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DESCRIPCION
Hilo de poli(tereftalato de trimetileno) recocido al devanar
Referencia cruzada a solicitud relacionada

Esta solicitud de patente se refiere a y reivindica beneficios de prioridad procedente del documento U.S. Serie No.
10/663295, presentado el 16 de Septiembre de 2003, y de la solicitud de patente provisional de EE.UU., serie No.
60/445.158, presentada el 5 de Febrero de 1003, incorporados en su totalidad por referencia en esta memoria.

Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un hilo de poliéster y a su fabricacion. Mas particularmente, la invencién es un
procedimiento para proporcionar hilos de poli(tereftalato de trimetileno) que resisten el envejecimiento por
almacenamiento, que son adecuados para usar como hilos alimentados para su tratamiento posterior tal como
estirado y/o estirado-texturacién, asi como también para uso directo en tejidos sin tratamiento adicional..

Antecedentes de la invencion

El poli(tereftalato de etileno)(“2GT”) y el poli(tereftalato de butileno)(“4GT”), a los que se alude en general como
“poli(tereftalatos de alquileno)’, son poliésteres comerciales comunes. Los poli(tereftalatos de alquileno) poseen
excelentes propiedades fisicas y quimicas, en particular. estabilidad frente a compuestos quimicos, el calor y la luz,
puntos de fusién altos y alta resistencia. Como resultado han sido utilizados ampliamente para la fabricacion de
resinas, peliculas y fibras.

El poli(tereftalato de trimetileno)(“3GT”) ha adquirido un interés comercial creciente como fibra debido a los
desarrollos recientes de procedimientos de obtencion de menor costo del 1,3-propanodiol (PDO), uno de los
componentes de la estructura fundamental del polimero. El 3GT en forma de fibra ha sido deseable desde hace
largo tiempo por su aptitud para la tincion a presién atmosférica por colorantes de dispersién, bajo médulo de
curvatura, recuperacion elastica y resiliencia.

Los hilos procedentes del alimentador (a los que también se hace referencia en esta memoria como “hilos
alimentados”, tales como hilos parcialmente orientados, “POY”) se preparan, tipicamente, por hilado en estado de
fusion del polimero de partida. Los hilos del alimentador no poseen las propiedades requeridas para obtener
productos textiles sin un proceso posterior de estirado o de estirado-texturacion, y, por consiguiente, son sometidos
con frecuencia a almacenamiento. Durante el almacenamiento, antes del tratamiento subsiguiente, los hilos del
alimentador envejecen frecuentemente, lo que da por resultado pérdida de propiedades. Como hilo alimentado para
estirado-texturacion o estirado, el POY es transportado con frecuencia desde la instalacion productora de la fibra
hasta instalaciones en las que el POY es sometido al proceso de estirado-texturacion o de estirado.

Un problema importante de envejecimiento de los hilos POY de 3GT ocurre generalmente durante el tiempo que
transcurre desde que el hilo ha sido producido en una maquina de hilar hasta antes de tratar el hilo en una maquina
de estirar o texturizar. (Por el contrario, los hilos de 2GT no envejecen, tipicamente, con mucha rapidez durante el
transcurso del almacenamiento del hilo y, por tanto, pueden permanecer adecuados para operaciones realizadas
aguas debajo, de estirado o de estirado-texturacion después de periodos de almacenamiento tan largos como, por
ejemplo, 3 meses). Los problemas de envejecimiento de los hilos de 3GT son especialmente evidentes a
temperaturas elevadas durante el almacenamiento y el transporte. Por ejemplo, temperaturas de 38°C y superiores
pueden ser experimentadas por los hilos durante el almacenamiento durante los meses de verano en una instalacion
sin aire acondicionado. Los hilos POY de 3GT almacenados a temperaturas de 38°C o mas, pueden llegar a ser
inadecuados en menos de 24 horas para el tratamiento subsiguiente.

El documento EP 1 172 467 A1 describe un procedimiento de fabricacion de un hilo de 3GT en el que los procesos
de hilado y almacenamiento se realizan bajo condiciones rigurosas de temperatura y humedad, 10 — 25°C, en una
humedad relativa de 75 — 90%. Este proceso no es practico para los fabricantes que carecen de instalaciones de
almacenamiento con aire acondicionado en climas calidos, o que transportan el hilo en camiones u otros medios de
transporte sin aire acondicionado. El documento EP 1 172 467 A1 describe, ademas, que existe un impacto
importante de la temperatura sobre el almacenamiento del hilo, lo que da como resultado bobinas de hilo
deformadas, inadecuadas para los procesos subsiguientes de estirado y texturacion.

Igualmente, el documento EP 1 209 262 describe también un hilo de 3GT, declarando que era capaz de ser
almacenado y texturizado seguidamente. La patente afirma que el hilo posee una propiedad mejorada de
arrollamiento en bobina si la fibra tiene una orientaciéon de 0,030 — 0,070 determinada mediante birrefringencia, y una
cristalinidad de 1,320 — 1,340 g/cm® determinada por la densidad de la fibra/cm®. Se proporciona un procedimiento
de produccion de tales fibras mediante tratamiento por calor (50 —170°C) y cristalizacion de las fibras durante el
proceso de hilado, y devanando inmediatamente con una “tensién extremadamente baja” (0,02-0,20 cN/dtex). Sin
embargo, la tecnologia descrita en la patente implica que la primera polea guia esté fria, que la segunda polea guia
esté caliente y que la bobina sea devanada inmediatamente después de la polea guia caliente.
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El documento JP02129427 revisa la tecnologia de recocido-devanado que arrolla la bobina inmediatamente después
de la polea guia caliente. Segun el documento JP02129427, el devanado directo de la bobina después de una polea
guia caliente proporciona una hebra blanda originada por la alta temperatura de la hebra existente entre la polea
guia calentada y el devanador. La hebra blanda da lugar a una hebra con agitacién, lo que ocasiona un aumento de
las roturas durante el proceso de hilado o un aumento del nimero fallos en los cambios de bobinas en procesos
automaticos. Ademas, con objeto de mejorar la uniformidad del hilo, disminuir las roturas durante el proceso de
hilado o reducir los fallos al realizar el cambio de bobinas en procesos automaticos causados por las hebras blandas
en la tecnologia, ha de aumentarse la tension de arrollamiento entre la polea guia caliente y el devanador. Este
aumento de la tension de arrollamiento hace imposible evitar un arrollamiento hermético de la bobina. Por
consiguiente, la tecnologia de devanar una bobina inmediatamente después de una polea guia caliente, no es el
avance que permita fabricar PTT-POY sin arrollamiento hermético de la bobina, sin roturas durante el proceso de
hilado, o sin fallos al realizar los cambios bobinas.

