tensidn de 0,6 gramo por
denier y 0,05 gramo por denier, a 1502C., medida a un
grado de deformacidn constante de 1,27 cm por minuto,
sobre un tramo de 25,40 c¢m de hilo-normglizédo al de un
hilo multifilamentario de un denier total de 1000, como
se describiréd posteriormente., Por el contrario, dichas
caracteristicas de pérdida de funcionamiento del hilo cg
mercial de tereftalato de polieti}eno para cuerdas de
llantss (que se hilé inicialmente en condiciones de ten~-
sibn relativamente pequeila, de alrededor de 0,002 gramo
por denier, para formar';n hilo hilasdo qﬁe tiene una bi-

3

rrefringencia de +1 a 42 x 10” ¥y que, subsecuenteménte,
se ﬁilé para generar las convenientes propiedades de
traccibén) muestra de 0,00508416 a 0,011298 juiios, en
las mismas condiciones. Las caracteristicas de pérdida
de-ﬁuncionamiento, que se citan en la presente, pueden
establecerse seglin el procedimiento experimental a baja

velocidad que se describe en la publicacibén "A Technique
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I for Evaluating the Hysteresis Properties of Tire Cords"

("Técnica Para Evaluwar las Propiedades de Histéresis de

las Cuerdas de Llantas", de Edward J. Power, qﬁe aparece

en Rubber Chem. and Tenhnol., 47, No., 5, de diciembre de
1974, péginas 1053-1065 y que, adicionalmente, se descri-
bird con detalle en lo-sucesivo,_

' A medida que giran las lantss de plie=-
gués sesgados, las cuerdqé que sirven como refuerzo fibro
S0 se cargan ciclicamente (véase el articulo de R, G. Pa-

tterson publicado en Rubber Chem. Technol., 42, 1969, pad

gina 812). De manera caracteristica, se trabaja més para
cargar (estirar) un material que lo que sé recupera du-
rante la descarga (relajacidén). Y la_pérdida del funcio-
namiento, o histéresis, se disipa como calor que eleva
la temperatura del material ciclicamente deformado. (T.
Alfrey, "Mechaniéal Behavior of High Polymefs" ("Conduc~-
ta Mecénica de los Polimeros Supcriores"), de Interscien
ce Publishers, Inc., Nueva York, 1948, pédgina 200; J. D.
Ferry, uViscoelastic Properties of Polymers" (Propieda-
des Viscoeldsticas de lés Polimeros"), publicado por John
Wiley and Sons, Inc., Nue#g York, 1970, pégina 607; E.H.
Andrews en el trabajo "Testing of PolymersJ ("Pruébas de

Polimeros"), publicado por Y. E. Brown, Ed., Interscien~

ce Publisherg, New York, 1969, péginas 248-252).

Como se describe en el aludido articu-
lo de Edward J. Powers, la prueba de pérdida de funciona
miento, que da lugsr a los valores de pérdida de funciona
mientd identificados, se efectla dindmicamente y simula
un ciclo de tensidn con que se fropieza en una llanta de

hule para vehiculo; durante su usgo, en donde las fibpas
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~de poliéster sirven como un refuerze fibroso. El método

de ciclizacibn se selecciond basindose en los resultados

publicados por Patterson (Rubber Chem. Tecnol., 42, 1969,

phgina 812); segin dicho método, se reportd que las car-
gas maximas se impusieron a las cuerdss mediante la pre-
sién de aire para las llantas, y se informd que la des-

carga ocurrid en cuerdas que siguieron la huella de una

[ llanta. Para establecer comparaciones experimentales a

baja velocidad de los hilos, una tensidn mixima de 0,6
aramo por denier y una tensién minima de 0,05 gramo por
denier se 'seleccionaron dentro de la regibén de los valo-
res encontrados en las llantas. Se selecciond una tenmpe-
ratura de prueba de 150¢C, la cual representa una tempe-
ratura de funcionamiento intenso de la llanta, pero re-
presentativa de la conducta de pérdida de funcionamiento
a temperatura elevada de las cuerdas de la llanté. Se
probaron, consecuentemente, tramos idénticos de hilo (de
25,40 cm), y los datos de pérdida de funcionamiento se
normaligzaron a los de un hilo de 1000 denier total, En
virtud de que el denier es una medida de masa por unidad
de longifﬁd, el producto de la longitud y el denier esta-
blece una masa especificaide matefiai que cohstituye un
factor de normalizacién aaecuado péra datos de compara=-
¢ibn, A _
En términos gemerales, el procedimiento

experimental a baja velocidad que se empled permite con-

trolar las cargas mixima y minima y medir el funcionamien

to. Una gréfica registra la carga (o sea, la fuerza o ten
sibén sobre el hilo) versus el tiempo, sincronizéndose la

velocidad de le grifica con la velocidad de crucero del
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— probador de la traccién utilizado para llevar a cabo la
'prueba.~En cbnsecuencia,'el tiempo puede convertirse en el
desplazamiento del hilo sujeto a la prueba. Si-se_mide él
area situadg debajo de la curva de desplazamiento de la
fuerza, de la gréfica.brobadora de la traccién; resulta
la accibén efectuada sobre el hilo para producir la defor
macidn. Para obtener la pérdida de funcioﬁ;miento, el
frea situada bajo la curia de descarga (relajacidn) se
resta del drea que ests bajo la curva de carga (estira-
miento)..si la cuiva de descarga gira'gn-lSOQ alrededor
de una linea trazada verticalmente desde la inte:cepta-
cién de las curvas de carga y descarga, fésulta un cir-
cuito csracteristico de histéresis. La pérdida de funcio
namiento es el desplazamiento de fuerza integral dentro
del circuito de la histéresis. Estos circuitos se general
diréctamente si ia direccidn de la grafica pfobadora de
la traccién se invierte sincrénicamente con las direccio~
nes de carga y descarga de la cruceta del probador de la
traccidén, lo cual, sin embargo, no es conveniente en la
préctica, y el 4drea comprendida dentro del circuito de
histéresis puede determinarse aritméticamente.

Como se indica previamente, las compa-
raciones de los resultados del procedimiento de pérdida
de funcionamiento a baja velocidad indican que los hilos
de mGltiples filamentos de tereftaiato de polietileno,
quimicamente-idénticos, que se forman pof %ipos diferen-
tes de tratahiento, muestran una conducta de pérdida de
funcionamiento considerablemente distinta. Dichos resul-
tados experimentales diferentes pueden atribuirse a las

considerables variaciones que se registran en la morfolo-
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i gia'interna de dichos hilos. En virtud de que la pérdi-

da de funcionamiento se convierte en calor, la prueba
depara.una'medida de la caracteristica productora de ca-
lor, que tendrdn hiles o cuerdas comparables durante de-
formaciones semejantes a las que se encuentran en uha'
llanta cargada que rueda. Si la morfologia de una cuer-
da o hilo determinado es de tal naturaleza que produzca
menos calor por cicld, V.gl.: en una revolucidn de la
llanta, su proporcidn de generacidén de calor serd menor
a mayores frecuehcias de formacidn, o sea, a mayores ve=-

locidades de la llanta, y su temperatura resultante se-

‘rd inferior a la de un hilo o cuerds que produzca mds ca-

lor por ciclo.

