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Fundamento del invento

Los filamentos de poli(tereftslato de'etileno)
de elevads resistencia son muy conocidos en la técnica y se
utilizan comimmente en aplicaciones industriales. Dichos
filamentos pueden diferenciarse de las fibras textiles
usuales de poliéster por los altos niveles de sus ceraq?e—'
risticas de tenacidad y mbdulo y a menudo por un denier
por filamento méds elevado. Por ejemplo, las fibras indus-
trisles de poliédster poseen comimmente uns tenacidad de al>
menos 7,5 (por ejemplo 8+¢) gramos por denier y un denier
por filamento de aproximadamente 3 a 15, mientras que las
fibras textiles de poliéster poseen comlinmente una tenaci-
dad de sproximadamente 3,5 a 4,5 gramos por denier y un
denier por filamento de aproximadamente 1 a 2. Las fibras
industriales de poliéster se emplean cominmente en la for-
macibn de cordén para neumdticos, cintas transportsdoras,
cinturones de seguridad, correas en forma de V, manguera,
hilo para coser, alfombras, etc.

Cuando se utiliza poli(tereftalato de etileno)
como materisl de partida, se selecciona comimmente un po-
limero que tiene uns viscosidad intrinsecs (V.I.) de apro-
ximadamente 0,6 a 0,7 decilitros por gramo, cuando se for-
man fibras textiles,"y un polimero que tiene uns viscosi-
dad intrinseca de aproximadamente 0,7 a 1,0 decilitros por
gramo cuando se forman fibras industriales. Hasta ashora se
han utilizado tanto los procedimientos de hilado con alta
tensidn como con baja tensidn dursnte la formacidn de fi-
bras de poliédster. Los procedimientos de hilado represen-

tativos propuestos en la técnica anterior que utilizan
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| tensiones mayores que las usuales en la linea de hilasdo
incluyen los de las patentes de EE.UU, N2 2.604.667;
2.604.689; 3,946.100; y de la patente britinica N2
1.375.151. Sin embargo, las fibras de poliéster hasta aho-
ra se han formado mis comlnmente por la utilizacidén de con-—
diciones de hilado de tensidn relativamente baja propor-
cionando un material filsmentoso de birrefringencia<refatiﬁ
vamente baja (eé decir por debsjo de aproximadamente {2 x l
10_3) que particularmente es susceptible de un amplio es-~
tiramiento en caliente con lo que se deéarrollan final~-
mente los valores de tenacidad requeridos. Dichas fibras
de poliéster recién hiladas se someten comfinmente a estirs-
miento en caliente subsiguiente que puede realizarse o no
en serie cuando se forman telas, asi como Ffibras industris--
les con el fin de desarrollar las propiedades de traccidn
requeridas.

Hasta shora las fibras de poli(tereftalato de
etileno) de elevada resistencia (por ejemplo de al menos
7,5 gramos por denier) experimentan comiinmente cuando se
calientan una contraccidén sustancial (por ejemplo al menos
10%). También hasta shora, cuando se incorporan dichas fi-
bras industrisles de poliéster en una matriz de caucho de
un neumdtico, se ha reconocido que a medida que el neumd-
tico girs durante su empleo las fibras se tensan y relajan
secuencialmente hasta un grado minimo durante cada revolu-
cién del neumdtico. Mds especificsmente, la presidén de aire
interna somete g esfuerzo al refuerzo fibroso del neumdti-
co, ¥y el giro del neumédtico aunque cargado axialmente ori-
gina varisciones de tensidn repetidas. Puesto que se con-

sume mads energias durante el tensado de lss fibras que se
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|_recupera durante la relajacidn de las mismas, la diferen-
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cia de energia se disipa en forma de calor y puede denomi-
narse histéresis o pérdida de trasbsjo. Por consiguiente,
se han observado incrementos significativos de la tempera4
tura sl girar los neumdticos durante su empleo, que son
atribuibles al menos en parfte a este efecto de histéresis

de las. fibras. Cuanto menores son las velocidades de gene-

racibén de calor en los neumdticos, menores serdn las tem-

peraturas de trsbajo de los neumdticos, se mantendrin ma- i
yores los valores del mdédulo en la fibra de refuerzo, y 1
se alargard la vids de 1s misma por la minimizacidn de 1.8 |
degradacidn en la fibra de refuerzo y en la matriz de cau-
cho. Ha sido reconocido el efecto de cauchos de histéresis
més baja. Vedse, por ejemplo, Rubber Chem. Technol., 45, |
1, trsbajo de P. Kainradl y G. Ksufmsnn (1972). Sin embar-
g0, poco se ha publicado sobre las diferenciss de histé-
resls en las fibras de refuerzo y particularmente las di-
ferencias de histéresis en las diversas fibras de poliés-
ter. Véase por ejemplo, la patente de EE.UU. N2 3.553.307
de F, J. Kovac y G. W. Rye.

En la solicitud de pstente de EE.UU. de los
mismos inventores que la presente N2 735,849, presentsda
junto la prioritaria correspondiente a la presente, y ti-
tulada "Production of Tmproved Polyester Filaments of
High Strength Possessing an Unususlly Stsble Internal
Structure" (Produccidén de filamentos de poliéster mejora-
dos de elevada resistencias que poseen una estructura in-
terna inususlmente estable), se reivindica un nuevo proce~
dimiento con el que puede formarse el producto de hilo del

presente invento. El contenido de esta solicitud pendiente
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|_se incorpora en la presente memoria como anterioridad.

Es un objeto del presente invento proporcionsr
un hilo de poliéster de comportamiento muy mejorado de al-
ta resistencia que es particularmente adecusdo psra empleo
en gplicacilones industriales.

Es un objeto del presente invento proporcionar
un hilo de poliéster mejorado que posee uns estructura
interns inususlmente estable.

Es un objeto del presente invento proporcionar
un hilo industrial de poliéster de elevads resistencia \
que presenta caracteristicas de contraccidn inusualmente
bajas a temperaturas elevadas (es decir estabilidad dimen-
sional mejorada).

Es un objeto del presente invento proporcionsr
un hilo industrial de poliéster que es particularmente ade-
cuado para empleo como refuerzo fibroso en neumdticos de
caucho.

Un obJjebto del presente invento es proporcionar
un hilo de poliéster de elevada resistencia que tiene una
estructura interna que presenta caracteristicas de histé-
resis significativamente mds bajas (es decir caracteris-
ticas de generacidn de caslor) gue los materisles fibrosos
de poliéster de la técnica anterior.

Es otro objeto del presente invento proporcio-~
nar un neumdtico de caucho en el que el hilo multifilamen-—
toso de elevado comportamiento del presente invento sirve
como refuerzo fibroso, siendo sustituido el refuerzo de
fibras de poliéster de la técnica anterior por dicho re-
fuerzo mejorado.

Estos y otros objetos serdn evidentes para los
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_expertos en la téenica de la descripcidn y reivindicacio-

nes anejas siguientes.

Se ha encontrado que un hilo multifilamentoso
de polidster de comportamiento elevado mejorado comprende --
al menos 85% en moles de poli(tereftalato de etileno),,
tiene un denier por filamento de 1 a 20, no presenta ten-
dencia sustancial a experimentar auto-ondulacidn por la
aplicacidn de calor, y posee una estructura interna inu-
sualmente estable como se pone de manifiesto por la nueva'

combinacidén de caracteristicas siguiente:

Hoja n\’lmf‘S"’

Resumen del invento

un vaslor de birrefringencia de {0,160 a
+0,189,

un valor del indice de estabilidsd de 6 a
45 obtenido tomando el reciproco del pro-
ducto que resulta de multiplicar la contrac—
cidn a 1752C en aire, medida en porcentaje,
por la pérdida de trsbajo a 1502C, cuando
se somete g un ciclo entre una tensidn de
0,6 gramos por denier y 0,05 grsmos por
denier, medids s un grado de deformacidn
constante de 1,27 cm por minuto en kilogri-
metros en un hilo de 25 cm de longitud,
normalizada para la de un hilo multifila-
mentoso de 1000 denier totagles, ¥y

un valor del indice de trasccidn mayor que
825 medido s 252C y obtenido multiplicando
la tenacidad expressda en gramos por denier

por el mddulo inicial expresado en gramos
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por denier.

Adicionalmente, se ha encontrado que un hilo
multifilamentoso de poliéster de comportamiento elevado
mejorado comprende al menos 85% en moles de poli(terefta-
lato de etileno), tiene un denier por filamento de 1 a 20,
no presenta tendencia sustancial a experimentar auto-ondu-
lacidn, por la aplicacidbn de calor, y posee una estructura';—
interna inusualmente estsble como se pone de manifiesto por
1a nueva combinacién de caracteristicas siguiente:

(a) una cristalinidad de 45 a 55%,
(b) una funcidn de orientacidn cristalinas de
al menos 0,97,
(¢) uvns funcidn de orientacibn amorfa de 0,37
a 0,60,

(4) una contraccidn menor del 8,5% en sire a

1758C,

(e) un mbdulo inicisl de al menos 110 gramos

por denier a 259C,
(f) uns tenacidad de al menos 7,5 gramos por
denier a 259C, y

(g) wns pérdida de trabajo de 0,00004 a 0,0002
kilogrdmetros cusndo se somete a un ciclo
entre una tensidn de 0,6 gramos por denier
y 0,05 gramos por denier a 1502C, medido
a un grado de deformacibén constante de 1,27
cm por minuto en un hilo de 25 cm de longi-
tud, normslizada a la de un hilo multifilas-

mentoso de 1000 denier totales.
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Descripcidn de los dibujos

Ta Figurs 1 ilustra una representacidn tridi-
mensional que presenta graficamente la birrefringencia
(10,160 a +0,189), el vaslor del indice de estabilidad

(6 a 45), v el valor del indice de traccidn (830 a 2500)

de un hilo multifilamentoso de polidster mejorado del pre-i.

sente invento que posee una estructura interna inusualmen-

te estable, como se pone de manifiesto por ls nuevas combi-|

nacidn de carascteristices expuesta. Estas caracteristicas

del materisl filamentoso se analizan con detalle a conti~-
nuscidn.