Tanto la patente de EE.UU. No. 6.399.194 como el documento JP 01214372 describen procesos en los que los hilos
de 3GT son sometidos a una etapa de tratamiento por calor después de enfriar y de la aplicacion de un acabado a la
fibras hiladas antes de ser devanadas. En estos procesos, los hilos calientes son devanados directamente en
bobinas para evitar que la hebra pase por otra polea guia bajo tension baja antes de arrollamiento..

El documento WO 01/85590 describe el tratamiento por calor de un hilo no cristalino durante el proceso de hilado.
Debido a que el hilo es amorfo, se aplica estirado permitiendo que la hebra pase la segunda polea guia (fria).

El documento JP02129427 reconoce varios de los problemas encontrados en las patente anteriores, y coloca una
polea guia fria después de la polea guia caliente antes del arrollamiento.

El documento EP-A-1 285 876 describe un procedimiento de produccién de un hilo de poliéster parcialmente
orientado, que comprende:

- someter a extrusion a través de una hilera poli(tereftalato de trimetileno) en estado fundido;

- enfriar el poli(tereftalato de trimetileno) obtenido en la extrusion formando una hebra de filamentos sélidos en la que
los filamentos tienen una tensioén a 130°C mayor que 0,018 cN/dtex (0,02 g/d), aproximadamente:

- hacer pasar los filamentos sobre una o dos poleas guia calentadas a una temperatura desde 70 a 120°C, a una
velocidad de al menos 3000 m/m, aproximadamente;

- devanar el hilo formando una bobina, en cuyo proceso la bobina se mantiene en 30°C o menos.

El documento US 6.335.093 describe un procedimiento de producciéon de un hilo rizado compuesto que comprende
50-90% en peso de filamentos de celulosa y filamentos de fibras sintéticas, tales como PTT. Los filamentos de
celulosa estan entrelazados con los filamentos de fibras de PTT, Los hilos rizados compuestos sufren un tratamiento
por calor mediante el cual se obtiene una estructura de cubierta/nacleo en la que los filamentos celulésicos forman la
cubierta u los filamentos de PTT forman el nucleo. El hilo rizado compuesto puede ser texturizado mediante
torcimiento falso. La etapa de texturacién de torcimiento falso va seguida de un tratamiento por calor a una
temperatura de 140°C a 220°C.

Si bien se reconoce que el envejecimiento de hilos del alimentador de 3GT es una consecuencia, seria deseable
disponer de un proceso de hilado con pocas roturas del hilo obtenido que fuera capaz de producir un hilo en una
dimensién grande de la bobina, por ejemplo, 6 kg o mas, aproximadamente, con alta uniformidad y con baja
formacion de protuberancias u hoyos. Ademas, seria deseable que tal procedimiento proporcionara una bobina de
hilo con conformacién estable de la bobina y propiedades estables del hilo, es decir, un procedimiento en el que la
bobina no se deforme y en el que las propiedades del hilo no cambien a temperaturas altas de almacenamiento,
tales como 38°C o mayores.

Sumario de la invencion

Conforme a un primer aspecto segun la invencion, se proporciona un procedimiento estable de recocido-devanado
para producir un hilo de poliéster que comprende:

(a) someter a extrusion a través de una hilera poli(tereftalato de trimetileno) fundido;

(b) enfriar el poli(tereftalato de trimetileno) obtenido en la extrusién para formar una hebra de filamentos sélidos
en la que los filamentos tienen una tension a 130°C mayor que 0,018 cN/dtex (0,02 g/d),aproximadamente;

(c) hacer pasar los filamentos a una polea guia que se hace funcionar a una velocidad y una temperatura para
calentar la hebra, en cuyo procedimiento la velocidad y la temperatura a que la hebra es calentada son
suficientes para proporcionar un hilo con un valor de retraccion en calor seco de aproximadamente 4% o menos;
en el que la velocidad de la polea guia calentada es al menos, 3000 m/m aproximadamente y la temperatura de
la polea guia calentada es, aproximadamente, 90°C a, aproximadamente, 165°C aproximadamente; y
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(d) hacer pasar el hilo a una polea guia de enfriamiento en la que el hilo es enfriado a una temperatura de 35°C
aproximadamente o menos, en el que la velocidad de la polea guia de enfriamiento proporciona una razén de
estirado entre la polea guia calentada y la polea guia de enfriamiento, de aproximadamente 1.04 6 menos, en el
que la tension de la hebra es aumentada antes de pasar a la polea guia de enfriamiento, en el que la tensién de
la hebra es aumentada al menos en 0,0044 cN/dtex (0,005 g/d); y

(e) en el que la hebra que procede de la polea guia de enfriamiento es devanada en una bobina.