Las figuras 3 y 4 ilustran circuitos
de hispéresis representativos (es,decif, pérdida de fun-
clonamiento para tramos de 25,40 cm de ﬁiloé de ferefta-
lato de polietileno de 1000 denier, para cuerdas de llan
tés, los cuales tienen una gran densidad y se forman por
diferentes técnicas de tratamiento que dan lugar a pro-
ductos de distintas estructuras internas. La figura 3 es
representativa de 1a.curva de histéres correspondiente
a un hilo convencional de tereftalato de polietileno pa-
ra cuerda de.llanta, 3 eiﬁmaterial filamentabio se hila
inicialﬁente en condioioneé de tensién relativamente pe-
quefia, de alrededor de 0,002 gramo por denier, ﬁéra for-
mar un hilo hilado que tiene una birrefringencia de 41 a
42 x 10"3, ¥ que es subsecuentemente estirado para formar
las. propiedades de traccién convenientes., La figﬁra 4
ilustfa un circuito de hisféresis representativo de un

hilo de tereftalato de polietileno para cuerdas de llan-
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— tas, que consta de fibras formadas de acuerdo con el pre-

En seguida, se ofrece una descripcién
detalla&a del procedimiento de prueba,‘a baja velocidad,
para determinar elhvalor de pérdida de funcionamiento de
un hilo multifilamentario determinado, empleando un pro-
bador ‘de traccibén Instron, Modelo TTﬁ, pro;isto de horno,

celda de carga y gréfica..

Calentar el hormo a 150°C.
Determingr el denir del hilo que va

probarse.

Calibrar el equipo.

Instalar la carga de escala completa
(CEC) de msnera de imponer sobre el
hilo una tensidén de 1 gramo por de-
nier, a escala completa. Fijar la
veloéidad de la cruceta a razén de
1,27 cm por minuto.

Colocar la muestra.

Estando el equipo a ia temperatura
experimental, el hilo se sujeta en

la mordaza superior, y se sostiene

‘a una tensidén de 0,01 gramo por de-

nier (g/d) a medida que se sujeta la
mordaza inferior. Debe tenerse el
cuidado de poner el hilo con ropi-
dez, evitando una contraccién exce-
siva de la muestra. La longitud del
caliﬁre del hilo que va a probarse

debe ser de 25,40 centimetros.




10

15

20

25

.50

Hoja nam. 56

E. Desarrollar la prueba.

1.

2

S

b4,

D

6.

7

8.

Poner a funcionar la gréfica.
Poner la cruceta hacla sbajo.

A la carga que produce una ten-
sién de 0,6 g/d, invertir la cru-
cetas

A la carga qﬁe produce uvna ten—
sidén de 0,5 g/d, invertir la cru
ceta.

Bfectuar un ciclo de cuatro veces
entre 0,6 y 0,5 gramo por denier.
En el siguiente movimiento de la
cruceta hacia arribs, invertir el
movimiento de la cruceta a 0,4
g/d. :

Ciclar entre 0,6 g/d y O,4 g/d
durante cuatro ciclos.

En el siguiente movimiento de la
cruceta hacia arriba, invertir el
movimiento de la cruceta a 0,3
g/d.

Continuar de este modo, ciclando
éhtre 0,6 g/d y 0,3 g/d durante
cuatro ciclos; en seguida, entre

0,6 g/d y 0,2 g/d, durante cuatro

ciclos; luego, entre 0,6 g/d y 0,1

g/d durante cuatro ciclos y, por
fltimo, entre 0,6 g/d y 0,05 g/d

durante cuatro ciclos.

T, Coleccibn de los Datos.
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Para una pérdida de funcionamiento
por ciclo, por un tramo de 25,40
centimetros de hilo, normalizada a
la de un hilo de un denier total
de'lOOO, puede aplicarse la férmu-
la diguiénte, Debengufiiizarse 56~
lo los datos que resultan del cua-
trg ciclo, del ciclo de corga de
0,6 g/d a 0,05 g/d, al determinar
la pérdida.de funcionamiento que

se menciona en la presente,

CEC x VC 1¢00
Ac oo X
At denier del hi-
lo

W

]

W

"

funcionamiento (Jjulios/ciclo/

denier de 1000-25,40 centime-

tros)

A, = el drea bajo la curve (en car
ga o descarga)

CEC= carga a escala completa (kgs.)

VC = velocidad de la cruceta (cms/

i

ninuto)

4rea generada por la pluma,

-
i

a una carga de escala comple-

ta, durante un minuto -

)

0

Wy = accibén sobre la muestra de
carga

WO = funcionamiento recuperado du-

rante el relajamiento.
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Las 4aress AT Ay pueden determinarse
por cualquier mdtodo, como la cuenta de cuadrados peque-
fios, o utilizando un planimetro polar. _

' También es posible hacer una copia de
la curva, cortas 1as>curvas,y pesar el papel. Sin embar-
go, debe tenerse el cuidado de dejar que el papel alean-
ce un contenido equilibrado y reproducible de humedad.
lediante este método la férmula previa para determinar el

funcionamiento se convierte en:

thc x CEC x VC x 1000
W

i

th ; denier del hilo

W = funcionamiento (julios/ciclo/de-
nier de 1000-25,40 centimetros)
Wt., = peso de la curva cortada (en gra
mos) ‘
~ CEC = carga de esqala'compieta (kgs)
VC = velocidad de la cruceta (cm/mi~
nuto) ’
Wtp = peso del &rea de papel genefada
por la carga de escala completa
;ﬁurante un minuto (v.gr.: en gra|
’ mos). ‘
“La féfmula‘anterior para la pérdids de
funcionamiento es la misma.
' Debe observarse que la prueba puede autp
matizarse y la coleccién de los datos facilitarse inter-
poniéndo un integrador diéital en el probador de la trac-

¢ibén Instron, como se describe en el mencionado articulo
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Hay un desacuerdo en la bibliografia en

cuanto al porcentaje o, mejor dicho, a los porcentajes reg

cuerdas, el hule, la friccién del camino, etc. Al respec-

to, véase el trabajo de F., S. Conant, publicado en Rubber

Chem. Tecnol,, 4%, 1971, phgina 297; el de P, Kainrsld y
G. Kaufmann, en Rubber Chem. Tecnol., 45, 1972, pigina 1;

el de N. M, Trivisonno, en "Thermal Analysis of a Rolling
Pire", Documento 7004 4 de la SAE, 1970; el de P. R. Wi
llett, en Rubber Chem, Tecnol.,'ﬂé, 1973, pagina 4253 el

de J. M. Collins, W, L. Jackson y P. S, Oﬁbridge, en Ru-

la llanta, Es evidente que puede haber un rendimiento ép-

bber Chem. Tecnol, 38, 1965, pégina 400. Sin embargo,las
cuerdas son el elemento de soporte de la carga en llantas
¥, a 'medida que su temperatura aumenta, surgen varias con
secuencias inconvenientes. Al subir las temperaturas, por
lo general éumenta el calor generado por ciclo por las
cuerdas. Se sabe bien que las proporciones de degradacibn
quimica aumentan al elevarse la temperatura. Asimismo, seé
sabe bien que los mdédulos de las fibras disminuyen al au
mentar las temperaturas de las cuerdas, 1o cual permite .
mayores deformaciones en la llanta para aumentar el calor
generado en el hule. Todos estos factores tienden a aumen
tar aln méds la temperatura de las cuerdas, y si los au~

mentos son bastante grandes, puede resultar la rotura de

timo de las cuerdas, particularmente en aplicaciones cri-
ticas, con cuerdas que tengan una caracteristica minima
de generacién de calor (pérdida de funcionamiento por ci-