TLe Figura 2 ilustras un ciclo de histéresis Te-
presentativo (es decir pérdida de trabajo) pars un hilo
para corddén de neumdticos de poli(tereftalato de etileno)
convencional de la técnica snterior de 1000 denier, que
tiene una longitud de 25 cme.

Ls Figura 3 ilustra un ciclo de histéresis re-
presentativo (es decir pérdida de trabajo) pars un hilo
pars corddén de neumdticos de poli(tereftalato de etileno)
de 1000 denier del presente invento que tiene una longi-
tud de 25 cm.

Las Piguras 4 y 5 ilustran uns disposicidn de
aparato representativo para llevar a cabo un procedimien-
to con el que se forma el hilo multifilamentoso del poliés

ter del presente invento.

Descripeidén de las realizaciones

preferidas

El hilo multifilamentoso de poliéster de ele—
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| _vada resistencia del presente invento posee una estructu-
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ra interna inususlmente estable como se describe a conti-
nuscidén y contiene al menos 85% en moles de poli(terefta-
lato de etileno), y preferiblemente al menos 90% en moles
de poli(tereftslato de etileno). En una realizacidn par-
ticularmente preferida el poliéster es sustancialmente
poli(tereftalato de etileno) en su totalidad. Alternati- |
vamente, el poliéster puede incorporar como unidades co- L
polimeras cantidades menores de unidades derivadas de uno |-
o mds ingredientes que formen éster, distintas del eti- |
lenglicol y del acido tereftdlico o sus derivados. Por
ejemplo, el poliéster puede contener 85 a 100% en moles
(preferiblemente 90 s 100% en moles) de unidades estructu- =
rales de poli(tereftalato de etileno) y O a 15% en moles ;] 
(preferiblemente O a 10% en moles) de unidades de éster
copolimerizadas distintas de poli(tereftalato de etileno).
Ejemplos ilustrativos de otros ingredientes que formsn
&ster que pueden copolimerizarse con las unidades de poli
(tereftalato de etileno) incluyen glicoles tales como die-
tilenglicol, trimetilenglicol, tetrametilenglicol, hexa-
metilenglicol, etc., y 4cidos dicsrboxilicos tales como
gcido isoftélico,.écido hexahidrotereftilico, &cido diben~
zoico, 4cido adipico, dcido sebdcico, 4dcido azelaico, etc.
El hilo multifilamentoso del presente invento
posee comfnmente un denier por filamento de aproximaedamen-—
te 1 a 20 (por ejemplo, aproximadamente 3 a 15) y consta
comfnmente de alrededor de 6 a 600 filsmentos continuos
(por ejemplo aproximadamente 20 a 400 filamentos conti-
nuos). Fl denier por filamento y el nGmero de filamentos

continuos presentes en el hilo pueden ser veriados smplia-
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| mente como serd evidente paras los expertos en ls técnica.

El hilo multifilsmentoso es particularmente
adecuado para empleo en aplicaciones industriales en las
que han sido utilizadas en 1la técnica anterior fibras de
poliéster de elevada resistencia. La nueves estructura in-
terna (snalizada mis adelante) del materisl filamentoso
se ha encontrado que es inusualmente estable y hace a las
fibras particularmente adecuadas para empleo en medios
en los que se encuentran temperaturas elevadas (por ejem- -
plo 80 s 1802C). El material filamentoso no solsmente ex-
perimenta un grado de contraccidn relativamente bajo para-
un materiagl fibroso de elevada resistenciz, sino que pre-
senta un grado de histéresis o pérdida de trabajo inusuaiQ‘
mente bajo durante el empleo en medios en los que se tensesl
y relaja repetidamente.

El hilo mulbtifilamentoso no se auto—éndula y
no presenta una tendencia sustancial a experimentar auto-
ondulacibn por la aplicacidn de calor. El hilo puede en-
sayarse convenienteﬁente, en cusnto a la propensibn a la
auto-ondulacidn, calentando por medio de una estufa de
aire caliente a una temperatura por encims de su tempera-
tura de transicidn vitrea, por ejemplo a 1002C, si bien
en un estado exento de contraccidn. Un hilo que se auto-
ondula ssumird espontdnesmente una configuracidn al azar
no lineal, mientras que un hilo que no se auto-ondula ten-
deréd a mantener su configuracidn lineal original aunque
experimentando posiblemente alguns contraccidn.

La estructura interna inusualmente estable del
material filamentoso se pone de manifiesto por la nueva

combinacidn de caracteristicas siguiente:
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un valor de birrefringencia de +0,160 a
10,189,

un valor del indice de estabilidad de 6 a
45 obtenido tomando el reciproco del pro-
ducto que resulta de multiplicar la con-
traccidén a 1752C en aire, medids en porcen= 7
taje, por la pérdids de trabajo s 1502C
entre un ciclo de torsidn de 0,6 gramos
por denier y 0,05 gramos por denier, medi- |-
do a un grado de deformacidén constante de I8
1,27 cm por minuto en kilogrimetros en un
hilo de 25 cm de longitud, normalizads pa-
ra la de un hilo multifilamentoso de 1000 7
denier totazles, y

un valor del indice de traccidn mayor que
825 (por ejemplo 830 a 2500 u 830 a 1500)
medido a 259C y obtenido multiplicando la
tenacidad expresada en gramos por denier
por el mddulo inicial expresado en gramos

por denier.

Véase la Figura 1 que ilustrs uns presentacidn

tridimensional que representa la birrefringencia, el valor

del indice de estsbilidad y el valor del indice de trac-

cidn de un hilo de poliéster mejorado del presente inven-

to.

Dicho de otro modo, la estructura interns inu-

sualmente estable del material filsmentoso se pone de ma-

nifiesto por ls nueva combinacidén de caracteristicas si-

guiente:
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- (a) una cristelinidad de 45 a 55%,

(b) una funeidn de orientacién cristalina de

al menos 0,97,
. (c) una funcidn de orientscidn amorfa de 0,37

a 0,60, |

(4) una contraccidn menor de 8,5 % en aire a
175°C, ¥

(e) un mbédulo inicial de al menos 110 grsmos
por denier a 252C (por ejemplo 110 a 150
gramos por denier),

(f) una tenacidad de 3l menos 7,5 gramos por

denier a 259C, (por ejemplo 7,5 a 10 gra- |

mos por denier) y preferiblemente al menos s

8 gramos por denier a 259C, y
(g) una pérdids de trabajo de 0,00004 a 0,0002
kilogrimetros entre un ciclo de tensidn de

0,6 gramos por denier y 0,05 gramos por

denier a 1502C, medida a un grado de defor-

macidn constsnte de 1,27 cm por minuto en
un hilo de 25 ém de longitud normalizada
para la de un hilo multifilamentosc de
1000 denier total.

Como serd evidente para los expertos en la téc-
nica, la birrefringencia del producto se mide en filamen-
tos individuales representativos del hilo multifilamento-
SO0S y es una funcién de la parte cristalina del filamento
y de la parte amorfa del filamento. Véase, por ejemplo,

el articulo de Robert J. Samuels en J. Polymer Science, A2

10, 781 (1972). La birrefringencia puede expresarse por

la ecuacidn:
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Do -xe Do +-x) 2,80 + A, (1)
en la que:
An = birrefringencis
X = fraccidn cristalina
£, = funcidn de orientscidn cristslina
An.c = birrefringencia intrinseca del cristal

/70,220 para el poli(tereftalato de eti- |, .

leno) /
£, = funcibn de orientacién amorfa
Ana = birrefringencis intrinseca de la porcidn f'
smorfa / 0,275 para el poli(tereftalato
de etileno)_/
Anf = birrefringencia de forma

(valores suficientemente pequefios para
ser despreciables en este sistems).

Is birrefringencis del producto puede determi-
narse empleando un compensador Berek montado en un micros-
copio de luz polarizada, y expresa la diferencia del indi-
ce de refraccidn paralela y perpendicularmente sl eje de
la fibra. La fraccidn cristalina, X, puede determinarse

por medidas de densidad convencionales. La funcidn de

orientacidn cristalins, fc, puede calcularse a partir del

dngulo de orientacidn medio, o , determinado por difrac-
cidn de rayos X de dngulo amplio. Las fotografias del es-
pectro de difraccidn pueden analizarse por la anchura an-
gular media de los arcos de difraccibmn (010) y (100) pa-
ra obtener el dngulo de orientacidn medio, & . La funcibn
de orientacidn cristalina, fc, puede calcularse de la

ecuacidn siguiente:
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£, = 1/2(3c08° © - 1) 2)

Una vez que se conocen'zxn, Xy fo’ puede calcularse fa

de la ecuacidn (1). A,nc yAna son propiedades intrinse-
cas de uns estructura quimica dadas y cambiarin algo cuando
se altere la constitucion quimica de la molécula, es de-

cir, por copolimerizacidbn, etc.

El valor de la birrefringencis mostrado de L0,1%

a +0,189 (por ejemplo +0,160 a £0,185) tiende a ser me-
nor que el presentsdo por filamentos de hilos para cordén

de neumdticos de poli(tereftalato de etileno) comercial-

mente disponibles formasdos por un procedimiento de hilado-“"

con tensidén relativamente baja, seguido de estirsmiento
sustancial fuera de la columna de hilsdo. Por ejemplo,

los filsmentos de hilos para cordén de neumdticos de poli

(tereftalato de etileno) comercialmente disponibles pre-

sentsn cominmente un valor de la birrefringencia de apro-
ximadsmente +0,190 a L0,205. Adicionalmente como se ha
descrito en la patente de EE.UU. N2 3.946.100 el producto
del procedimiento que implica el empleo de una zona de
acondicionamiento inmedistamente por debajo de la zona de
enfriamiento stibito en ausencia de sislamiento de tensidm,
presenta un valor de birrefringencia sustancialmente me-
nor que el de los filamentos formsdos por el presente pro-
cedimiento. Por ejemplo, los filamentos de poli(tereftala-—
to de etileno) formados por el procedimiento de la paten~
te de EE.UU. N2 3,946,100 presentan un valor de birrefrin-—
gencia de aproximadamente 10,100 a +0,140.