Puede aplicarse un acabado a los filamentos sélidos después de enfriar. Preferiblemente, el arrollamiento es tal que
la velocidad auténtica del hilo es menor que la velocidad de la polea guia fria. Asimismo, preferiblemente, los
filamentos son devanados en una bobina a una tensiéon mayor que, aproximadamente, 0,035 cN/dtex (0,04 gramos
por denier (g/d))

Conforme a otro aspecto segun la presente invencién, un hilo de poli(tereftalato de trimetileno) hilado en fusidn
posee una retraccién en calor seco (Dry Warm Shrinkage) (DWS) de, aproximadamente, 4% o menos.
Preferiblemente el valor DWS es, aproximadamente, 2% o menos. Segun todavia otro aspecto de la invencion, el
hilo de poli(tereftalato de trimetileno) hilado en fusion, devanado en una bobina, por exposicion a temperaturas de
41°C durante al menos aproximadamente 3,2 horas posee una razon de hoyos de aproximadamente 0,82 o menos,
o tiene una diferencia de diametros de la bobina de 2 mm o menos, aproximadamente.

Conforme a otro aspecto segun la presente invencion, el hilo, que posee un valor DWS de aproximadamente 4% o
menos, puede ser arrollado en una bobina que tiene un grosor de la capa de hilo de al menos 50 mm
aproximadamente y un peso de bobina de al menos 6 kg, aproximadamente. La bobina devanada podria tener un
grosor de la capa de hilo de al menos 63 mm, aproximadamente, 74 mm aproximadamente, 84 mm
aproximadamente o incluso, al menos, 94 mm, aproximadamente, y un peso de bobina de al menos 8 kg
aproximadamente, 10 kg aproximadamente, 12 kg aproximadamente o incluso, 14 kg aproximadamente. De
preferencia, la bobina devanada posee una razén de protuberancias menor que 9% aproximadamente y una razén
de hoyos de 2% o menos aproximadamente. De preferencia, el hilo es arrollado en torno a un tubo sustancialmente
desprovisto de deformacion.

Preferiblemente, el hilo posee una tenacidad igual o mayor que, aproximadamente, 2,2 cN/dtex (2,5 g/d. También,
preferiblemente, el hilo posee un médulo menor o igual que, aproximadamente, 20 cN/dtex (23 g/d), Ademas, el hilo
tiene preferiblemente un Uster menor o igual que, aproximadamente, 2%. Ademas. el hilo tiene preferiblemente una
retraccion en ebullicién menor o igual que, aproximadamente, 14&.

Segun otro aspecto de la presente invencién una bobina de hilo hecha con poli(tereftalato de trimetileno) procedente
de un proceso de hilado en fusion, que tiene un valor DWS de 4% o menos, aproximadamente, un grosor de las
capas de hilo de al menos 16 mm, aproximadamente, un peso de al menos 1,5 kg, aproximadamente, y que posee
un diametro de bobina de al menos 142 mm, aproximadamente, por exposicion a temperaturas de al menos 41°C
durante 3,2 horas al menos, posee una razén de hoyos de, aproximadamente, 0,82% o menos

Segun todavia, otro aspecto de la presente invencidn, una bobina hecha con hilo de poli(tereftalato de trimetileno)
hilado en fusion, que tiene un valor DWS de, aproximadamente, 4% o menos, un grosor de las capas de hilo de,
aproximadamente, 20 — 30 mm, un peso de, aproximadamente, 2 — 3 kg y que tiene un didmetro de bobina de,
aproximadamente, 151 — 169 mm, que por exposicién a una temperatura de al menos 41°C durante al menos 3,2
horas, tiene una diferencia entre los diametros del extremo y de la parte media de la bobina de, aproximadamente, 2
mm 0 menos.

También se describe un método que comprende
(a) medir la longitud sin estirar de un hilo como Ly;

(b) calentar el hilo durante un tiempo y a una temperatura suficientes para que el hilo alcance al menos el 85%
de su retraccion de equilibrio;

(c) enfriar el hilo calentado;
(d) medir la longitud sin estirar del hilo enfriado como Ly; y

(e) calcular la retraccion en calor seco (DWS) del hilo usando la férmula:

DWS:L1L_—L2x100

1

Preferiblemente, la temperatura de calentamiento es, aproximadamente, 30 a 90°C. También preferiblemente, el
tiempo de calentamiento esta determinado por la temperatura de calentamiento, segun la relacién que sigue
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Tiempo de calentamiento > 1,561 X 1010 X e—0,4482[ Temperatura de calentamiento

en cuya relacion el tiempo de calentamiento esta expresado en minutos y la temperatura de calentamiento en
grados Celsius. Mas preferiblemente, el tiempo de calentamiento esta determinado por la temperatura de
calentamiento segun la relacion siguiente::

Tiempo de calentamiento > 1,993 X 1012 X e—0,5330 [Temperatura de calentamiento)

en la que el tiempo de calentamiento esta expresado en minutos y la temperatura de calentamiento en grados
Celsius.

Descripcion de los dibujos
La Figura 1 ilustra una configuracién del proceso de hilado util en esta invencion

La Figura 2 proporciona una ilustracion esquematica de una bobina de hilo que demuestra deformacion por
protuberancias y hoyos

La Figura 3 es una grafica que ilustra la relacion existente entre el valor DWS vy las diferencias de diametros de la
bobina al envejecer, con la razén de hoyos, un fenémeno de envejecimiento.

La Figura 4 es una grafica que muestra la razén de hoyos y la diferencia de diametros de la bobina para una bobina
de hilo antes y después de envejecer.