clo por cantidad unitaria de cuerda).
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Adicionalmente, se ha descubierto que
el producto fibroso del. presente procedimiento muestra
una resistencia considerablemente mejorada a la fatiga,
cuando se le compéra con las fibras de'tereftalato.de po-
lietileno, de gran resistencia,. que se utilizan comfnmen-
te para formar cuerdas de llantas. Dicha resistencia a la
fatiga permite que el refuerzo fibroso, cuando se incrus-
ta en el huie, soporte mejor la flexidén, la torsibn, el
esfuerzo cortante y'la compresién.'La resistencia superiorn
a la fatiga, del producto del presente invento, puede de~
mostrarse utilizando: 1) el Probador de Fatiga Goodyear
Mallory (D-885-59T de la ASTM) 6 2) el Probador de Fatiga
por Esfuerzo Cortante, Compresidn, Extensidbdn, de Firesto-
ne (SCEF). Por ejemplo, se ha descubierto que, cuando se
utiliza la prueba de Fatiga Goodyear Mailory, gue combi-
na lé compresidén con la generacidn de temperatura inter-

na, el producto del presente invento funciona de 5 a 10

de poliéster para llantas, ¥y qué los tubos de ensayo fun-
cionan a 102C. menos que el control. En la Prusba Fires-

tone de la Fatiga por Esfuerzo Cortante, Compresidn y Ex- [
tensidn, que simula la flexién de la pared lateral, el prg

ducto del presente invento sobrepasé el rendimiento del

llantas en un 400 pér ciento, a una torsidn igual.’

Los ejemplos siguientes se ofrecen como
ilustraciones especificas del procedimiento del presente -
invento, con relacién a lag figuras 1 y 2 de los dibujos.
Empefo, debe entenderse que el invento no se limita a los

detalles especificoé que se asientan en los ejemplos,
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Un tereftalato de polietileno, con una
viscosidad intrinseca (V.I.) de 0,9 decilitros por gramo
se selecciond como material de partida. La viscosidad in-
trinseca se determiné en una solucidn de 0,1 gramo del.
polimero en 100 ml de orto-clorofenol, a 259C.

Como se ilustra en la figura.l, el po=-

limero de tereftalato de polietileno, en forma desmenuza-

zar hacia la tobera 2 con el auxilio de un transportador
de tornillo sin fin #, Un calentador 6 hizo que las parti
culas de tereftalato de polietileno se fundieran para for
mar una fase homogénea, la cual avanzd méé hacia la to-
bera 2 mediante una bomba 8. La tobera 2 tenia una entra-
da cénica normal y un anillo de azujeros de extrusiém, ca
da uno de los cuales tenia un diimetro de 254 micrémetros.
‘El tereftalato de polietileno extruido
resultante 10 pasd directamente de la tobera 2 a la zona
de solidificacién 12, la cual tenfa una longitud de 1,83
metros, y se dispuso en sentido vertical.vConstantemente
se introdujo aire, a 102C,, dentro de la zona de solidi-
ficacidén 12, por el punto 143 dicho aire se suministrd
por el conducto 16 y un ventilador 18. El aire fue reti-
rado constantemente de la zona de solidificacidén 12 a
través de un conducto alargsdo20, dispuesto verticalmen-
te en comunicacidén con la pared de la zona de solidifica-~
cibn 12, de donde fue constantemente retirado mediante
un conducto 22. Al pasar por la zona de solidificacién,
el tereftalato de polietileno.extruido fue enfriado uni-
formemente y se transformé'en un tramo continuo de hilo

de tereftalato de polietileno hilado. El material pblimé-
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- rico se transformé primero de una fusién a una consisten

cia semisélida, y luego de una consistencia semisélida

a una consistencia sblida, durante su paso a través de

1s zona de solidificacién 12. |
~Después de salir por el extreno de sali

da de la zona de solidificacidén 12, el material filamen-

 tario- establecid un contacto ligero con el aplicador de

lubricante 24, y fue transportado constantemente a un
primer dispositivo de aislamiento‘de la tensidn consisten
te en un par de rodillos oblichos 26 y 28, alrededor de
los cusles se enrolld dando cuatro vueltas. Z1 materisl
filsmentario pasé de los ;odillés oblichos, 26 y 28, a
una primera zona de estirado gue constaba de un chorro
de vapor 32, a través del cual se roci tangencialmente
vapor sobre el material filamenta#io mévil, desde un so-
lo orificio. Un vapor a alta pregién, a 1,75 atmbsferas,
se suministrd inicialmente a un supercalentador 24, en
donde se calentd a 2502C,., y luego fue llevado a un cho-
rro de vapor 32. La temperatura del material filamenta-
rio subiéb a glrededor de 852C. al ponerse en contacto con
el vépor ¥y se estird en la primera zona de estirado. Se
cred una tensidén longitudinal suficiente para efectuar
el estiramiento en la priﬁera zona de estirado al regu-
lar la velocidad de un segundo par de rodillos oblichos,
36 y 38, alrededor ﬁe los cuales se enrolld el material
filamentario dahdo cuatro vueltas. En seguida, el mate-
rial filamentario se empacd, como se ve en 40,

' La figura 2 ilustra el dispositivo de
equipb en el cual se lievé'a cabo .un subsscuente trata-

niento térmico. El empaque resultante 40, se desenrolld a




10

15

20

25

Hojn nim. L!,B

— continuacidén y dio cuatro vueltas alrededor de los rodi-

llos oblichos 82 y 84, que sirvieron como dispositivos

aislantes de la tensidn. De los rodillos oblicuos, 82 y
84, el material filamentario pasd en contacto deslizan-~
te con una zapata caliente 86 dé 60,96 cm de largo, la
cual sirvid como una serunda zona de estirado,.y se man-
tuvo bajo una tensién longitudinal ejercidg'por unos
rodillos oblichos, 88 y 99, alrededor de los cuales se
enrollé el material filamentario dando cuatro vueltas.
La zapata caliente 86 se mantuvo a una'temperatura supe-
rior a la experimentada por el material filamentario en
la brimera zona de estirado. Después de sér llevado des-
de los rodillos oblicuos 88 y 90, el material filamenta-
rio pasd en contacto de deslizamiento con una zapata ca-
liente 92, que tenfa una longitud de 60,96 cm, y que sip
vié como zona en:la cual se llevd a czbo la parte final
del tratamiento térmico; Unos rodillos oblichos, 94 y 96
mantuvieron una tensién longitudinal sobre el material
filamentario durante el paso de éste sobre la zapata ca-
liente 92. El materisl filamentario adoptd materialmen-~
te la misma temperatura que las zapatas calientes 86 y
92, durante su contacto deslizante con éstas. La tempe-
raturs mixima de fusidn del material filamentario, regig
trada en el calorimetro explorador del diferencial, fﬁe
de 2602C. en cada Ejemplo, sin que ocurriera ningula coa-

lescencia de los filamentos durante el tratamiento térmi-

"c0 que se ilustra en la figura 2. Mds adelante se especi-

fican otros detalles relativos a los Ejemplos.
BJEMPLO I

La tobera 2 contenia 20 agujeros, y el
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~ tereftalato de polietileno estuvo a una temperatura apro=-

ximada de 3169C. al extruirse. El rendimiento del poliés-
ter a través de la tobera 2 fue de 12 gramos por minutos,
¥y la presién de la paca de hilatura fue de 108,5 atmbésfe-
ras.