Puesto que los valores de cristalinidsd y de

funcibdn de orientacidn cristalina (fc) tienden a ser sus-
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| tencislmente iguales a log de los hilos para corddn de
neumdticos de poli(tereftalato de etileno) comerciaslmente
disponibles, es evidente Que el presente hilo es uﬁ mate-
rial fibroso cristalizado completa y sustancialmente es-
5 tirsdo. Sin embargo, el valor de la funcidn de orientacifn

amorfa (fa) (es decir 0,37 a 0,60) es menor que el pre-~

talato de etilenc) comerciazlmente disponibles, que tienen {- -
propiedades de traccidn equivalentes (es decir tenacidad
10 . y mbdulo inicial). Por ejemplo, los valores de orienta-

cibn asmorfa de al menos 0,64 (por ejemplo 0,8) se presen—.'”

ponibles.

Los pardmetros de caracterizacidn citados en
15 la presente memoria, distintos de la birrefringencia,
cristalinidad, funcidn de orientacidn cristalina, y fun-
cidn de orientacidn amorfa pueden determinarse convenien-
temente ensayando el hilo multifilamentoso, aunque conste
de filamentos sustancislmente paralelos. Puede ensayarse
20 el hilo multifilamentoso completo, 0 alternativamente, un
hilo que consiste en un gran nimero de filamentos puede
dividirse en un haz multifilasmentoso representativo de me-
nor nimero de filamentos que se ensaya pars indicar las
propiedades correspondientes del haz mayor completo. E1
25 nGmero de filsmentos presentes en el haz de hilos multifi-
lamentosos que experiments el ensayo puede ser conveniente
mente de alrededor de 20. Los filamentos presentes en el
hilo durante el ensayo estén sin retorcer.

Los valores de tenacidad muy satisfactorios

30 (es decir al menos 7,5 gramos por denier), y los valores

05058

sentado por hilos para corddén de neumdticos de poli(teref- -

tan en hilos para corddn de neumdticos comercialmente dis-|



P-

10

15

20

25

30
05088

ftoja m’xm.—lS—

_del mddulo iniecial (es decir al menos 110 gramos por de-
nier) del presente hilo se comparan favorablemente con es-
tos pardmetros particulsres presentados por hilos para cor;
dbén de neuméticos de poli(tereftalato de etileno) comer-—
clalmente disponibles. lLas propiedades de traceidn cita-
das en la presente memoria pueden determinarse por la uti-

lizacidn de un aparato de ensayo de traccidn Instron

y un grado de deformacidén de 60 por ciento por minuto de
acuerdo con ASTM D2256., Las fibras antes de ensayarse se
acondicionan durante 48 horas a 21°2C y una humedad relati-

va del 65% de acuerdo con ASTM D1776.

El hilo multifilamentoso de alta resistencis

nifiesta una propensidn a la contraccidn inusualmente

bajs menor de 8,5%, y preferiblemente menor de 5% cuando
se mide en asire a 1759C. Por ejemplo, los filamentos de
hilos para corddn de neumfticos de poli(tereftalato de
etileno) comercialmente disponibles se contraen cominmen-
te alrededor de 12 a 15% cuando se ensaysn en aire a 1752C
Estos valores de contraccidn pueden determinsrse por la
utilizacidn de un analizador termomecdnico DuPont (Modelo

941) hecho funcionar bajo una carga aplicada de acero y

do la longitud de calibre constante a 1,27 cm. Dicha esta-
bilidad dimensional mejorada es de particular importancia
si el producto sirve como refuerzo fibroso en un neuméti-
co radial,

La estructura interns inusualmente estable del

hilo del presente invento se manifiesta ademds en su baja

a una velocidad de cslentamiento de 102C/minuto, manteniend

(modelo TM), empleando una longitud de calibre de 8,46 cm | -

del presente invento posee uns morfologia interna que ma-
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| pérdida de trabsjo o sus bajas caracteristicas de histére-

Hoja nl'lm.—l6—

sis (es decir bajas caracteristicas de generacibdn de ca-
lor), sdemds de su propensidn a la contraccidén relativa-

mente baja para un material fibroso de elevads resisten-

cia. El hilo del presente invento presenta una pérdida de |

trabajo de 0,00004 a 0,0002 kilogrametros, cusndo se some-|
te a un ciclo entre uns tensidn de 0,6 gramos por denier

¥y 0,05 gramos por denier a 1502C medids a un grado de de-
formacibn constante de 1,27 cm por minuto en un hilo de

25 cm de longitud, normalizada para la de un hilo multi-~
filamentoso de 1000 denier total como se describe mds ade;
lante. Por el contrario dichas caracteristicas de pérdids
de trabajo del hilo para corddn de neumdticos de poli(te- L
reftalato de etileno) comercialmente disponible (que se
hild inicislmente en condiciones de tensidn relstivamente
bajas de aproximadamente 0,002 gramos por denier pars for-
mar un hilo recién hilado que tenia una birrefringencis

de +1 a +2 x 10—5, y se estird subsiguientemente pars de-
sarrollar las propiedades de traccidn deseadas) es apro-
ximadamente 0,0005 s 0,001 kilogrdmetros en las mismas
condiciones. Las caracteristicas de pérdida de trabajo ci-

tadas en la presente memoria pueden determinsrse de acuer-

do con el procedimiento de ensayo a velocidad lents descri
to en el trsbajo " A Technique for Evaluating the Hyste-

resis Properties of Tire Cords", de Edward J. Powers que

aparece en Rubber Chem. snd Technol., 47, nimero 5, Diciem{

bre 1974, pédginas 105%-1065, y se describe sdicionalmente
con detalle més adelante.
A medida que giran los neumédticos de capa en

disgonal, se cargan ciclicamente los cordones que sirven
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_como refuerzo fibroso (véase R. G. Patterson, Rubber Chem.
Technol., 42, 1969, pég. 812). Tipicemente, se consigue
més trabajo al cargar (tensar) un material que se recupe-
ra durante la descargs (relajacidmn). Y, la pérdidas de tra-
bajo o histéresis, se disips en forms de calor que aumen-
ta la temperatura del materisl deformado ciclicamente.
(T. Alfrey, "Mechanical Behavior of High Polymers", In-
terscience Publishers, Inc., New York, 1948, p3gina 200;
Je D. Ferry, "Viscoelastic Properties of Polymers", John
Wiley y Sons, Inc., New York, 1970, piginas 607; E.,H. An-

drews en "Testing of Polymers", 4, W.E. Brown, Ed., In-

Como se ha descrito en el articulo identificado
entes de Edward J. Powers el ensayo de pérdids de trabajo
que proporciona los valores de pérdida de trabajo identi-
ficados se realiza dindmicamente y simula un ciclo de ten-
sibn encontrado en un neumdtico de caucho para vehiculos,
durante su empleo en el que las fibras de poliéster sirven
como refuerzo fibroso. E1l método de ensayo ciclico se se-
lecciond en base a los resultados publicados bor Patterson

(Rubber Chem. Technol., 42, 1969 pdg. 812) en el que se in

formaba de las cargas miximas que habia que imponer en
cordones por la presidn del aire del neumdtico y se infor-
maba de la descarga que ocurria en los cordones que pasan
a través de una impresidn de rodamiento del neumdtico.
Para compasraciones en ensayos a bajs velocidad de hilos se
selecciond una tensidn méxima de 0,6 gramos por denier y
una tensidn minima de 0,05 grsmos por denier que estaban
dentro del campo de valores encontrados en los neumidticos.

Se seleccionb una temperatura de ensayo de 1502C. Esta se-

- .

terscience Publishers, New York, 1969, paginas 248-252). |
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|_ris una temperatura severs de trsbajo del neumdtico, pero
representativa del comportamiento de pérdids de trabajo

a elevada temperatura de los cordones para neumaticos.

Se ensayan consistentemente idénticas longitudes de hilo
(25 cm) y se normslizan los datos de pérdids de trabajo a

los de un hilo de 1000 denier totales. Puesto que el de-

ca de material que es un factor de normalizacidn adecuado
pars compsrar datos.
En términos generales el procedimiento de ensa-

yo a bajs velocidad empleado permite controlar las cargss

ta la carga (es decir fuerza o tensidn en el hilo) frente
a8l tiempo sincronizdndose la velocidad del grdfico con la
velocidad de cruceta del aparato de traccidn utilizado pa-
ra llevar a csbo el ensayo. EL tiempo puede convertirse
por consiguiente pars el desplazamiento del hilo que expe-
riments el ensayo. Midiendo la superficie bajo la curva
fuerza-desplazamiento del gréfico del aparato de ensayo

de traccidn, se obtiene el trabajo realizado en el hilo
para producir la deformacibn. Para obtener la pérdida de
trabajo, la superficie debajo de la cufva de descarga (rel
jacibn) se resta de la superficie debajo de la curva de
carga (tensibn). Si se hace girsr la curva de descsrga,
1809 glrededor de una linea trazada verticalmente desde

la interseccidn de las curvas de carga y descargs, se ob-
tiene un ciclo de histéresis tipico. La pérdida de trabajo
es la integral de fuerza-desplazamiento dentro del ciclo

de histéresis. Estos ciclos se generarisn directamente si

nier es una medids de masa por unidad de longitud, al pro—'

ducto de longitud y denier se atribuye una masa especifi- |

médximas y minimas y medir el trabajo. Un gréfico represen-
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_la direccidn del gréfico del aparato de ensayo de traccidn
se invirtiera sincronizadamente con las direcciones de
carga y descarga de la cruceta del aparato de ensayo de

traccidn. Sinrembargo, esto no es conveniente en la pric-
de determinarse sritméticamente.

ciones de los resultados del procedimiento de pérdida de
mentosos de poli(tereftalato de etileno) quimicsmente

tes, presentan un comportamiento de pérdids de trabajo
significativamente diferente. Dichos resultados de ensa-
yos diferentes pueden atribuirse a variaciones significati
vas en la morfologia interna de los mismos. Puesto que
la pérdida de trabajo se convierte en calor, el ensayo
ofrece una medida de la caracteristica de produccibn de
calor que tendrédn hilo o cordones comparables durante de-
formaciones similares a las encontradas en un neumdtico
cargado en rodamiento. Si la morfologia de un corddn o
hilo dado es tal que produce menos cslor por ciclo, es
decir, en una revolucidn del neumdtico, entonces su régi-
men de generscidn de calor serd menor a frecuenciss de de-
formacidn mayores, es decir, mayores velocidades de neumé-
tico, y su temperatura resultsnte serd menor que la de un
hilo o corddn que produce m3s calor por ciclo.