Descripcion detallada

La presente invencion proporciona hilos de alimentador de 3GT para procesos de estirado y texturacién con
resistencia al envejecimiento mejorada debida recocido durante el hilado, asi como también hilos de 3GT de uso
final directo. En particular, la presente invencion proporciona hilos que son estables durante el almacenamiento
donde las temperaturas pueden alcanzar 38°C e incluso ser superiores. El hilo estable permite arrollar la bobina con
facilidad durante el proceso de hilado, lo que permite producir bobinas de gran tamafio, es decir, de un tamafio de
mas de 6 kilogramos, con baja razén de hoyos y baja razén de protuberancias después de almacenar. Ademas, las
bobinas no son propensas al aplastamiento del tubo. Los hilos de 3GT producidos mediante el procedimiento de
esta invencidon poseen alargamiento y tenacidad similares a las de otros hilos producidos sin recocer,
manteniéndose con ello la productividad del proceso de hilado. La presente invencidn proporciona un proceso de
hilado en el que los parametros de la hilatura para el proceso de hilado estan seleccionados basandose en la
resistencia al envejecimiento determinada mediante un ensayo de envejecimiento.

Poli(tereftalato de trimetileno) 3GT

Los hilos proporcionados en la presente invencion estan basados en el polimero 3GT, que engloba el homopolimero
y copoliésteres o copolimeros que contienen al menos, aproximadamente, 70% en moles de unidades de
tri(tereftalato de trimetileno) que se repiten. Los poli(tereftalatos de trimetileno) preferidos contienen al menos,
aproximadamente 85 % en moles, mas preferiblemente, al menos aproximadamente 90% en moles, todavia mas
preferiblemente, al menos aproximadamente 95 6 al menos aproximadamente 98% en moles y, lo mas preferible,
aproximadamente 100% en moles de unidades de tri(tereftalato de trimetileno) que se repiten.

Por “copoliésteres o copolimeros” se alude a aquellos poliésteres obtenidos usando 3 6 mas reactantes. teniendo
cada uno de los cuales dos grupos que forman ésteres. Por ejemplo, puede usarse un copoli(tereftalato de
trimetileno) en el que el comonémero empleado para producir el copoliéster esta seleccionado entre el grupo que
consiste en acidos dicarboxilicos alifaticos lineales, ciclicos y ramificados que tienen 4-12 atomos de carbono (por
ejemplo, acido butanodioico, acido pentanodioico, acido hexanodioico, acido dodecanodioico, y acido 1,4-
ciclohexanodicarboxilico); acidos dicarboxilicos aromaticos distintos del acido tereftalico y que tienen 8-12 atomos de
carbono (por ejemplo, el acido isoftalico y el acido 2,6-naftalenodicarboxilico); dioles alifaticos lineales, ciclicos y
ramificados que tienen 2-8 atomos de carbono(distintos del 1,3-propanodiol, por ejemplo, etanodiol, 1,2-propanodiol,
1,4-butanodiol, 3-metil-1,5-pentanodiol, 2,2-dimetil-1,3-propanodiol, 2-metil-1,3-propanodiol y 1,4-ciclohexanodiol); y
glicoles de éteres aromaticos que tienen 4-10 atomos de carbono (por ejemplo, bis(2-hidroxietil)éter de hidroquinona
o un poli(éter etilénico)glicol de un peso molecular inferior a 460 aproximadamente, incluyendo el glicol de éter
dietilénico. EI comondmero puede estar presente, tipicamente, en el copoliéster en un nivel en el intervalo de
aproximadamente 0,5 a aproximadamente 15% en moles, y puede estar presente en cantidades de hasta
aproximadamente 30% en moles.

El poli(tereftalato de trimetileno) puede contener cantidades menores de otros comonémeros, y tales comonémeros
son seleccionados habitualmente para que no tengan un efecto adverso importante sobre las propiedades. Tales
otros comondmeros incluyen 5-sulfoisoftalato sddico, por ejemplo, en un nivel en el intervalo de aproximadamente
0,2 a 5% en moles. Cantidades muy pequefias de comondmeros trifuncionales, por ejemplo, acido trimelitico,
pueden ser incorporadas para regular la viscosidad.
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La viscosidad intrinseca (l.V.) del poli(tereftalato de trimetileno) de la invencién es, al menos, 0,80 dl/g,
aproximadamente, de preferencia, al menos, 0,90 dl/g aproximadamente, y lo mas preferible, al menos 1,0 dl/g
aproximadamente. Las viscosidades intrinsecas de las composiciones de poliésteres de la invencién, son,
preferiblemente, de hasta 2,0 dl/g aproximadamente, mas preferiblemente de hasta 1,5 dl/g aproximadamente vy, lo
mas preferible, de hasta 1,2 dl/g aproximadamente. Ha de reconocerse que para conseguir una hebra estable y
producir un hilo estable, el poli(tereftalato de trimetileno) que posee una viscosidad intrinseca inferior necesita una
mayor velocidad de hilado que el polimero que tiene una viscosidad intrinseca mayor.

Poli(tereftalato de trimetileno) y técnicas de fabricacién preferidas para producir poli(tereftalato de trimetileno) figuran
descritas en las patentes de EE.UU. Nos. 5.015.789, 5.276.201, 5.284.979, 5.334.778, 5.364.984, 5.364.987,
5.391.263, 5.434.239, 5.510.454, 5.504.122, 5.532.333, 5.532.404, 5.540.868, 5.633.018, 5.633.362, 5.677.415,
5.686.276, 5.710.315, 5.714.262, 5.730.913, 5.763.104, 5.774.074, 5.786.443, 5.811.496, 5.821.092, 5.830,982,
5.840.957, 5,856.423, 5.962.745, 5.990.265, 6.232.511, 6.235.948, 6.245. 844, 6,255.442, 6.277.289, 6.281.325,
6,297.408, 6.312.805, 6.325.945, 6.331.264, 6.335.421, 6.350.895, 6.353.062 y 6.437.193, H.L. Traub “Synthese
und textilchemische Eigenschaften des Poly-Trimethyleneterphtalats”, Dissertation Universitat Stuttgart (1994), S.
Schauhoff, “New Developments in the Production of Poly(trimethylene tereohthalate) (PTT)’, Man-Made Fiber Year
Book (Septiembre, 1996) y la solicitud de patente de EE.UU. No. 10/057.497. Los poli(tereftalatos de trimetileno)
utiles como el poliéster de esta invencion pueden obtenerse en el comercio, de E.l. du Pont de Nemours and
Company, Wilmington, Delaware, con la marca comercial Sorona.