La tensidn relativamente grande ejer-
cida sobre el material filamentario en el extremo de sa-
lida de la zona de solidificacién 12, medida en el punto
30, fue de 0,019 gramo por denier. El material filamen~
tario hilado se enrollé alrededor de los rodillos obli-
chos 26 y 28, a razén de 500 metros por minufos, y al
llegar a esa altura del procedimiento mostré una birre-
fringencia relativamente alta, de 49,32 x 102 y un de~
nier total de 216, La proporcién méxima de estirado del

material filamentario hilado, antes de entrar en la pri-

‘mera zona de estirado fue, aproximadamente, de 4,2:1.

En la siguiente Tabla I se sintetizan

unos pardmetros adicionales del procedimiento, asi como

los resultados obtenidos en una diversidad de pruebas efe¢

tuadas conforme al procedimiento del presénte invento,
en las cuales variaron las condiciones: 1) del primer es
tiramiento, 2) del segundo estiramiento y 3) de 1a.par-
te final del.tratamientoétérmico, mediante un ajuste de
las velocidades regpectivas de los rodillos oblichos %6
y %8, 82 y 84, 88 y 90, y 9% y 96, asi como las tempera-
turas de las zapatas calientes 86 y 92.

En la Tabla I, asi como en las demds
Tablas Que_siguen, se utilizaron las siguientes abrevia-
turaé ¥y términos:

PE = proporcibén de estirado, que se
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expresa como: 1, baséndose en la

relacidn de las veloci@ades de las

superficies de los rodillos;

TEN

it

tenacidad del hilo en gramos por

denier, medida a 252C.;

alargamiento del hilo, en porcen-

taje, medido a 259,

it

MI

P.Max.E.

DPF

)
Contraccidn

Pérdida de

Funcionamiento

médulo inicial del hilo en gra=-

mos por denier, medido a 252C.;

=

f

proporcibén maxima de estirado,
que se expreéa como: 1, a la
cual puede estirarse un hilo hi
lado, én una base préct;ca y re
producible, sin rotura;

denier por filamento;

contraccidn longitudinal medida

a 1752C,, al aire, en porcenta=-

Jes

pérdida de funéionamiento a
1502C., al ciclar entre una ten
sibén de 0,6 gramo por denier ¥y
0,05 gramo por denier, medida

a un grédo de deformacién cons
tante de 1,27 cm por minuto, |
en julios, que se mide sobre

un tramo de 25,40 cm de hilo

normalizado al de un hilo de

' miltiples filamentos que tie-
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ne un denier total de 1000, co~

—-—— - -

r’.
* mo se describe en la presente;
Indide de Es
tabilidad = valor reciproco del producto
que resulta de multiplicar las
veces en que ocurre la contrac-
cién por la pérdida de funcio-
_namiento;
Indice de
Traccibn - = el producto que se obtiene mul-
tiplicando la tenacidad por el
mbédulo inicial;
Cristalini-
dad = ¢ristalinidad expresada en por-
‘ centaje
fa = funcidn de orientacién amorfa
fe = funcién de orientacibn crista-
lina.
TABLA T
TRATAMIENTO TERMICO SUBSECUENTE
PRIMER ESTIRAMIENTO SEGUNDO ESTIRAMITNTO
Prug i .
ba .
Ro. PE . TEN A MI PE DT . _TEN A MI
1 2,70 4,45 40,0 95,7 1,36 180 8,02 8,15 129
2 - 2,70 4,45 40,0 95,7 1,36 180 8,02 8,15 129
3 2,70 4,45 40,0 95,7 1,36 200 7,87 8,42 126
5 . 2,70 4,45 40,0 95,7 1,% 200 7,87 8,42 126
5 2,55 4,27 88,6 1,45 190 8,05 7,97 13

- - ~ L
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- | TABLA I (Cont.)
PARTE FINAL DEL TRATA-
KIEHTO TERMICO _
Prueba PR " Estirado a un
No. PE_ DT  TEN A KI TOPAL % de PE Max.
1 1,05 220 8,47 7,64 132 3,86 92
2 1,10 240 7,92 8,15 134 B4 9%
3 0 1,06 20 8,20 8,02 132 3,82 - 91
b 1,10 240 8,77%:7,%6 144 4,04 9
5 1,06 230 8,43 7,67 128 3,89 93
TABLA I  (Cont.)
CARACTERIZACION ADICIONAT DEL PRODUCTO
Birre Pérdida de Indice de
Prueba frin- Contrac~ Funcions- Estabili-
No, DPF  gencia cidn niento dad
1 3,1 40,1866 7,8 - 0,0189 6,8
2 3,1 40,1780 5,5 0,0147 12,4
3 3,1 40,1816 7,2 0,0151 8,6
4 3,0 40,1887 6,0 0,0172 9,7
5 3,1 40,1862 6,4  0,0188 8,3
“PABLA T (Cont.)
Prueba No; Indice de '
Traceidn Cristalinidad fa fe
1 1118 48,4 0,580 0,979
2 1061 48,7 0,522 0,974
3 1082 48,6 0,522 0,970
4 1263 47,7 0,598 0,979
5 1079 48,6 0,577 0,979




10

.15

20

25

Hoja ntim. 14_8

- EJEMPLO II

La tobera 2 contenia 20 agujeros, y el te
reftalato de polietilen6 estaba a una temperaturs de alre~
dedor de 312°C., al extruirse. El rendimiento del poliés~
ter a través de la tobera 2 fue de 12 gramos por minuto,
¥ la presién de la paca de hilatura fue de 133 atmésferas.

La tensidén relativamente grande ejercida
sobre el material filsmentario en el extremo de salida de
la zona de solidificacidén 12, medida en el punto 30, fue
de 0,041 gramo por denier. El material filamentario hila-
do se¢ enrolld alrededor de los rodillos oblichos 26 y 28
a razén de 1000 metros por minutos, y al llegar a ese pun
0 del procedimiento, mostrd una birrefringencia relati-
vamente alta, de 420 x 10"3, y un denier total de 108. La
proporcibén méxima de estirado del material filamentario
hilado, Qntes de entrsr en la primera éopa de estirado,
fue de 3,2:1, aproximadamente.

. ‘ En la Tabla II que éigue se sintetizan
unos parémetros adicionales del procedimiento, asi como
los resultados obtenidos en una diversidad»de pruebas
efectuadas segin el_procedimiento del presente inventé,
en las cuales variaron las condiciones: 1) del primer es-
tiraniento, 2) del segundg estiramiento y 3) de la parte A
final del tratamiento térmico,_mediante un ajuste de las

velocidades respectivas de los rodillos oblicuos 36 y 38,

82y 84, 88y 90, y 94 y 96, asi como las temperaturas
~de las zapatas calientes 86 y 92. '

\\\;\*\‘

.‘*-~Nﬁ‘h;hu‘h“~“~>
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TABLA IX
TRATANIENTO TERMICO SUBSECUENTE

PRIMER ESTIRAMIEKTO SEGUNDO ESTIRAMIENTO

Prueba )