Las Figuras 2 y 3 ilustran ciclos de histére-
sis representativos (es decir pérdidas de trabajo) para

longitudes de 25 cm de hilos para corddn de neumdticos de

poli(tereftalato de etileno) de 1000 denier, de resistencia

tica, y la superficie dentro del ciclo de histéresis pue- | -
Como se ha indicsdo anteriormente, las compara-| -
trabajo a baja velocidad indican que los hilos multifila- |.

idénticos, que se forman por tipos de tratamiento diferen-
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| _elevads formados por diferentestécnicas de tratamiento,
que proporcionan productos que tienen diferentes estructu-
ras internass. La Figura 2 es representativa de la curva

de histéresis pars un hilo para corddn de neumdtico de
poli(tereftslato de etilemo) convencional en el que el
material filamentoso estd inicialmente hilado en condicko-
nes de tensidn relativamente bajas de aproximadamente
0,002 gramos por denier formando un hilo recién hilado

que tiene una birrefringencia de 41 a 42 x 10-5, ¥y que

se estira subsiguientemente pars desarrollar las propie-
dades de traccidn deseadas. Ls Figura 3 ilustra un ciclo
de histéresis representativo para un hilo psra corddn de
neumdticos de poli(tereftslato de etileno) que consiste

en fibras formadas de acuerdo con el presente procedimien-|
to.

A continuacidn se recoge una descripeibn deta-
1lada del procedimiento de ensayo a bajs velocidad psra
determinsr el valor de pérdida de trabajo para un hilo
multifilamentoso dado que emplea un aparato de ensayo de
traccidn Instron modelo TTD con horno, célula de carga y
gréfico.

A, Caliéntese el horno a 1502C.

B. Determinese el denier del hilo que ha de

ensayarse.

C. Calibrese el equipo

Ajlstese la cerga a escala completa (CEC)
para imponer un gramo por denier de tensidn
en el hilo a escala total.

Ajlstese la velocidad de cruceta a 1,27 cm

por minuto.
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- D. Colocacidén de la muestra.

Con el equipo a la temperstura de ensayo se
asegura el hilo en la mordaza superior y se mantiene a3
una tensidn de 0,01 gramos por denier (g/d) cusndo se su-
5 Jjeta 1z mordzza inferior. Debe tenerse cuidado en colocar.|

el hilo répidsmente, evitando un encogimiento excesivo de

sayarse debe ser de 25 cm.

' E. Ensayo de operacién.

10 . 1. Péngase en marcha el grafico.

2. Comiéncese a hacer descender ls crucets.

3. En la cargs que produce una tensidn de 0,6 ;“ »
g/d inviértase la cruceta.

4, En la carga que produce una tensidén de 0,5

15 g/d inviértase la cruceta.

5. Efectliese cuatro veces un ciclo entre 0,6
y 0,5 gramos por denier.

6. En la siguiente subida de lz cruceta, in-
viértase el movimiento de ls cruceta a 0,4

20 g/d.

7. Efectlense ciclos entre 0,6 g/d y 0,4 g/d
para cuatro ciclos.

8. En 1ls siguiente subida de la cruceta, in-
viértase el movimiento de la cruceta a

25 0,3 g/d.

9. Continfiese de esta forma, efectlense ciclos
entre 0,6 g/d y 0,3 g/d para cuatro ciclos,
luego entre 0,6 g/d y 0,2 g/d para cuatro
ciclos, luego entre 0,6 g/d y 0,1 g/d pars

30 custro ciclos, y finslmente entre 0,6 g/d

05058

la muestra., La longitud del calibre del hilo que ha de, en—| ..
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— y 0,05 g/d para cuatro ciclos.

F. Recogidas de datos

Para la pérdida de trabajo por ciclo por una
longitud de 25 ecm de hilo, normalizada para la de un hilo

Empléense sdlo los datos del cuarto ciclo del ciclo de

da de trabajo citada en la presente memoria.

W = Acx CEC _x VC =x 1000
A denier del hilo

t

W = trabajo (kilogrdémetros/ciclo/1000 denier-
25 cm)
Ac = Superficie bajo la curva (bien en cargas
0o en descarga)

CEC = carga a escala completa (kilogramos)

]

VC = Velocidad de cruceta (cm/minuto)

A

" superficie generads por el estilete en

la carga de escala completa durante 1 mi-
nuto
Pérdida de trabajo = WI - WO

W trabajo realizado psra la muestra cargada

I
W

0 trabsjo recuperado durante la relajacibm.
Las superficies Ac ¥y At pueden determinarse
por cuslguier nlUmero de métodos, como contando pequefios

cuadrados o empleando un planimetro polar.

de 1000 denier total puede emplearse la férmula siguiente.|

carga.de 0,6 g/d a 0,05 g/d cuando se determina la pérdi- | °.
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También es posible realizar una copia de la
curva, cortar las curvas y pesar el papel. Sin embargo,
debe tenerse cuidedo en permitir alcanzar el papel un
contenido de humedad en equilibrio reproducible. Por este
método le foérmuls anterior para determinar el trabajo se

transforma:

=
n

Wtc x CEC x VC x 1000

WtT denier del hilo

W

trabajo (kilogrametros/ciclo/1000 denier/
25 cm)

Wtc = peso de la curva recortada (por ejemplo
en gramos)

CEC = como se ha definido antes

VC = como se ha definido antes.

WtT = peso de la superficlie de papel producida
por la carga a escala completa durante un
minuto (por ejemplo en gramos).

TLa fbérmula anterior psra la pérdida de trabajo

es la misma.

Debe observarse que el ensayo puede aubtomati-
zarse y facilitarse la recogids de datos intercalando un
integrador digital con el aparsto de ensayo de traccidn
Instron como se hs descrito en el articulo antes definido
de Edward J. Powers.

Existe desacuerdo en la bibliografia respecto
a los porcentajes relativos de calor total en un neumdtico
producido por los cordones, caucho, friccidn de la pista

etc.
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| F.5. Conant, Rubber Chem. Technol., 44, 1971, pdgina 297

P. Kainradl y G. Ksufmann, Rubber Chem. Technol., 45,

1972, pagina 1; N.M. Trivisonno, "Thermal Anslysis of a
Rolling Tire'", SAE Paper 7004 4, 1970; P.R. Willett,
Rubber Chem. Technol., 46, 1973, pdgina 425; J.M. Collins,

W.L. Jackson y P.S. Oubridge, Rubber Chem. Technol., 38

1965, .padgina 400,. Sin embargo, los cordones son el ele-
mento que soporta la carga en los neumaticos y cuando au-
menta su temperatura se producen varias consecuencias in-
desegbles. A medida que aumentan las temperaturas, aumen-
ts generalmente el cslox generado por ciclo por los cor-
dones. Es muy conocido que aumentsn las velocidades de de~
gradacién quimica al aumentar la temperatura. Y, también ‘
es muy conocido que los mbédulos de las fibras disminuya
a medida que aumentan las temperaturas del corddén lo que
permite mayores deformaciones en el neumdtico al sumentar
el calor generado en el caucho. Todos estos factores ten-
derdn a aumentar la temperatura de los cordones todavia
mds y si los aumentos son bastante grandes, puede dar co-
mo resultado el f£szllo del neumadtico. Es evidente que un
comportamiento de corddn éptimo, particularmente en apli-
caciones criticss, resultard de cordones que tengsn una
caracteristica de generacidn de cslor minims (pérdids de
trabajo por ciclo por cantidad unitaria de corddn).
Adicionalmente, se ha encontrado que el hilo
del presente procedimiento exhibe una resistencia a la fa-
tiga muy mejorada, cuando se compara con las fibras de
poli(tereftalato de etileno) de elevada resistencia uti-
lizadas convencionslmente para formar cordones para neu-

méticos. Dicha resistencia a la fatigs permite al refuer-
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_z0 fibroso cuando estd empotrado en el caucho resistir

mejor la flexidn, torsidn, cizallamiento y compresidn.
Ta superior resistencia a la fatiga del producto del pre-
sente invento puede demostrarse por el empleo de: (1) el
ensayo de fatiga de Goodyear Mallory (ASTM-D-885-59T),
o (2) el ensayo a la fatiga por cizallamiento-compresidn-
extensidn de Firestone (CCEF). Por ejemplo, se ha encon-
trado que cusndo se utiliza el ensayo de fatiga de Good~
year Mallory que combina laz compresibén con la generscidn
de temperaturs interna, el producto del presente invento
trabaja aproximadamente 5 a 10 veces mds que el testigo
de cordén de neumético de poliéster convencional, y las
cdmaras de ensayo estdn a aproximadsmente 1892C mds friss
que el testigo. En el ensayo de fatiga por cizallamiento-~
compresibn-extensidén de Firestone, que simula flexionar
la pared lateral el producto del presente invento, sobre-
pasa el rendimiento del testigo de cordén para neumdtico
de poliéster convencional en aproximadamente 400% a igual
torsidn.