El poli(tereftalato de trimetileno) puede ser también una composicion de poliéster que puede colorearse con
colorantes acidos, segun se describe en las solicitudes de patente de EE.UU. Nos. 09/708.209, presentada el 8 de
Noviembre de 2000 (correspondiente al documento WO 01/34693) 6 09/938.760, presentada el 24 de Agosto de
2002.

El poli(tereftalato de trimetileno) de la solicitud de patente de EE.UU. No. 09/708.209 comprende una amina
secundaria o una sal de una amina secundaria en una cantidad eficaz para favorecer la aptitud de coloracién con
colorantes acidos de las composiciones de poliésteres capaces de coloracidon con colorantes acidos y coloreadas
con colorantes acidos. Preferiblemente, la unidad de amina secundaria esta presente en la composicion del polimero
en una cantidad de al menos 0,5 % en moles aproximadamente, y mas preferiblemente, de al menos 1% en moles
aproximadamente .La unidad de amina secundaria esta presente en la composicion del polimero preferiblemente en
una cantidad de 15% en moles aproximadamente, o menos, mas preferiblemente, de 10 % en moles
aproximadamente, o menos, y lo mas preferible, de aproximadamente 5% en moles o menos, basada en el peso de
la composicién. Las composiciones de poli(tereftalato de trimetileno) capaces de coloraciéon con colorantes acidos,
de la solicitud de patente de EE.UU. No. 09/938.760, presentada el 24 de Agosto de 2001, comprenden
poli(tereftalato de trimetileno) y un aditivo polimérico a base de una amina terciaria. El aditivo polimérico se prepara
partiendo de (i) una triamina que contiene una unidad o unidades de una amina secundaria o una unidad o unidades
de una sal de una amina secundaria, y (ii) una o mas de otras unidades de monémeros y/o polimeros. Un aditivo
polimérico preferido comprende una poliamida seleccionada entre el grupo que consiste en poli-imino-bisalquileno-
tereftalamida, -isoftalamida y —1,6-naftalamida, y sus sales. También pueden prepararse fibras capaces de
coloraciéon con colorantes acidos, usando poli(éter glicoles) de tetrametilpiperidina, seglin se describe en la patente
de EE.UU. No. 4.001.190. El poli(tereftalato de trimetileno) util en esta invencién, puede comprender también
composiciones coloreables o coloreadas catiénicamente tales como las descritas en la patente de EE.UU. No.
6.312.805, y composiciones coloreadas o que contienen colorante.

Otros aditivos poliméricos pueden afadirse al poli(tereftalato de trimetileno) para mejorar su resistencia, facilitar el
procesamiento después de la extrusidn o proporcionar otros beneficios. Por ejemplo, puede afadirse
hexametilenodiamina en cantidades pequefias de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 6% en moles para
afadir resistencia y capacidad de procesamiento a las composiciones de poliésteres de la invencidon que pueden
colorearse con colorantes acidos. Poliamidas tales como Nylon 6 6 Nylon 6-6 pueden afadirse en cantidades
menores de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 5% en moles, para afadir resistencia y capacidad de
procesamiento a las composiciones de poliésteres de la invencién que pueden colorearse con colorantes acidos.
Puede afadirse un agente de nucleacion, de preferencia aproximadamente 0,005 a aproximadamente 2% en peso,
de una sal monosédica de un acido dicarboxilico seleccionada entre el grupo que consiste en tereftalato
monosaédico, naftaleno-dicarboxilato sédico e isoftalato monosédico, como agente de nucleacion, segun se describe
en la patente de EE.UU. No. 6.245.644.

El poli(tereftalato de trimetileno) puede contener, si se desea, aditivos, por ejemplo, deslustrantes, agentes de
nucleacién, estabilizadores térmicos, reforzadores de la viscosidad, abrillantadores opticos, pigmentos vy
antioxidantes. Puede afiadirse TiO u otros pigmentos al poli(tereftalato de trimetileno), la mezcla, o en la fabricacion
de las fibras (Véanse, por ejemplo, has patentes de EE.UU. Nos. 3.671.379, 5.798.433 y 5.340.909, 6.153.679, y los
documentos EP 699 700 y WO 00/26301.

Procedimiento de hilado

En el procedimiento de la presente invencion, la hilatura puede llevarse a cabo usando un equipo convencional de
los conocidos en la técnica en lo que respecta a la produccion de fibras de poliésteres. Tipicamente, el 3GT puede
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obtenerse como un material en escamas. Las escamas se secan en un sistema de desecacion de escamas tipico
de poliésteres. Tipicamente, el contenido de humedad después de desecar sera, aproximadamente, 40 ppm
(partes por millén) o menos.

Las etapas de extrusion, enfriamiento y de aplicacion de un acabado a los filamentos, pueden llevarse a cabo por
cualesquiera métodos estandar de la técnica de hilado de hilos de poliéster. Tipicamente, una vez que las corrientes
de polimero han sido obtenidas en la extrusion desde las hileras, son enfriadas para formar filamentos sélidos. El
enfriamiento puede ser llevado a cabo de un modo convencional, usando aire u otros fluidos descritos en la técnica
(por ejemplo, nitrégeno). Pueden usarse técnicas de flujo cruzado, radial u otras técnicas convencionales.
Preferiblemente, las corrientes son enfriadas con aire. Se aplica a los filamentos un acabado convencional de los
hilados.