No. PE_ TEN A NI _PE DD TEN A NI
1 2,11 4,20 41,67 76 1,38 180 7,72 8,20 116
2 2,11 4,20 41,67 76 1;38 180 7,72 8,20 116

3 2,11 4,20 41,67 76 1,38 200 8,02 8,28 113

4 2,11 4,20 41,67 %6 1,38 200 8,02 8,28 113
5 2,25 4,56 36,62 8L. 1,5 190 8,01 8,07 120

TABLA IT (Cont.)
PARTE FINAL DEL TRATAMIENTO
TERMICO
-
oo pp pi mEw A I tels  PE Méx,
1 1,06 220 8,47 7,43 1,47 3,09 .97
2 1,06 280 8,54 7,34 151 ° 3,09 97
3 1,06 220 8,46 7,37 146 3,09 97
5 1,06 280 8,25 7,43 148 3,09 97
5 1,06 230 8,35 7,51 145 3,19 100
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. - TABLA IL (Cont.)
CARACTERIZACTION ADICIONAL DEL PRODUCTO

Prueba DPF Birrefrin ' Pérdida de Indice
No. gencia Contraccién Funciona- de Es-
miento tabi.-

lidad

1 2,1 40,1815 5,6 0,0040 1lt,6

2 - 2,1 40,1785 5,0 0,0122 16,4

3 2,2 40,1827 5,8 0,0140 12,%
4 2,2 40,1823 4,8 0,0114 18,3
5 2,2 40,1819 5,4 0,0140 13,2

R U Vo0 0 P S A YR S R ey B e SO PR D R G¥ S R PR R

TABLA II (Cont.)

Prueba

No. Troacsén”  Cristalinided  fa fo
1 1245 45,8 10,0562 0,970
2 1289 46,2 0,536 0,976
3 1235 48,0 0,557 0,976
n 1221 49,4 0,545 0,979
5 i 50,8 0,538 0,976

EJEMPLO ITT

. La tobera 2 contenia 20 agujeros, y el
tereftalato de polietileﬁo estaba a una'temperatura apro-~
ximada de 3162C,., al ser extruido. El fendimiento del po-
liéster a través de la fobera 2 fue de 12 gramog por minu
to'y la presién de la paca de hilatura fue de 105 atmbs- |
feras; . ' ‘

" La tensidn relativamente grande ejercida
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. proporcidén mixima de estirado del material filamentario

| to, 2) del segund6 estiramiento y 3) de la parte final

 Prueba
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la zona de solidificacién 12, medida en el punto 30, fue
de 0,058 gramo por denier. El material filamentsrio hila-
’do se énrollé slrededor de los rodillos oblichos 26 y 28
a razdn de 1150 metros por minutos, y al llegar a ese pun
to del procedimiento mostrd una pirrefringencia relativa-

mente ‘alta, de +30 x 10_5, y un denier total de 9%. Ia

hilado, antes de entrar en la primera zona de estirado
fue de alrededor de 2;6:1.

En la siguiente Tabla Ii se sintetizan
unos parémetros adicionales del procedimiénto, asi como
los resultados obtenidos en una diversidad de pruebas efeg
tuadas sezin el procedimiento del presente invento, en las|

cualeés variaron las condiciones: 1) del primer estiramien

del tratamiento térmico mediante un ajuste de las velo-
cidades respectivas de los rodillos oblicuos 35 y 38, 82
y 84, 8y 9 y 9% y 96, asi como las temperaturas de las
zapatas calientes 86 y 92.

TABLA TIT
TRATAMIENTO TERMICO SUBSECUENTE

PRIMER ESTIRAWIENTO- SEGUNDQ ESTIRAMIENTO

No. PE TEN A NMI PE DT _TEN A MI

1 1,17 2,85 121 33 1,95 180 7,54 7,54 125
1,17 2,85 12133 1,95 180 7,54 .7,54 125
1,17 2,85 121 33 2,03 200 8,49 7,40 126
1,17 2,85 ’.121 33 2,03 200 8,49 7,40 126
1,17 2,70 1%4 30 2,01 190 7,51 8,30 - 119

Tw o W o
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- TABLA III (Cont.)
PARTE FINAL DEL TRATAKIENTO
TEREICO
Estirado
Prueba Pe To- a un % de
No. PE DT _TEN A MI  tal PE Méx.
1 1,06 220 8,77 7,26 128 2,37 9
2 .-1,046 240 8,8 7,60 131 2,37 91
3 1,02 220 9,02 7,21 133 2,42 9%
4 1,03 240 9,11 7,29 134 2,45 ol
5 1,04 230 7,48 8,33 132 2,32 89
PABLA III (Cont.)
CARACTZRIZACION ADICIONAL DEL PRODUCTO
Prueba Birrefrin- ' Pérdida de Indi-
No. DPF gencia Contraccidn  Funciona- ce de
miento Esta~
bi.lidad
1 2,0 40,1632 5,5 0,0119 15,3
2 2,0 40,1625 4,2 0,0119 20,0
3 2,0 40,1643 5,6 0,0146 12,2
4 2,0 40,1707 4,9 0,0122 16,7
5 2,1 40,1643 5,0 0,0119 16,8
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TABLA IIT (Cont.)

Prueba Indice de

No, Traceidn Cristalinidad fa ' fe
1 1122 48,2 0,417 0,979
2 1157 51,4 0,385 - 0,961
3 1200 47,5 0,428 0,981
4 3 1221 48,1 6,485 0,978
's o8y ¢ 49,6 0,415 0,978

EJEMPLO IV

La toberfa contenia 34 aguﬁeros, ¥y el te~
reftalato de polietileno estaba a una temperatura de al-
rededor de 325°2C., al ser extruido. El rendimiento del po
liéster a través de la tobera 2 fue de 13 gramosvpor mi=
nuto y la presiéﬁ de la paca de hilatura fue de 52,5 at-
ndésferas.

La tensién relativamente grande ejercida
sobre el material filamentario en el extremo de salida
de la zona de solidificacién 12, medida en el punto 30,
fue de 0,076 gramo por denier. El material filamentario
hilado se enrolld alrededor de los rodillos oblichos 26
y 28 a razbén de 1300 metros por minuto, y al ilegar a ese
bunto del procedimiento mostrd una birrefringencias rela-
tivamente alta, de 438 x 10“3, ¥y un denier total de 90.
la proporcidn méxima de estirado del material filamenta-
rio hilado, antes de entrar‘en la primera zona de estira-
do, fue ée alrededor de 2,52:1.

En 1a éiguiénte Tabla IV se sintetizan

unos pardmetros adicionales del procedimiento, asi como
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..1os resulbados obtenidos de acuerdo con el procedimiento

del presente invento.

TABLA IV

'PRATAMIENTO TERMICO SUBSECUBHTE

PRIMTR_ESTIRAMIENTO SEGUNDO_ESTIRAMIENTO
PE_ - _TEN | A NI PE_ DD _TEN A MI

1,75 4,14 33,8 79 1,35 100 7,94 7,15 128

TABLA IV (Cont,)

PARTE FINAL DEL TRATAMIENTO Estirado a un

TEMICO PE Total % de PE Max,
PE DT TEN A MI '
1,07 230 8,76 6,75 131 2,52 100

TABLA IV (Cont.)

CARACTIRIZACION ADICICHAL DEL PRODUCTO

Birrgfrin— Pérdida de Indice de
PR gencia Contraceién  Funciona- Estabili-
: miento dad
1,1 40,161 5,0 0,0142 © 1148

TABIA IV (Cont.)