A continuscibn se identifica una descripcidn

de un procedimiento que los autores del presente invento

mente. Ha de entenderse sin embargo, que el producto de
hilo reivindicado a continuacidn no estd limitado por los

pardmetros de ls desaripeidbn que sigue.

mente) que sirve como material de partida en el procedi-
miento de produccidn de hilo que se describe, puede tener

una viscosidad intrinsecs (V.I.) de sproximsdamente 0,5 a

Hoja n\‘xm.—25—

han encontrado que es capaz de formar el hilo de poliéster

mejorado del presente invento que se ha descrito anterior-

El poliéster (como se ha identificado anterior-
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dad intrinseca relativamente elevada de 0,8 a 2,0 decili-
tros por gramo (por ejemplo 0,8 a 1 decilitro DOT gramo)
vy mds preferiblemente 0,85 a 1 decilitro por gramo (por
ejemplo 0,9 a 0,95 decilitro por gramo). Ia V.I. del po-
liéster hilable en fusidn pueds determinarse conveniente-
mente por la ecuscidn B _ _ ln'EXr , en la que Wir es

c—3>»0 ~
la "viscosidad relativa" obtenida dividiendo la viscosi-—

dad de una solucidn diluida del polimero por la viscosidadp’_
del disolvente empleado (por ejemplo orto-clorofenol) me- |
dida a la misms temperatura, y ¢ es la concentracidn de |
polimero en la solucibn expresada en gramos/l00 ml., Adi-
cionalmente el polimero de partide presenta comfnmente
un grado de polimerizacidn (G. P.) de aproximsdamente 140
a 420, y preferiblemente de aproximadamente 140 a 180. El
material de partida de poli(tereftalato de etileno) pre-—
senta cominmente una temperatura de transicidn vitrea de
aproximadamente 75 a 802C y un punto de fusidbn de aproxi-
madamente 250 a 2652C, por ejemplo aproximadamente 2602C,
El orificio de extrusidn conformado (es decir
la hilera) tiene una pluralidad de aberturas y puede se-
leccionarse entre las utilizadas comGnmente dursnte la ex-—
trusidn en fusidn de materiales filamentosos. EL nimero
de sberturss en la hilera puede variar smplismente. Puede
utilizarse en el procedimiento una hilera cbnica normsli-
zada que contiene 6 a 600 agujeros (por ejemplo 20 a 400
agujeros), tal como la empleada comlnmente en el hilado
de fusidn de poli(tereftslato de etileno), que tiene un
didmetro de aproximadamente 127 a 1270 micras (por ejem—

plo, 254 a 762 micras). Se formen comfinmente hilos de apro+
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ximadamente 20 a 400 filamentos continuos. El polidster
hilable en fusidn se suministras sl orificio de extrusibn
a una temperatura por encims de su punto de fusidn y por
debajo de la temperatura a la que se degrada sustancial-
mente el polimero.

Un poliéster fundido que consiste principalmen-
te en.poli(tereftalato de etileno) estd preferiblemente a
una temperatura de aproximasdamente 270 g 3%25°C, y méas
preferiblemente a una temperaturs de aproximadamente 280
a %202C cuando se extruye a través de la hilera.

Después de la extrusidén a través del orificio
conformado el materiasl filsmentoso de poliéster fundido
resultante se hace pasar en la direccidn de su longitud
a través de una zons de solidificacidn que tiene un extre-
mo de entradas y un extreﬁo de salida, en el que se enfria
sGbitamente de modo uniforme, el material filamentoso fun-
dido y se transforma en un materisl filamentoso sbdlido.
El enfriamiento sibito empleado es uniforme en el sentido
gue no se considera un enfrismiento diferencizl o asimé-
trico. La naturaleza exacta de la zona de solidificacibn
no es critica en la operacidn del procedimiento, siempre
que se realice un enfriamiento sdbito sustoncislmente uni-—
forme. En uns realizacidn preferida del procedimiento la
zona de solidificacidn es una atmdsfera gaseosa que esté
a la temperatura requerida. Dicha astmbdsfera gasecsa de la
zona de solidificacidn puede estar a una temperatura por
debajo de aproximadamente 802C, Dentro de la zona de so-
lidificscidn el material fundido pasa desde la masa fundi-
da a uns consistencia semi-sdlids, y de la consistencia

semi-sdlida a una consistencia sbélida. Mientras estd pre-
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una orientacidn sustancisl aunque presente como un semi-
s6lido como se analiza més adelante. La atmdsfera gaseosa
presente en la zona de solidificacidn circula preferible-
mente de modo que se consiga una transferencis de calor
més eficaz. En una realizacidn preferida del procedimientd,
la atmdsfera gaseosa de la zona de solidificacidn estd a
una temperatura de aproximadamente 10 a 602C (por ejemplo I
10 a 502C) y mds preferiblemente a aproximadamente 10 a
402C (por ejemplo a la temperatura ambiente o a aproxima-
damente 252C). La composicidn quimica de la atmbsfers ga-
seosa no es critica para la operascidn del procedimiento
siempre que la atmbsfera gaseoss no resccione indebida-
mente con el material filamentoso polimero. En unsg reali-~
zacibn particularmente preferida del procedimiento, la
atmbésfera gaseosa de la zona de solidificacidn es aire.
Otras atmbésferas gaseosas representativas que pueden se-
leccionarse para ubilizacidbn en la zona de solidificacidn
incluyen gases inertes tales como helio, argdn, nitrdgeno,
etc.

Como se ha indicado anteriormente, ls atmbsfe-
ra gaseosa de la zona de solidificacién incide en el mate-
risl de poliéster extruido de modo que produzca un enfria-
miento s@bito uniforme en el que no exists homogeneidad
radial sustancial u orientacidn desproporcionsl a través
del producto. La uniformidad del enfrismiento stbito pue-
de demostrarse por un examen del material filamentoso re-
sultante, por su capacidad para no presentar tendencia
sustancisl a experimentar suto-ondulacidn por splicacidn

de calor. Por ejemplo, un hilo que ha experimentado un
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liza la exprééién en la presente solicitud se auto-ondula-
rd y experimentard uns ondulacidn esponténea cuando se ca-
liente por encima de su temperatura de transicibén vitrea
aunque en un estado exento de contraccibn.

Preferiblemente la zona de solidificacidn esta
dispuesta inmediatamente debajo del orificio de extrug;én
conformado y el material polimero extruido esti presente
mientras se pone en suspensibn axialmente en &1, durante
un tiempo de permanencia de aproximadamente 00,0015 a 0,75
segundos, y més preferiblemente durante un tiempo de per-'!
manencia de aproximsdamente 0,065 a 0,25 segundos. Comfin~
mente la zonarde solidificacién posee uns longitud de apro
ximadamente 7,5 a 600 cm, y preferiblemente una longitud
de 30 s 210 cm. La atmbsfers gaseosa se introduce también
preferiblemente por el extremo inferior de la zona de so-
lidificacidn y se rebtira s lo largo de su lado con la lon-
gitud continua mévil del material polimero pasando aguas
abajo a través de la hilera. Puede utilizarse alternativa-
mente un enfriasmiento slbito de flujo central o cuslquier
otrs técnica capaz de proporcionar el enfrismiento stbito
deseado.

El material filamentoso sblido se retira a con-
tinuacidn de la zona de solidificacidn aunqﬁe bajo una
tensidn sustancisl de 0,015 a 0,150 gramos por denier, y
preferiblemente bajo una tensidén sustencial de 0,015 a
0,1 gramos por denier (por ejemplo 0,015 a 0,06 gramos
por denier). La tensibén se mide en un punto inmedistamen-
te por debajo del extremo de salida de la zona de solidi-

ficacibén. Por ejemplo, la tensidn puede medirse colocando
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un tensidmetro en el material filamentoso s medida que
sale de la zona de solidificscidm. Como serd evidente pa-
ra los expertos en la técnica, la tensidn exacta en el
material filamentoso estd influenciada por el peso molecu-
lar del poliéster, la temperstura del poliéster fundido
cuando se extruye, el tamailo de las aberturas de la hile-
ra, el caudal del polimero dursnte la extrusidn de ls ma-
ss fundida, la temperatura de enfrismiento sibito, y la
velocidad a la que el material filsmentoso recién hilsdo
se retira de la zona de solidificascidn. ComlGnmente, el ma-
terial filamentoso recién hilado se retira de la zons de
solidificacidn, aungue bajo la tensidn sustenciasl indica-
da, a una velocidad de sproximadamente 500 a 2000 metros
por minuto (por ejemplo a una velocidad de 1000 a 2000 me~
tros por minuto).

En el procedimiento de hilado de masa fundida
de tensibn relativamente elevada del presente invento el
material filamentoso extruido situado entre el punto de
su 3rea de expansidn mdxima dentro de ls matriz y su pun-
to de retirada de la zona de solidificacidn presenta co-
minmente un estiramiento sustancial. Por ejemplo, el ma-
terial filamenboso recidn hilado puede presentar una re-
lacidn de estiramiento de aproximadamente 100:1 a 3000:1,
v mds cominmente una relacibn de estirsmiento de aproxi-
madamente 500:1 a 2000:1. La "relacidén de estirsmiento™
como se ha empleado antes, se define como la relacibn en-
tre el drea de la seccidn transversal de expsnsidn méxima
dentro de 1ls matriz y el drea de la seccidn transversal
del material filamentoso cuando sbandona la zona de soli-

dificscidn. Dicho cambio sustancial en el drea de la sec—
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cidn transversal ocurre casi exclusivamente en la zona de
solidificacibn antes de que se complete el enfrismiento
stbito. |

El materisl filamentoso recién hilado cuando
sbandons la zona de solidificacidn presenta comlnmente un
denier por filamento de aproximadsmente 4 a 80.