Una vez aplicado a los filamentos un acabado, los filamentos se hacen pasar, opcionalmente, a través de un chorro
de aire de entrelazado y después a una polea guia calentada.,

La temperatura y el nimero de vueltas sobre la polea guia calentada deben ser suficientes para recocer los
filamentos y ofrecer una hebra estable. Esta temperatura debe estar en el intervalo de aproximadamente 90-165°C,
preferiblemente 115-160°C aproximadamente, mas preferiblemente 125-155°C aproximadamente. Los filamentos,
tipicamente, efectuan aproximadamente 4-10 vueltas sobre la polea guia calentada, con lo que los filamentos son
calentados y recocidos. Menos vueltas seran necesarias a temperaturas mas altas de la polea guia calentada,
mientras que mas vueltas permiten emplear temperaturas mas bajas para que ocurra un recocido suficiente.
Demasiadas vueltas o demasiado pocas vueltas pueden dar por resultado el que los filamentos sean inestables. Por
ejemplo, con demasiado pocas vueltas, la polea guia puede tener dificultades para retener apropiadamente la hebra,
lo que puede dar por resultado separacion entre la polea guia y la hebra. Con demasiadas vueltas, la polea guia
puede sacudir y desestabilizar la hebra. Los filamentos resultan suficientemente recocidos cuando el valor de DWS
del hilo producido es, aproximadamente, 4% o menos.

La velocidad minima de hilado en la presente invencién para un polimero de 3GT dado que posee una |.V. particular,
debe asegurar que los filamentos, después de solidificacion y antes de llegar a la polea guia calentada, son
suficientemente cristalinos, es decir, que los filamentos poseen una tension a 130°C de, al menos, 0,018 cN/dtex
(0,02 g/d),aproximadamente, de preferencia de, al menos, 0,027 cN/dtex (0,03 g/d), aproximadamente. La
cristalinidad permite que la linea de hilado tenga una tensién suficiente para estabilizar la hebra y soportar la
relajacion de orientacion. El hilo cristalino es calentado, o recocido, sobre una polea guia durante un numero de
vueltas, a una temperatura y una velocidad, en la que la velocidad es, al menos, la velocidad minima de hilado
necesaria para proporcionar un proceso estable.

La velocidad de la polea guia calentada se define como la velocidad de hilado. Una I.V. superior del polimero
permitira velocidades de hilado mas bajas y una I.V. del polimero mas baja, puede necesitar mayores velocidades
de hilado para obtener un proceso estable de recocido-devanado, con suficiente tension de la linea de hilado. Por
ejemplo, si se emplea un homopolimero con una 1.V del polimero de 1,02 aproximadamente, la velocidad de la polea
guia calentada es al menos, aproximadamente, 3000 m/m para cumplir el requisito de tensiéon a 130°C. Para un
homopolimero con una |.V. de polimero menor que 1,02, aproximadamente, la velocidad de la polea guia calentada
tiene por lo menos en un valor que es mayor que 3000 m/m aproximadamente. Para copolimeros o polimeros
mezclados, la velocidad de la polea guia caliente se ajusta de modo semejante para hacer que el filamento
solidificado antes de que alcance la polea guia caliente tenga una tension a 130°C mayor que 0,018 cN/dtex (0,02
g/d), aproximadamente.

Después de la polea guia calentada, las hebras pasan a una polea guia fria, que esta a una temperatura suficiente
para enfriar las hebras a 35°C, aproximadamente, o menos. La temperatura de la polea guia fria es, tipicamente,
< 35°C aproximadamente. Es importante que la hebra sea enfriada sobre una polea guia fria después de recocido
por la polea guia calentada, para ajustar la tension de la hebra. Pueden utilizarse dispositivos de calentamiento
adicionales, tales como otra polea guia calentada, o un calefactor, antes de enfriar la hebra. Los filamentos
enfriados efectian al menos 0,5 vueltas sobre una polea guia fria. Pueden necesitarse mas vueltas de la hebra
sobre la polea guia fria, cuando no existe un dispositivo de enfriamiento antes o después de la polea guia fria.

Preferiblemente, las hebras son enfriadas por medios apropiados situados entre la polea guia calentada y la polea
guia fria. Tipicamente, el enfriamiento es efectuado haciendo pasar las hebras desde la polea guia calentada hasta
un chorro de entrelazado. El uso de un chorro de entrelazado proporciona, ademas de enfriamiento, una tension
aumentada de la hebra para el paso a la polea guia fria.

La velocidad de la polea guia fria es tal que la razén de estirado (razén de estirado = velocidad de la polea guia fria /
velocidad de la polea guia calentada, en un sistema de dos poleas guia), es menor que 1,04 aproximadamente.
Preferiblemente, la razén de estirado es menor que 1,02 aproximadamente, mas preferiblemente la razén de
estirado es 1,0 6 menos, aproximadamente. Cuando la polea guia fria es mas lenta que la polea guia calentada, es
decir, la razén de estirado es menor que 1 aproximadamente, las hebras se relajan.
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La razén de estirado esta limitada en el extremo inferior a la que permita llevar a cabo la hilatura. Si la razén de
estirado es demasiado baja, no habra suficiente tension de la hebra para mantener el pase de la hebra a las poleas
guia con las velocidades de hilado deseadas. A medida que la razén de estirado aumenta, el alargamiento
disminuye significativamente y aumenta la tenacidad, lo que da por resultado una productividad mas baja del
proceso de hilado. Una razén de estirado por encima de 1,04 aproximadamente, puede causar problemas de
arrollamiento de la bobina tales como la formacion de hoyos y aplastamiento del tubo, lo que hace inutilizable la
bobina del hilo.