Indice de ‘
Traceibn Cristalinidad fa fe
1148 : 50,3 - 0,381 0,970
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- ) _ EJENMPLOS COMPARATIVOS

; Senha demostrado que los filamentos de po~
liéster ﬁejorados, gue se forman mediante el précedimien-
to del presente invento, no se producen si unos segmen=-
tos de un hilo comercial de.tereftélato de polietileno,
de gran'resistencia, para cuerdas de llantas, se someten

al tratamiento térmico después de los procédimientos de.

de partida para las pruebas se hilo en fusidn, en condi-
ciones convencionales de baja tensidn, para formar un ma-
terial filamentario hilado que tenia una birrefringencia
de alrededor de +lac10"3; se estird en caiiente al 85 por
‘ciento de su mixima proporcién de estirado, en una diver-
'sidad_de etapas que se llevaron a cabo dé una manera li-
neal después de la hilatura por fusidn y se relajbé en un
6 por ciento. El %ratamiento térmico posterior al cual

se sometid el hilo comercial de gran resistencia para
cuerdas de llantas se efectud haciendo pasar el hilo so-
bre una zapéta caliente (dispuesta a diversas temperatu-
ras), mientras se mantuvo bajo una tensidén longitudinal
(dispuesta a diversos niveles para producir las proporcio
nes de estirado que se indican). En la siguiente Tabla V
se identifican las caracteristicas del material de parti-
da, la temperatura de la zapata caliente que se empled dun
rente el tratamiento térmico posterior, la proporcién de
estirado que se utilizd en el tratamiento téfmico poste-
rior, y las caracteristicas del material filamentario deg
puésdel tratamiento térmico posterior. Los términos y
“abreviaturas que se emplsafon son los que se han expuesto

con anterioridad.

elaboracibén (que se expondrén en lo sucesivo). E1 material
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TERMICO FOS
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TERIOR CARACTERIZAGION DEL PRODUCTO
Prueba
No. Birrefrin- Contrac- Pérdida de
gencia cidn Funciona-
PE DT : niento
Control ninguna ninguno 40,1892 11,4 0,081
1 1,1 220 40,1889 13,6 0,072
2 1,0 | 220 40,1885 11,2 0,084
3 0,9 220 10,1727 8,2 0,099
4 1,0 240 40,1789 8,0 0,054
5 1,0 200 40,1830 10,2 0,083
6 1,05 210 40,1920 13,3 0,082
7 1,05 230 40,1800 12,5 0,077
8 + 0,95 230 40,1811 6,6 0,084
9 0,95 210 40,1970 7,2 0,078
TABLA V (Cont.)
Prueba . Indice de Indice de
No. TEN MI Zstabilidad Tracecibn
Control .8,3 110 1,1 913
1 8,3 126 1,0 1046
2 8,2 112 B 1,1 918
3 6,6 60 1,2 396
v, 9 102 2,3 806
-5 8,0 104 1,2 832
6 8,3 126 0,92 1046
v 8,6 130 1,0 1118
8. 7,7 92 1,8 708
9 1,7 89 1,8 685
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Ademés, se ha demostrado que los filamen-
tos de poliéster mejorados, que se forman por'el procedi
miento del presente invento, no se producen si un proce-
dimiento convencionai para formar un hilo de gfan resis-~
tencia para cuerdas de llantas se termina después de la
prime?a etapa de estirado, y si unos segmentos'del mate-

rial filamentario resultante se someten subsecuentcmente a

~varios procedimientos de estirado en caliente. El mate-

rial de partida para las pruebas se hilo en fusién, bajo
condiciones comunes de baja tenéién, para‘formar un mate~
rial filamentario hilado que poseia una birrefringencia
de alrededor de 41 x 10-3, se estird en caliente a una
proporcién de éstirado de 3,55:1 en una sola etapa que se |
Tlevd a cabo de una manera lineal, después de la hilatu~
ra por fusidn, y.se colectd. El pr&cedimiento subsecuen-
te de estirado en caliente se efectud haciendo pasar el
hilo material de partida sobre una zapa caliente (dispueg
ta a diversas temperaturas), mientras estuvo'bajo una ten
sién lonzitudinal (que se dispuso a diversos niveles pa=-
ra producir las proporciones de estirado que se indican).
IEn la siguiente Tabla VI se identifican las caracteristi-
cas del material de partida, la temperatura de la zapata

caliente empleada durante el procedimiento subsecuente de

. estirado en caliente, la proporcidn de estirado utiliza-

da durante el estirsdo en caliente y las caracteristicas

del material filamentario después del subsecuente esti-

rado en caliente. Los términos y abreviaturas que se em-

plearon fueron los gue se indican previamente.
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TABLA VI (Ejemplos Comparativos)

ESTIRADO SUB

STHCUBNTE ~ CARACTTRIZACICN DEL, PRODUCTO
Prueba Birrefrin- Contrac~ Pérdida
No. gencia cién del Funecic
PE DT ' namiento
Control ninggna ninguno 40,1428 16 —
1 l,}i 160 - 40,1846 23 . 04131
2 l,2i 160 ' 40,1804 .21 0,104
3 1,62 180 10,1930 19,2 0,128
1 1,80 180 +0,1809 21,2 0,118
5 1,63 200 +0,1884 17,6 0,115
6 1,91 200 40,1830 17,0 0,116
7. 1,7 180 +0,1927 19,7 0,151
8 1,8 220 40,1945 13,5 0,085
9 1,6 220 40,1917 - W,4 0,07
10 1,4 220 40,1802 13,3 0,074
TABLA VI (Cont.)
_ CARACTERIZACION DEL ?RODUCTO
Prueba Indice de Indice de
No. TEN . MI Estabilidad Traccibn
Control 5;6 65 - 0,2%4
1 6,6 105 0,33 69%
2 5,1 101 6,46 515
3 .8,0 111 0,41 883
5 61 100 0,40 610
5. 8,2 110 - . 0,49 902
6 6,2 103 0,51 - 639
78,7 12 0,39 1079
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PABIA VI (Cont.)
8 8,6 118 1,1 1015
9 - 7,7 117 1,1 901
10 6,6 98 1,0 647

.
,

Por lo gque se refiere a otros ejemplos com

‘parativos, véanse los Ejemplos Nos. 1 & 13 de 1la solici-

tud, cominmente cedida, de patente estadunidense, Expedien
te MNo. 460.864, registrada el 26 de seppiembre de 1975,'
que se incorporan a la presente como referencia, Estos
ejemplos ilustran la tenacidad relativa pequefia, el mbédu-
lo inicial y los valores de indice de tracclén que se Ob-
tienen comunmente cuando se llevan a la practica varios
procedimientos para formar fibras de tereftalato de polie
tileno distintés ae los que se reivindican por la presen-
te, incluyendo otros procedimientos que'emplean condidio-
nes de hilatufa bajo una tensidn relativamente grande.
Auﬁque el invento se ha descrito conforme
a modalidsdes preferidas, debe entenderse que puede recu-
rrirse & variaciones y modificaciones, como serd eviden-
te para los expertos en la téenica. Dichas variaciones y
modificaciones se cons1deraran dentro del propéslto ¥y a1_

cance de las clausulas anexas.
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RELIVINDICACTONES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pag
tente 'de Invencidén en Espaila, por VEINTE afios, gson los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