E1l materisl filsmentoso recién hilado se des-—

salida de la zona de solidificacidén hasts un primer diz-
positive de aislsmiento de tensidn. No existe gislamiento
de tensidn s lo largo de ls longitud del masterial filamern-
toso entre el orificio de extrusidn conformado (es decir,
la hilera) y el primer dispositivo de sislamiento de ten—
sion. El primer dispositivo de aislamiento de tensidn pue-
de tomar una variedad de formas como serd evidente en la
técnica. Por ejemplo, el primer dispositivo de sislamien-—
to de tensibn puede convenientemente tomar la forma de un'
psr de rodillos sesgados. El material filamentoso recién
hilado puede enrollsrse en una plurslidad de vueltas sgl-
rededor de los rodillos sesgados, que sirven para aislar
la tensidn en los mismos, cusndo el materisl filsmentoso
se aproxima @ los rodillos, de la tensidn en el material
filsmentoso cuando se sleja de los rodillos. Otros disposi-
tivos representativos que pueden servir pars la misma fun-
cibn incluyen: chorros de aire, pasadcres de frensdo, va-
rillas cefdmicas, etec.

La tensidn en lines de hilsturs relstivamente
alta en el material filamentoso proporcions un msterisl
filamentoso de birrefringencis relativamente elevsda. Por

ejemplo, el material filamentoso cuando entra en el primer
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fringencia de +9 x 1072 & L70 x 1072 (por ejemplo, +9 x
1072 5 140 x 1077), y preferiblemente +9 x 1077 a 430 x
10™2 (por ejemplo, +9 x 1072 5 125 x 10-5). Con el fin de
determinar la birrefringencia del msterial filamentoso en
este punto del procedimiento, puede recogerse simplemente
uns muestrs representativa en el primer dispositivo de
aislamiento de tensidén y snslizarse de scuerdo con proce=
dimientos convencionales en un lugsr fuera de la lines. -
Por ejemplo, la birrefringencis de los filamentos puede ..
determinsrse empleando un compensador Berek montado en,ﬁnj
microscopio de luz polarizada, que expresa la diferencié .
del Indice de refraccibn paraleio y perpendicular sl eje
de ls fibra. El nivel de birrefringencis alcanzado es di--
rectamente proporcional a la tensidn ejercida sobre el ma-
terial filamentoso como se ha dicho anteriormente. Los
procedimientos de la técnica anterior para la produccidn
de materiales filamentosos de poliéster recién hilados
destinsdos Gltimamente a aplicaciones bien textiles o in-
dustrisles, se han llevado a casbo comlnmente en condicio-
nes de hilado de tensidn relativamente baja y han propor-
cionado materiales filamentosos recién hilados de birre-
fringencia considerablemente mds baja (por ejemplo una bi-
rrefringencis de sproximadamente {1 x 1072 3 12 x 10-3).
El materiasl filamentoso recién hilado se des-
plazs de forma continua en la direccidén de su longitud desq
de el primer dispositivo de aislsmiento de tensidn hasta
una primera zona de estiramiento en la que se estira en
una base continuas mientrss pass a través de la primera

zona de estirsmiento bsjo tensibdn longitudinal. Mientras
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estd presente en la primera zons de estiramiento el mate-—
risl filamentoso recién hilsdo se estira preferiblemente
al menos 50% de su relscidn de estirsmiento mixima (por
ejemplo aproximadamente 50 a 80% de la relacidn de egti-—
ramiento maxima). Ls "relacién de estirsmiento méxima”
del material filamentoso recién hilado se define como la
relacién de estiramiento méxima a la que puede estirarse
el material filsmentoso recién hilado en una base practics
¥y reproducible y sin romperlo. Por ejemplo, la relacibn
de estiramiento mdximas del material filamentoso recidn hi-
lado puede determinsrse estirando dicho msterial en una
plurslidad de ebapss a temperaturss sucesivamente eleva-.
das, y observando empiricemente el limite superior pric-
tico para la relacidn de estiramiento global para todas
las etapas, realizandose la primera etapa de estiramiento
de una forma en serie inmediatsmente despuéds del hilado.

La relacion de estirsmiento utilizada en la
primera zons de estiramiento varia de 1,01:1 a 3,0:1, y
preferiblemente de 1,4:1 a 3,0:1 (por ejemplo, aproximads-
mente 1,7:1 a 3,0:1). Dichas relaciones de estiramiento
se basan en las velocidades superficisles de los rodillos
inmediatamente antes y después de la zona de estiramiento.
Se emplean comldnmente pero no necesariamente las relacio-
nes de estiramiento mds bajas dentro de este intervalo
Junto con filasmentos recién hilados de niveles de birre-
fringencis més altos especificados, y las relaciones de
estiramiento mds altas con los niveles de birrefringencia
mds bajos especificados. E1 apsrato utilizado para llevar
a cabo el grado requerido de estiramiento en la primera

zona de estiramiento puede ser varisdo ampliamente. Por
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a csbo convenientemente hsciendo pasar el masterisl fila-
mentoso en 1z direccidn de su longitud s través de un cho-
rro de vapor, aungue bajo tensibn longitudinsl. Puede em~
plearse de modo similar otro equipo de estiramiento uti-
lizado con poliésteres en la técnica anterior. Al terminar
la primera etaps de estirsmiento del presente procedimien-
to el material filsmentoso presents cominmente uns tenaci-
dad de aproximadamente 3 a 5 gramos por denier medida 3
258¢,

Fl materisl filamentoso después de la primera
etaps de estiramiento se trata térmicamente aunque bajor
una tensidn longitudinal, s una temperaturs por encima
de 13 de la primera zona de estiramiento. El tratamiento
térmico puede llevarse a cabo de una forma continus en Se—
rie inmediatamente después de pasar desde la primera zons
de estiramiento, o el material filamentoso puede recogefse
después de pasar por la primera zona de estirsmiento y so-
meterse finslmente al tratamiento térmico posteriormente.
EL tratamiento térmico se lleva a cabo preferiblemente en
una pluralidad de etapas a temperaturas sucesivamente ele-~
vadas. Por ejemplo, el tratamiento térmico puede llevarse
a cabo convenientemente en dos, tres, custro o mds etapas. |
Is naturaleza de los medios de transferencia de cslor uti-
lizsdos durante el tratamiento térmico puede varisr amplia-
mente. Por ejemplo, el medio de transferencia de calor pue-
de ser un gas calentado, o uns superficie de contacto ca-
lentsda, tal como una o mas zapatas calientes o rodillos
calientes. Iia tensibn longitudinal utilizads preferiblemen-

te es suficiente para evitar la contraccidn durante cada
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- etapa del tratamiento térmico en discusidn; sin embargo,
no necesita cads etapa ser una etaps de estiramiento, lle-|
véndose a cabo uno o mds de las etapas 8 una longitud sus-
tancialmente constante. Durante el tratamiento térmico

5 el material filamentoso se estirs psra slcanzar al menos
85% de la relascidn de estiramiento méxims (descrita ante-
riormente), y preferiblemente al menog 90% de la relacidn
de estirsmiento maxima.

El tratamiento térmico imparte una tenacidad
10 .| de al menos 7,5 gramos por denier al material filamentoso
medido a 259C, y preferiblemente una tenacidad de al me-
noes 8 gramos por denier.

La parte final del tratsmiento térmico se lle-
va a cgbo 2 una temperaturz en el intervalo de sproximada-
15 mente 902C por debajo de la temperatura de fusidn mixima
del calorimetro de exploracidn diferencial del materisl
filamentoso hasta por debajo de la temperatura a la que
ocurre la coslescencia de los filamentos adyacentes. En
uns realizacidn preferida del procedimiento, la parte
20 final del tratsmiento térmico se lleva a cabo a uns tem-
peratura en el intervalo de 602C por debajo de la tempera-
tura de fusidn méxims en calorimetro de explorscién dife-
rencisl hasbs por debajo de la temperatura a la que ocu-
rre ls coalescencia de los filamentos adyacentes. Para un
25 materisl filsmentoso de poliéster que es sustsncialmente
todo poli(tereftalato de etileno), la temperstura de fu-
sion méxima del calorimetro de exploracidn diferencial del
material filamentoso se observa que es com@nmente slrede-
dor de 2609C. La parte finsl del tratamiento térmico se
30 lleva a cabo cominmente a una temperatura de aproximadamen-
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Si se deses, puede llevarse a cabo una etapa dd
contraccidn opcional en la que el materisl filamentoso re-
sultante del tratamiento térmico snteriormente descrito se
deja contrger ligeramente, y con ello se glteran ligeramen-
te sus propiedsdes. Por ejemplo, el material filamentoso
resultante puede dejarse contraer hasts aproximadamente 1
a8 10% (preferiblemente 2 a 6%), calentando s una temperatu-
ra por encims de ls de la parte finsl del trstamiento téra
mico aunque colocado entre rodillos mbviles que tengan una
relacibén de velocidades superficiales tales que permitan
la contraccidén deseada. Dicha etapa de contraccidn opcio-
nal tiende a reducir mds las csracteristicas de contrac—<
cidén residuales y a aumentar el aslargsmiento del producto
final.

Los ejemplos siguientes se dan como ilustrascio-
nes especificas del presente invento, con referencia a las
Figuras 4 y 5 de los dibujos. 3in embargo, ha de entenderse
gue el invento no estd limitado a los detalles especificos
recogidos en los Ejemplos.

Como material de partids se selecciond poli(te-
reftalato de etileno) que tiene una viscosidad intrinseca
(V.I.) de 0,9 decilitros por gramo. Is viscosidad intrinse-
ca se determind en una solucidn de 0,1 gramo de polimero
en 100 ml de orto-clorofenol a 252C.

Como se ilustra en la Figura 4, el polimero de
poli(tereftalato de etileno) en forms de psrticulss se co-
locd en 13 tolva 1 y se hizo avanzar hacia ls hilera 2 con
ayuds de un transportador de tormillo 4. E1l cslentador 6

origind la fusidn de las particulas de poli(tereftalato de
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__etileno) formando una fase homogénea que se hizo svanzar
més hacia la hilera 2 con ayuda de la bomba 8. Is hilers
2 tenia uns entrada cénica tipica y un snillo de sgujeros
de extrusibn, teniendo cadas uno un didmetro de 250 micras.