Los filamentos son arrollados luego formando una bobina en una etapa en la que la velocidad auténtica del hilo, que
se define en esta memoria como la velocidad del hilo al devanar, es menor que la velocidad de la polea guia fria. La
velocidad auténtica del hilo viene proporcionada por la siguiente ecuacion:

SP(WU)
cos(HA)

Velocidad auténtica del hilo =

(In

en cuya ecuacion SP(WU) es la velocidad de devanado; HA es el angulo de la hélice de arrollamiento. Los
filamentos son arrollados en una tensiéon de devanado mayor que, aproximadamente, 0,036 cN/dtex (0,04 g/d),
preferiblemente mayor que, aproximadamente, 0,045 cN/dtex (0,05 g/d). Los filamentos son devanados a una
tension de arrollamiento menor que, aproximadamente, 0,108 cN/dtex (0,12 g/d), preferiblemente menor que,
aproximadamente, 0,09 cN/dtex (0,10 g/d) y mas preferiblemente menor que, aproximadamente, 0,72 cN/dtex (0,8
g/d). La tensién de arrollamiento es regulada por un devanado sobrealimentado, (overfeed), segun la ecuacién (ll1)

OVFd(WU)=100% x S(CS2)-TYS (1)
SP(G2)

en cuya ecuacion OvFd es el devanado sobrealimentado; SP(G2) es la velocidad de hilado de la polea guia fria y
TYS es la velocidad auténtica del hilo segun se ha definido antes.

Si bien la discusion anterior se refiere a una polea guia calentada como una primera polea guia y una polea guia fria
como una segunda polea guia, ha de reconocerse que pueden utilizarse configuraciones alternativas del proceso de
hilado. Por ejemplo, la hebra enfriada puede ser arrollada primeramente sobre una polea guia fria antes de arrollar
sobre una “primera” polea guia calentada, segun se ha descrito antes. La polea guia fria anterior puede funcionar a
la misma velocidad que la polea guia calentada o ligeramente mas alta. Alternativamente, pueden usarse dos poleas
guia calentadas antes de una polea guia fria. Otras alternativas pueden incluir el reemplazo de la polea guia
calentada o la polea guia fria (0 ambas) por un grupo de poleas guia con dos o mas poleas guia en el grupo, con tal
que la hebra se haga pasar primeramente a una polea guia calentada o a un grupo de poleas guia calentadas, y
después a una polea guia fria o un grupo de poleas guia frias.

En configuraciones alternativas del proceso de hilado cambia la definicidon de la razén de estirado. Por ejemplo, si se
usan tres poleas guia en una secuencia fria-calentada-fria, 0 en una secuencia calentada-fria-fria, la razén de
estirado se define como la razén de velocidades entre la de la polea guia fria, que esta situada inmediatamente
después de la polea guia calentada, y la de la polea guia calentada. Si se utiliza una segunda polea guia calentada,
tal como en una secuencia de poleas guia calentada-calentada-fria, la razén de estirado se define como la razén de
velocidades entre la de la polea guia fria, y la de la primera polea guia calentada.

El procedimiento de esta invencion puede ser practicado con referencia a la Figura 1. Sin embargo, ha de
entenderse que esto es solamente ilustrativo, y no debe ser interpretado como limitacién del alcance de la invencién.
Los expertos en la técnica podran apreciar facilmente variaciones. El polimero de poli(tereftalato de trimetileno) es
suministrado a la tolva 1, que alimenta el polimero a la extrusora 2 en el bloque de hilado 3. El bloque de hilado 3
contiene la bomba de hilado 4 y el paquete de hilado 5. La hebra de polimero, 6, sale del bloque de hilado 3 y es
enfriada en 7 con aire. Se aplica un acabado a la hebra 6 en el aplicador de acabado 8. La hebra 6 es enfriada
mediante el de entrelazado 9, y pasa a la primera polea guia calentada, 10, con su rodillo separador 11. La hebra
6 es enfriada mediante el chorro de entrelazado 12 y pasa a la segunda polea guia fria 13 con el rodillo separador
14. La hebra 6 atraviesa la guia distribuidora 15 y pasa al devanador 16 situado sobre la bobina 17.

Envejecimiento de la bobina de hilo

El envejecimiento de bobinas de hilo, tales como bobinas de hilos de 3GT POY, es puesto de manifiesto por
fendomenos tales como la “formacién de protuberancias”, "formacion de hoyos” y “aplastamiento del tubo”, ademas de
cambios de las propiedades del hilo a todo lo largo de la bobina.

1. Formacion de protuberancias

La protuberancia es la deformacion en el sentido de la longitud de la bobina, en la que el hilo se expande en sentido
vertical por encima de la superficie primitiva final de la bobina, véase la Figura 2. La formacion de protuberancias
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puede describirse cuantitativamente por la “razén de protuberancias”, mediante la ecuacién (V) como ilustra la Figura
2

Razon de Protuberancias = L x100% o i x100% (V)
TYL ED-TOD

en cuya ecuaciéon h es la altura de la protuberancia; TYL es el grosor del hilo en la bobina; B es la longitud maxima
de la bobina de hilo; A es la longitud de la bobina a lo largo de la superficie del tubo que actia como nucleo (nucleo
tubular); ED es el diametro en el extremo de la bobina, “diametro del extremo de la bobina”; TOD es el diametro
exterior del tubo. La altura de la protuberancia, h, tiene la relacion indicada por la ecuacion Il y el grosor de la capa
de hilo de una bobina, TYL tiene la relacion indicada por la ecuacion (V).

A+2h=B ()
TOD +2 TYL =ED (Iv)

Ha de apreciarse que el célculo de la razén de protuberancias incluye el impacto del didmetro de la bobina a través
del grosor de la capa de hilo, “TYL”. Por consiguiente, una bobina de pequefio diametro podria hacer que una
protuberancia importante pareciera que era pequefia. La formacion de protuberancias puede tener lugar durante el
devanado de la bobina, la descarga de la bobina o durante el almacenamiento del hilo.