l2.- Un procedimiento para broducir fila-

tienen una estructura interna inusitadamente estable y
que resultan adecuados para usarse, en particular, a tenm-
peraturas elevadas; dicho procedimiento consiste en: 2)
extruir un poliéster fundido hilable pbr fusién, que con
tiene de 85 a 100 por ciento de moles de tereftalato de
polietileno, y de 0 a 15 por ciento dé moles de unidades
de éster copolimerizadas, distintas del tereftalato.de
polietileno, que tiengn una viscosidad intrinseca de 0,5
a 2,0 decilitros por gramo, a través de un orificio de
extrusién configurado que presenta una di%ersidad de aber
turas paré formar un material filamentario fundido; b) pa
sar el material filaméntapio fundido resultante, en el
sentido de sﬁ longitud, a?través de una zona de solidifi-
cacibén que tiene un extremo de entrada y un extremo de
salida, en la cual el material filamentario fundido se en
fria uniformemente y se transforma en un material filamen
tario s6lidoj c¢) retirar el material filamentario sélido
de la zona de solidificacidén, mientress estd bajo una ten-
sién material de 0,015 a 0;150 gramo por denier, medida

inmediatamente por debajo del extremo de salida de la zo-
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terial filamentario hilado resultante del extremo de sali
da de la zona de solidificacién a un primer dispositivo
aislantelde la tensién; a medida que entra en el primer
dispositivo aislante de la tensiéh,.el material filamenta
rio muestra una birrefringencig relativamente. grande, de
19 x 107 a +70 x 1of3; e) transportar cdﬁfinuamente el
material filamentario re?ultante del primer dispositivo
aislante de la tensidn a una primera zona de estirado; f)
estirar continuamente el material filameﬁtario resultente
a una proporcidén de estirado de 1,01:1 a 3,0:1, mientras
se encuentra presente en la primera zona'de estirado y g)
a continuseién, tratar térmicamente el material filamenta
rio prevismente esfirado, mientras estd bajo una tensién
longitudinal y a una temperatura superior a la de la pri
mera zona de eséirado, para lograr cuando menos un 35 por
ciento de la proporcidn mixima de estirado en el material
filamentsrio hilado, e impartir a éste una tenacidad mini
ma.de 7,5 gramos por denier; desarrollandose, cuando me-
nos la parte final del tratamiento térmico, a una tempera
tura comprendida entre 902C menos.que la temperatura de fu
si6n maxima, de dicho material, régistrada en el calorime
tro explorador del diferencial, y a una temperatura infe-
rior a aquella a la cual ocurre la coalescencia de los £i
1amento§.

22,~ Un procedimiento como el que se deg
cribe en la reivindicacién 12, en el cusl, el poliéster
hilable pér fusién cénsiste casi en su totalidad en teref
talato de polietileno.

32,~ Un procedimiento como el que se deg
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-cribe en la reivindicacién 12, en el cual, el poliéster, -
antes de la extrusién, tieme una viscosidad intrinseca de
0,8 a 2,0 decilitros por gramo.

4a.~ Un procedimiento como el que se des--
cribe en la reivindiéacién 18, en el cual, la zona de so-
lidificacibn esté prevista de una atmésfera gaseosa a una
temperatura comprendida, aproximadamente, entre 102 y 60¢oC.

58,~ Un procedimiento como el que se des—-—
cribe en la reivindicacién 48, en el cual, la atmbsfera -
gaseosa de la zona de solidificacidn es aire.

62.~ Un procedimiento como el que se des—-
cribe en la reivindicacidn 12, en el-cuai, el material fi
lamentario sbdlido es'rétirado de la zona de solidificacién
mientras estd bajo una tensidn material de 0,015 a 0,1 -
gramo por denier, que se mide inmediatamente por debajo -
del extremo de salida de la zona de solidificaciém.

78.- Un procedimiento como el que se des--
cribe en la reivindicacidén 12, en el cual, el material £i-
lamentario sélido entra en el primer dispositivo aislahte
de la tensibn arazdn de 500 a’BOOO.metros por minuto.

83.- Un procedimiento como el qué se deSé;g
be én la reivindicacién 18, en el cual, a medida que el ma
terial filamentario sélido entra en el primer dispositivo
aislante -de la tensibn, muestra uné birrefringencia de -
+9 x 1077 a +40 x 1072, e

9&.- Un procedimiento como el que se des—-
cribe en la reivindicacidén 12, en el cual,vel material fila
menta;io hilado, al entrar en el primer dispositivo aislan-
te de la tensidn, exhibe una birrefringencia de +9 x 10™2

a + 30 x 1072,
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lOé.; Un procedimiento como el que se des~
cribe en la reivindicacibén 12, en el cual, el maferial fi
1amentagio resultante es estirado a una proporéién de es-
tirado de 1,4:1 a 330:1, mientras se‘encuentra pfesente en
la primera zona de estirado.

118.~ Un procedimiento como el 'que se des—-—

cribe en la reivindicacidn 12, en el cual, el material fi-
I .

. lamentario consta, aproximadamente,de 6 a 600 filamentos.

" 12&8.- Un procedimiento como el que se des--
cribe en la reivindicacidén 12, en el cual, el tratamiento
térmico que se describe en la etapa g) se lleva a cabo en
una diversidad de etapas, a temperaturas suceéivamente.e;g
vadas.

138.~ Un procedimiento como el que se des--
cribe en la reivindicacidén 12, en &l cual, cuando menos la
parte final del ératamiento térmico que se describe en la
etapa g) se desarrolla a una temperatura comprendida entre
609C menos que la temperatura de fusién méxima, del mate—-
rial filamentario, registrada en el calorimetro explorﬁdor
del diferencial, ¥ una temperatura inferior a aquella Fy ié

cual ocurre la coalescencia de los filamentos.

142, - Un procedimiento como el que se descry

be en la reivindicacidn 12, en el cual, después del trata-

miento térmico que se describe en la etapa g), el material
filamentario tiene un denier promedio por filamento de 1 a
20, appoximadémente.

158.- Un procedimiento como el que se des—-
cribe en la reivindicacibén 12, en el cual se producen filg

mentos de poliéster mejorados, de gran resistencia, que

~tienen una estructura interna inusitadamente estable y -
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‘tiene de 90 a 100 por ciento de moles de tereftalato de

- sar el material filamentario de poliéster fundido resul-

0,1 gramo por denier, medida inmediatamente por debajo del
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peraturas elevadas; dicho procedimiento consiste en: a)

extruir un poliéster fundido, hilable por fusidn, que con

polietileno, y de O a 10 por ciento de moles de unidades
de éster cop?limerizadas, distintas del tereftalato de
polietileno# que tienen una viscosidad intrinseca de 0,8
a 1,0 decilitro_por gramo, a través de un orificio de ex-
trusidén configurado ‘que presenta una diversidad de abertu

ras'para formar un material filamentario fundidoj; b) pa=-

tante, en el sentido de su longitud, a fravés de una zona
de solidificacidén que tiene un extremo de entrada y un ex
tremo de salida, provista de una atmbésfera gaseosa que es
té4 a una temperatura menor de 802C., en la cual el mate-
rial filamentario fundido se enfria uniformemente y se
transforma en un material filamentario sélidoj; ¢) retirar
el material filamentario sbélido de la zona de solidifica-

cibn, mientras estd bajo una tensibén material de 0,015 a

extremo de salida de la zona de solidificacién; d) trans-
portar continuamente el material filamentario hilado re-
sultante del extremo de salids de la zoma de solidifica-
cibén a yn primer digpositivo aislante de la tensidbnj a
nedida que entra en el primer dispositivo aislante de la
tensién, el material filamentario muestra una birrefrin-
gencia relativamente alta, de 49 x 10"3 a 0 x 10"3, aprd
ximadamente; e) tramsportar continusmente el material fi-
lamenéario resultante del ﬁrimer dispositivo aislante de