E1l poli(tereftalato de etileno) extruido resulf
tente 10 se hizo pasar directamente desde 1la hilera 2 a
través de la zona de solidificacidn 12. Ia zona de solidi-
ficacidén 12 tenis una longitud de 1,80 metros y estaba dis+
bueste verticalmente. Se introdujo continusmente sire a -
109C en la zona de solidificacién 12 por 14, que se sumi-
nistrd por el conducto 16 y el ventilador 18. EL aire se -
retird de modo continuo de la zona de solidificacidn 12..
por el conducto alargado 20 dispuesto verticalmente en co-
municacidn con la pared de la zons de solidificacidn 121 o
y de alli se retird continuasmente por el conducto 22. ﬂien1
tras atravesaba la zons de solidificacidn, el poli(teref-
talato de etileno) extruido se enfrid stGbitamente de mod.o
uniforme y se transformé en una longitud continus de hilo
de poli(tereftalato de etileno) recién hilado. EL material
polimero se transformb primero desde uns masa fundids a
una consistencia semi-sbélida, y luego desde uns consisten—
cia semi-sélida a uns consistencis sélids mientras pasaba
por la zona de solidificacibn 12.

Después de sbandonar el extremo de salids de 1a
zona de solidificacidn 12, el materisl filamentoso se puso
en contacto suave con el aplicador de lubricante 24, y se
desplaz6 de modo continuo a un primer dispositivo de aisla-
miento de tensidn que consistia en un psr de rodillos ses-—
gados 26 y 28, y se enrolld alrededor de éstos en custro

vueltas. El materisl filamentoso se hizo pasar desde los
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to que consistia en un chorro de vapor 32 a través del cus

se pulverizabs tangencialmente vepor de agus gobre el ma-

terisl filamentoso mbvil desde un Gnico orificio. Inicial-

mente se suministrd vepor a presidn elevada a 1,7 kg/cm2

manomdtricos s un recalentador 34 en el que se calentd a
2502C, y a8 continuacién se trasladd al chorro de vapor 32.
FEl material filamentoso se sumentd hasta una temperstura
de aproximadamente 852C cuando se DPuso en contacto con el
vapor y se estird en la primera zona de estiramiento. Se¢
cred 1a tensibn longitudinal suficiente para realizar e
estiramiento en la primera zona de estiramiento regulando
1z velocidad de un segundo par de rodillos sesgados 36 ¥
38, alrededor de los cuales se enrolld el materisl filsmen
toso en custro vueltas. El material filamentoso se empa-
quetd luego en 40.

Ta Figura 5 ilustra la disposicibn del equipo
en el que se llevd a cabo el tratamiento térmico subsi-
guiente. El paquete 40 resultante se desenrolld a conbinua
cibn y se hizo pasar en cuatro vueltas alrededor de los
rodillos sesgados 82 y 84 que servisn como un dispositivo
de sislamiento de tensibn. De los rodillos sesgados 82 y
84 se hizo pasar el materisl filamentoso en contacto des-
1igante con la zapata caliente 86 que tenis una longitud
de 60 cm, que servias como una segunda zona de estiramiento
y se mantuvo bajo una tensidén longitudinal ejercida por
log rodillos sesgados 88 y 90 alrededor de los cusles se
enrolld el material filsmentoso en cuatro vueltas. La za-
pata caliente 86 se mantuvo a una temperatura por encima

de la que experimentd el material filsmentoso en la pri-
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mera zona de estiramiento. El materisl filamentoso después
de trasladsrse desde los rodillos sesgados 88 y 90 se hizo
pasar en contacto deslizante con la zapsta caliente 92 que
tenfia una longitud de 60 cm, que servia como zons en la

que se llevbd a cabo la parte final del tratamiento térmico.
Los rodillos sesgados 94 y 96 mantenian una tensidn longi-
tudinal en el material filamentoso cuasndo se higzo pasar
sobre la zapata caliente 92. El materisl filamentoso asumia
sustancisluente la misma temperatura que lgs zapatas ca=~
lientes 86 ¥ 92, mientras estaba en contacto deslizante;con
ellas. La temperatura de fusidn méxima, en el calorimetrc
de exploracién diferencisl, del materisl filamentoso era
2602C en cada ejemplo, y no ocurrid coalescencia del filé—
mento dursnte el tratsmiento térmico ilustrado en la Fiéura
5. A continuacidn se especifican mds detalles referentes a

los Ejemplos.

EJEMPIO I

‘La hilera 2 consistia en 20 agujeros, y el
poli(tereftslato de etileno) estaba a una temperatura de
aproximadamente 3162C cusndo se extruyd. El caudal de po-
liéster a través de la hilera 2, era 12 gramos por minuto
y la presidn del paquete de hilatura de 108 kg/cm2 manomé-—
tricos.

TLa tensidn relativamente slta ejercids sobre
el material filsmentoso en el extremo de salida de la =zons
de solidificscidn 12, cusndo-se midid en el punto 30, era
0,019 gramos por denier. El material filsmentoso recién
hilado se enrolld alrededor de los rodillos sesgados 26 y

28 a una velocidad de 500 metros por minuto, y en ese pun-
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-to del procedimiento presentabs unas birrefringencia rels-
tivamente elevads de 19,32 x 10-5, vy un denier total de
216. La relacidn de estiramiento mdxima para el material
filamentoso recién hilado antes de entrar en la primera
zong de estiramiento ers sproximsdamente 4,2:1.

En la Tsbla I siguiente se resumen los pard-
metros- adicionales y los resultados slcanzados para uns
pluralidad de experimentos en los Que se variaron las CcOon~
diciones de: (1) el primer estiramiento, (2) el segundc’
estiramiento, y (3) la parte final del tratamiento térﬁico
por un ajuste de las velocidades relativas de los rodiilos
sesgados 36 y 38, 82 y 84, 88 y 90, 94 y 96, asi como iaé
temperaturas de las zapatas calientes 86 y 92.

En la Tabla I, asi como en las otras Tablas éi;
guientes se utilizan las abreviasturas y términos siguien;
tes.

RE = relascidn de estiramiento expressda en:

1 basada en la relacibn de las velocidades
de la superficie del rodillo.

TEN = Tenacidad del hilo en gramos por denier,

medida a 252C,

A = Alargemiento del hilo en porcentaje, medi-

do & 2590 |

MI = Mbédulo inicial del hilo en grasmos por de-

nier, medido a 259C

RE mdximo = relacidn de estiramiento méxima,

gxpresada en :1 a la que puede estirarse
el hilo recién hilado en una base pricti-
ca y reproducible sin rotura.

DPF = denier por filamento
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Contraccidén = contraccidn longitudinal medida
a 1758C en aire, en porcentaje.

Pérdids de trsbajo = pérdids de trabajo a
1509C cusndo se efectiis un ciclo entre una

tensidn de 0,6 gramos por denier y 0,05

gramos por denier, medida a un grado de de+t

formacidn constante de 1,25 cm por minuto

en kilogrémetros medids sobre una longitud

de 25 cm de hilo, normalizada para la de uﬁ

hilo multifilamentoso de 1000 denier total
como se ha descrito en la presente memoria
Indice de estabilidad = el reciproco del pfo-r
ducto que resulta de multiplicar la con;
traccibén por la pérdida de trasbajo. V
Indice de traccidn = el producto obtenido mul-
tiplicando la tenacidad por el mbdulo ini-
cial 7
Cristalinidad = cristalinidad expresada en por-
centaje.

fa funcibn de orientscidn amorfa

fc = funcidn de orientacidn cristalina.
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EJEMPIO IT
La hilera 2 consistia en 20 agujeros, y el po-
li(tereftalato de etileno) estaba a uns temperaturs de

aproximadamente 3129C cuando se extruyb. EL caudal de po-

¥y la presidén del psquete de hilstura era 130 kg/cm2 mano-
métricos. .

La tensidn relativamente elevada ejercida so-
bre el material filamentoso en el extremo de salida de la
zona de solidificacidn 12, cusndo se mide en el punto 5@,
era 0,041 gramos por denier. El materiasl filamentoso reQVV
cién hilado se enrolld alrededor de los rodillos sesgados
26 y 28 a una velocidad de 1000 metros por minuto, y en
ese punto presentaba una birrefringencis relativamente eié»
vada de 120 x 10™3 y un denier totsl de 108. Ta relacién
de estiramiento mixima para el material filamentoso recién
hilado antes de entrar en la primera zona de estiramientc
era de aproximadsmente 3,2:1.,

En la Tabla II siguiente se resumen 1los pari-
metros adicionales y los resultados alcasnzados psra una
plurslidad de experimentos, en los que se variaron las cond
diciones de: (1) el primer estiramiento, (2) el segundo es+
tirsmiento, y (3) la parte final del tratsmiento térmico,
por un agjuste de las velocidades relstivas de los rodillos
sesgados 36 y 38, 82 y 84, 88 y 90,. 94 y 96, asi como lss

temperaturas de las zapatas calientes 86 y 92.
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EJEMPTO ITT

TLa hilera 2 consistia en 20 agujeros, y el po=-
1i(tereftalato de etileno) estaba a una temperatura de
aproximsdamente 316°C cuando se extruyd. EL csudal de po-
liéster a través de la hilera 2 era 12 gramos por minuto
y la presidn del paquete de hilatura era 102 kg/cm2 mano-
métricos.

La tensidn relativamente alta ejercida sobre
el material filamentoso en el extremo de salida de 1a éona
de solidificseibn 12, medids en el punto 30 era 0,058 éfa;
mos por denier. El material filamentoso recién hilado se -
enrolld alrededor de los rodillos sesgados 26 y 28 a uﬁai"
velocidad de 1150 metros por minuto, y en ese punto pre;
sentsba una birrefringencia relativamente alta de 130 X
10-5, v un denier total de 94. La relacidn de estiramiento
mixima para el material filsmentoso recién hilado antes de
entrar en la primera zona de estiramiento era asproximads-
nente 2,6:1.

Fn.la Tabla IIT siguiente se resumen pardmetro
adicionsles y los resultados alcanzados para una plurali-
dad de experimentos en los que se variaron las condiciones
de: (1) el primer estirsmiento, (2) el segundo estiramien-
to, v (3) la parte finsl del tratamiento térmico por un
ajuste de las velocidades relstivas de los rodillos sesga-
dos 3 y 38, 82 y 84, 88 y 90, y 94 y 96, asi como las

temperaturas de las zapatas cslientes 86 y 92.

ud
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EJEMPIO TV

La hilera 2 consistia en 34 agujeros, y el po-
li(tereftalato de etileno) estaba a una temperatura de apn
ximadamente 3252C cuando se extruyb. E1 caudal de poliéds-
ter a través de la hilera 2 era 13 gramos por minuto y la
presién del paquete de hilatura era 51 kg/cm2 manométricos

La tensidén relativamente elevada ejercida.so-
bre el masterial filamentoso en el extremo de salida de la
zona de solidificacidn 12 medids en el punto 30 era 0,078
gramos por deniler. El material filamentoso recién hilado
se enrolld alrededor de los rodillos sesgados 26 y 28 a°
una velocidad de 1300 metros por minuto, y en ese punto
Presentaba uns birrefringencia relativamente elevada de 7
128 x 1072, y un denier total de 90. La relecibn de esti;
ramiento mdxima pars el materisl filasmentoso recién hila-
do antes de entrar en la primera zona de estiramiento era
aproximadamente 2,52:1.,

En 1a Tabla-IV siguiente se resumen los pard-

metros adicionales y los resultados alcanzados.
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EJEMPLOS COMPARATIVOS

Se ha demostrado que no se obtiene el hilo
de poliéster mejorado del presente invento si los segmen-
tos de un hilo para corddn de neumiticos de poli(terefta-

lato de etileno) de resistencis elevada comercialmente disg

I
ponible, se someten a procedimientos de tratamiento térmi-!

|
co posterior (identificsdos més adelante). El material de
partids para los ensayos se hild en masa fundida en condi-
ciones de baja tensidn convencionales Dars formar un mate-.
rial filamentoso recién hilado que posee una birrefringen-
cia de aproximadamente +1 x 10_5, se estird en caliente
hasta aproximadamente 85% de su relacidn de estiramiento
méxima en una pluralidad de etapas que se llevaron s cabo
de uns forma en serie después del hilado en masa fundida,
¥y se relajd a aproximadsmente el 6%, E1 tratamiento térmi-
co posterior al que se somete el hilo para corddn de neu-
matico de resistencia elevada comercislmente disponible

se 1llevd a cabo haciendo pasar el hilo sobre una zapatsa
caliente (dispuesta a diversas temperaturas) aunque bajo
una tensidn longitudinal (dispuesta a varios niveles para
producir las relaciones de estiramiento indicadas)., En

la Tabla V siguiente se identifican las caracteristicas
del material de partida, la temperatura de la zapata calien
te empleads dursnte el tratamiento térmico posterior, la
relacidn de estiramiento utilizada en el tratsmiento tér-~
mico posterior, y las caracteristicas del materiagl fils-
mentoso después del tratamiento térmico posterior. Tos tép—
minos y abreviasturas utilizadas son como se han definido

anteriormente.
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L Ademds se ha demostrado que no se obtiene el
hiio de poliéster mejorado del presente invento si se termi
ng un procedimiento convencional pars la formacidn de un
hilo pars cordén de neumdticos de resistencia elevada,

después de la primera etapa de estiramiento, y los segmen-

tos del materisl filamentoso resultante se someten subsi-

guientemente a varios procedimientos de estiramiento en
caliente. El material de partida para el ensayo se hild
en masa fundida en condiciones de baja tensidén convenciona-
les, formando un materisl filamentoso recién hilado que po- .
seia una birrefringencia de aproximadamente 11 x 10-3, se
estird en caliente a una relacidén de estiramiento de
3,65:1 en uns finica etapa llevada a cabo de una forma en
serie después del hilsdo en la mesa fundida, y se rscogid.
El procedimiento de estiramiento en caliente subsiguiente
se 1llevd a cabo haciendo pasar el materisl de partida de
hilo sobre una zapata caliente, (dispuesta a diversas tem~
peraturas), aunque bajo una tensién longitudinsl (dispues-
ta a diversos niveles para producir lss relaciones de esti-
ramiento indicadas). En la Tabla VI siguienteAse identifi-
can las caracteristicas del materisl de partida, ls tempe-
ratura de la zapats caliente empleada durante el procedi-
miento de estiramiento en caliente subsiguiente, la rela-
cién de estiramiento utilizada durante el estirsmiento en
caliente subsiguiente y las caracteristicas del material

filamentoso después del estiramiento en caliente subsiguien

te. Los términos y abreviaturas utilizadss son las mismas

que se han definido antes.
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Para mis ejemplos compérativos véanse los
ejemplos N2 1 a 13 de la solicitud patente de EE.UU. S.N.
400,864, presentada el 26 de Septiembre de 1973, que se
incorpora en la presente memoria como anterioridsd. Estos
ejemplos ilustran los valores de tenacidad relativa, mddu-
I

lo inicial e indice de traccidn relativamente bajos alcan-|

zados -comimmente cusndo se practicasn varios procedimientos

de formacidn de fibras de poli(tereftalato de etileno) dist

tintos del descrito en la presente memoria, incluyendo
otros procedimientos que emplean condiciones de hilado cor
tensidn relativamente elevada.

Aunque el invento ha sido descrito con referen
cla a las realizacionss, ha de entenderse que se puede re-
currir s variaciones y modificaciones que serdn evidentes
para los expertos en la técnica. Dichas variaciones ¥y mo-
dificaciones han de considerarse dentro del punto de vis-

ta y alcance de las reivindicaciones que se acompaian.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se re-
cogen en las reivindicaciones siguientes:

18,- Perfeccionamientos introducidos en un hilo
multifilamentoso de poliéster de buenas caracteristicas de
comportamiento funcional, cuyo hilo comprende al menos 85%
de poli(tereftalato de etileno) y que tiene un denier por
filamento de 1 a 20, no presentando tendencia sustancial a
experimentar auto-ondulacién por aplicacién de calor, gque
es particularmente adecuado para empleo en aplicaciones in-
dustriales a temperaturas elevadas, y que posee una estruc-
tura interna inusualmente estable como se pone de manifies-
to por la nueva combinacidén de caracteristicas siguientes:
(a) un valor de birrefringencia de +0,160 a 10,189, (b) un
valor del fndice de estabilidad de 6 a 45, obtenido tomando
el reciproco del producto que resulta de multiplicar la con
traccién a 1759C en aire, medida en porcentaje, por la pér-
dida de trabajo a 1509C, cuando se efectda un ciclo entre
una tensién de 0,6 gramos por denier y 0,05 gramos por de-
nier, medida a un grado de deformacién constante de 1,25 cm
por minuto en kilogrémetros sobre una longitud de hilo de
25 cm, normalizada para la de un hilo multifilamentoso de
1000 denier total, y (e) un valor del fndice de traccidn ma
yor que 325, medido a 259C, obtenido multiplicando la tena-

cidad expresada en gramos por denier por el mddulo inicial
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—expresado en gramns por denisr. - _
28~ Perf9001onamlentos de acue;do con la rei-

vindicacidén 128, segin los cuales dicho poliéster comprende
al menos 90% en moles de poli(tereftalato de etileno).

3%2,- Perfeccionamientos de acuerdo con la rei-
vindicacidn 18, segin los cuales dicho polidster es sustan
cialmente poli(tereftalato de etileno) en su totalldad.

42 ,~ Perfeccionamientos de acuerdo con la rel-
vindicacién 128, segliin los cuales los filamentos de dicho
hilo tiemen un denier por filamento de 3 a 15.

52,- Perfeccionamientos de acuerdo con la rei-
vindicacién 18, segin los cuales el hilo consiste en apro-

ximadamente 6 a 600 filamentos continuvos.

dicacién 12, segin los cuales el hilo presentan una crista
linidad de 45 a755%, una funcidn de orientacidn cristalina
de al menos 0,97, y una funcidn de orientacidén amorfa de
0,37 a 0,60,

72.- Perfeccionamientos de acuerdo con la rei-
vindicacién 1e, segﬁn los cuales el hilo presenta una tena
cidad de al menos 7,5 gramos por denier. '

82,~ Perfeccionamientos de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, seglin los cuales el hilo presenta un médu-
lo inicial de al menos 110 gramos por denier,

92,~ Perfeccionamientos de acuerdo con la rei-
vindicacibén 12, segihlos cuales el hilo presenta un valor
del fndice de traccibn de 830 a 2500.

10&,- Perfeccionamientos de acuerdo con la rei-
vindicacidn 12, segfin los cuales dicho poliéster tiene las

caracteristicas siguientes: (a) una cristalinidad de 45 a

62.- Perfeccionamientos de acuerdo con la reivi)

 d
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~55%, (b) waa funcidn de orientacién cristalina de al menos
0,97, (¢) una rfuncién de orientaciémn amorfa de 0,37 a 0,60,
(d) una contraccidén menor de 8,5% en aire a 1752, (e) un
médulo inieial de al menos 110 gramos por denier a 259C,
(£f) una tenacidad de al menos 7,5 gramos por denier a 250C,
y (g) una pérdida de trabajo de 0,00004 a 0,0002 kilogréme
tros cuando se efectfa un cielo entre una tensidn de 0,6
gramos por denler y 0,05 gramos por denier z 15020,medida 4
un grado de deformacidén constante de 1,25 om por minuto en
una longitud de hilo de 25 cm, normalizada para la de un hi
lo multifilamentoso de 1000 denier en total. -

1l8,- PERFECCIONAMIENTOS INTRODUCIDOS EN UN HI
L0 MULTIPILAMENTOSO DE POLIESTER DE BUENAS CARACTERISTICAS
DE COMPORTAMIENTC FUXCIONALw

Tal y como se ha descrito en la liemoria que an
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y pars
los fines que se han espeeificado.

Bsta lemoria consta de cincuenta y seis hojas

escritas a mdquina por una sola cara.
lagria, 20-NOLT978

P'Ao

Oscar de Elzabur
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