la tensién a una primera zona de estirado; f) estirar
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~ continuamente el material filamentario resultante, mien-
tras estd presente en la primera zona de estivado, a una
proporcibén aproximada. de 1,4:1 a 3,0:1 y g) a cénfinua-
cibén, tratar térmicamente el material filamentario previg
mente estirado, mientras estd bajo una tensién longitudi-
nal y a una temperatura superior a la de 1q‘primera zona
de estirado, para lograr cuando mencs un 96'por ciento
de la méxima pfoporcién de estirado en el material fila=-
méntarié hilado, e impartir a &ste una tenacidad promedio
del filamento sencillo de 7,5 gramos por denier, cuando
menos; la parte final, cuando menos, del tratamiento tér-
mico se desarrolla a una temperatura comprendida, aproxi-
madamente, entre 2202 y 2502C., sin que haya coalescencia
de los filamentos. '

}GE.- Un procedimiento como el que se
describe en la reivindicacidén 15, en el cual, el poliés-
ter hilable por fusidn consiste materialmente en su tota-
1idad en tereftalato de polietileno,

172.~ Un procedimiento como el que se
describe en la reivindicacidén 16&, en el cual, antes de
la extrusibn, el poliéster tiene una viscosidad intrinse-
ca de 0,85 a 1,0 decilitros por gramo.

182 ,~ Un procedimiento como el que se~
describe en la reivindicacién 162, en el cual, el poliés~
ter fundido hilable por fusidn se encueﬁtra a una Eempera-
tura de 2702 & 3252C. cuando se extruye a través del ori-‘
ficio configurado.

192,~ Un procedimiento como el gue se
describe en la reivindicaéién 152, en el cual, la zona de

solidificacién estd provista de una atmésfera geseosa a
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—.una temperatura de 102 g 50¢¢,

_ 202.~ Un procedimiento como el que se des
cribe en la reivindicacidn 192, en el cual, la atmbésfera
gaseosa de la zona de solidificacién es aire.

2l2,~- Un procedimienﬁo como el que se
describe en la reivindicacién 152, en el cual, el mate-
rial filamentario s61ido es retirado de la zona de soli-
dificacién mientras estd bajo ﬁné tensibn material de
0,015-a 0,06 gramo por denier, medida inmediatamente por
debajo del extremo de salida de la zona de solidifica-
cibn. '

222 ,~ Un procedimiento cémo el que se
describe en la reivindicacibén 212, en el cual, el mate-
rial filamentario hilado, a medida Que entra en el pri-
mer dispositivo aislante de la tensibén, muestra una bi~
rrefringencia de 49 x 1073 & +30 x 10'34 ‘

23%.« Un procedimiento como el que se
describe en la reivindicacién 152, en el cual, el mate-
rial filamentario s6lido entrs en el primer dispositivo
aislante de la tensidn a razén de 1000 a 2000 metros por
minuto, ’ | |

248 ,= Un.procedimiento como el que se
describe en la reivindicacién 152, en el cual, el mate-
rial filamentario resultante es estirédo a una proporcibén
de estiramiento de 1,7:1 a 3,0:1, mientras estd presente
en la primera zona de estirado. '

. 258,~ Un procedimiento como el que se
describe en la reivindicacién 152, en el cual, ‘el trats-
mient6 térmico que se descfibe en la etapa g) se lleva a

cabo en una diversidad de etapas, a temperaturas sucesi-
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—-vamente elevadas.

268.~ Un procedimiento como el que se -
describe en la reivindicacidn 152, en el cual, el mate-
rial filamentario consta de 20 a 400 filamentos.

273.- Un procedimiento como el que se descx
be en la reivindicacidn 152, en el cual, después del trata
miento térmico que se deécribe en la etapa g), el material
filamentario tiene un denier promedio por filamentodel a2

" 288.- Un procedimiento como el que se des-
cribe en la reivindicacidn 18, en el cual se producen fi-
lamentos de poliéster mejorados; de gran resistencia, los
cuales resultan adecuados en particular para usarse a tem
peraturas elevadas; dicho procedimiento consiste én:,a)"
extruir un tereftalato de polietileno fundido, que tiene
una viscosidad intrinseca de 0,9 a 0,95 decilitros por'.
gramo, a través de un orificio de extrusidén configurado
gue presenta una diversidad de aberturas, mientras esta
| a una temperatura aproximada de 2802 a 3%202C, para for=
mér un material filamentario fundido; b) pasar el mate- -
rial de tereftalato de polietileno fundido resﬁltante;
en el sentido de su longitud, a través de una zbnq de so-
1id£ficaci6n’que tiene un extremo de entfgda ¥ un extremo
de salida, y yue estd provista de una atmbésfera gaseosa
a una temperatura appoximada de 169 a 409C, en la cual,
el matérial tereftalato de poi@etileno extruido se enfria
uniformemente y se transforma en un material filamenta-
rio sélido; ¢) retirar el material filamentario sbélido de
la zona de solidificacibn, mientras se encuentra bajo una
tensibén material de 0,015 a 0,06 gramo por denier, medida

inmediatamente por debajo del extremé de salida de la zo-
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- na de solidificacidn; d) transportar continuamente el ma-

terial filamentario hilado resultante del extremo de sa-
lida de la zona de solidificacidén a un primer dispositivo
aislante de la tensibén, a razbén de 500 a 2000 metros pof
minufo; a medida que el material filamentario entra en
el primer dispositivo aislante de la tensién nuestra una
birrefringencia relativamente alta, de 49 x 1077 3 +30 x
10"3; e) transportar continuamente el material filamen-
tario resultante del primer dispositivo aislante de la
tensién a una primera zona de estirado; f) estirar con-
tinuanente el materisl filamentario resultente, mientras
estd presente en la primera zona de estirado, a una pro-
porcién de estirado de 1l,4:1 a 3,0:1 y - g) a continua-
cidn, tratar térmicamente el material filamentario pre-
viaiente estirado, mientras estéd bajo una tensidén longi-
tudinal y a una tenmperatura superiér a la de la primera
zona de estirado, para logrer cuando menos un 90 por
ciento de la proporcidén maxima de estirado en el material
filsmentario hilado, y para impartir a éste una tenaci-
dod promedio de filamento sencillo de 7,5 gramos, cuan-
d¢ menos, por deniér; desarrollandose, cuando menos la
parte final del tratamlento térmico, a.una temperatura
comprendida entre 2208 y 250°C.

‘ 293.- Un procedimiento como el que se
describe en-la reivindicacién 282, en el cual, el mate-
rial filamentario resultante es estirado a una proporcibén
de estiramiento de 1 s7:1 a 3, 0:1, mientras se encuentra
presente en la primera zona de es tlrado.

302 ,- "UN PRCCEDIMIEETO PARA PRODUCIR FIL
LAMENTOS DE POLIEGTER MEJORADOS".
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y para los fines que se han especificado,
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Tal y como se ha descrito en la Memoria

que antecede, representado en los dibujos gue ,.se acompafian

Esta Memoria consta de sesenta y nueve

hojas escritas a maquina por una sola cara.

I3

.
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Medrid, gpevrions
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