2. Formacion de hoyos

La formacion de hoyos se refiere a la deformacion de la bobina en el sentido del radio de la bobina, en la que el hilo
existente entre las superficies de los dos extremos de la bobina se contrae mas que esas superficies proximas a los
extremos, por lo que el diametro medio de la bobina es menor que el diametro de los extremos, véase la Figura 2. La
deformacion por hoyos puede describirse cuantitativamente como la “razén de hoyos” mediante la ecuacion (VI).

Razoén de hoyos = w x100% (V1)

en cuya ecuacion ED es el diametro en el extremo de la bobina, “ diametro del extremo de la bobina”: MD es el
diametro de la bobina en la parte media de la bobina, “diametro de la parte media de la bobina”, y A es la longitud de
la bobina a lo largo de la superficie del nucleo tubular. La formacion de hoyos puede tener lugar durante el
arrollamiento de la bobina o durante el almacenamiento de la bobina.

3. Aplastamiento del tubo

El aplastamiento del tubo hace referencia a un fenémeno de las bobinas de hilo en el que el tubo que transporta el
hilo, es literalmente aplastado por el hilo transportado por el tubo. El aplastamiento del tubo en el proceso de hilado
de 3GT puede tener lugar durante el devanado de la bobina. El aplastamiento del tubo es un defecto grave en la
formacion de la bobina y habitualmente va acompafiado de formacién de hoyos y/o de protuberancias.

4. Cambios en las propiedades del hilo

En ausencia de envejecimiento, el denier del hilo en todas las partes de una bobina de hilo de 3GT es constante.
Cuando una bobina de hilo de 3GT envejece. lo que se pone de manifiesto por la formacion de protuberancias o la
formacion de hoyos, las propiedades del hilo cambian. El denier del hilo, medido en la superficie superior de una
bobina puede aumentar en aproximadamente 10-20 con respecto al denier de la superficie superior antes de
envejecer. Después de envejecer, el denier también puede cambiar dentro de una capa de hilo, que se mueve desde
una de las superficies del extremo de la bobina hacia la superficie del otro extremo. No obstante, los deniers de los
hilos cerca del nucleo tubular o en éste, por ejemplo, aproximadamente 4-10 capas de hilo, pueden permanecer
inalterados después de envejecer. A medida que la capa de hilo se desplaza desde el nucleo tubular, el denier
puede aumentar rapidamente y alcanzar un maximo después de envejecer. El denier, entonces, puede disminuir con
relaciéon al maximo, con mayor distancia desde el nucleo tubular, alcanzando finalmente la superficie superior en un
denier entre el del hilo en el nucleo tubular y el denier maximo.

Las diferencias de denier del hilo a lo largo de una bobina causan problemas durante los procesos de estirado y
texturacion. Estas diferencias de denier en el hilo del alimentador permanecen en el hilo estirado-texturizado y
puede dar como resultado falta de uniformidad del color, entre otras caracteristicas indeseables de los hilos
producidos.

Ademas de los cambios de denier , el alargamiento y la tenacidad cambian también por envejecimiento, con una
disminucion rapida de la tenacidad y un aumento del alargamiento. Los cambios de tenacidad y alargamiento son
consistentes con el cambio de denier. Siempre que hay cambios de denier, la tenacidad y el alargamiento cambian.
También puede haber cambios espectaculares en las propiedades de retraccion por el envejecimiento de los hilos
de alimentador de 3GT.
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Procedimiento analitico mejorado

El procedimiento de esta invencién proporciona un hilo de 3GT para usar en productos textiles que es resistente al
envejecimiento por exposicion prolongada a medios ambiente en que las temperaturas pueden exceder de 38°C
aproximadamente. Aun cuando el envejecimiento se manifiesta en una bobina de hilo por la formacién de
protuberancias y/o de hoyos, estos fendmenos pueden tardar horas o dias en desarrollarse. Los fabricantes de hilos
preferirian fabricar solamente bobinas que resistieran el envejecimiento. Hasta la fecha, no se ha dispuesto de un
método de ensayo, que pueda realizarse rapidamente, para correlacionar las condiciones del proceso de hilado con
la predisposicion del hilo obtenido en proceso de hilado para resistir el envejecimiento.

Sorprendentemente, se ha descubierto en la presente invencion que la medida de la retraccion del hilo en
condiciones especificas, en un nuevo ensayo titulado Retracciéon en Calor Seco (Dry Warm Shrinkage), o “DWS”,
permite predecir si una bobina de hilo pudiera desarrollar formaciéon de hoyos, una caracteristica del envejecimiento,
cuando se almacena a temperaturas elevadas, tales como mayores que 38°C aproximadamente. El valor DWS hace
posible predecir rapidamente el envejecimiento del hilo, utilizando solamente para la medida un trozo corto de hilo.
Las bobinas de hilo con DWS aceptable pueden almacenarse con seguridad para su uso futuro sin riesgo de
deformacion de la bobina. El valor DWS no esta limitado por el tamafio de la bobina lo que significa que una vez
identificadas las condiciones del proceso de hilado, puede prepararse cualquier tamafo de bobina, usando tales
condiciones.

Para los fines de esta discusion, los efectos de envejecimientos son demostrados por la formacion de hoyos. La
resistencia al envejecimiento de un hilo viene descrita por la diferencia de la razén de hoyos de una bobina medida
antes y después de almacenar.

Cuanto mayor es la razén de hoyos después de almacenar, menor es la resistencia al envejecimiento del hilo. Para
una bobina dada. si la razén de hoyos después de almacenar es la misma que la razén de hoyos antes de
almacenar, la bobina posee una excelente resistencia al envejecimiento. Si la diferencia es grande, la resistencia al
envejecimiento es mala.

Se describe un método, que es un ensayo acelerado de envejecimiento, mejorado, de aplicabilidad general. El
método determina la resistencia al envejecimiento de un hilo de 3GT exponiendo un trozo de hilo a condiciones en
las que el hilo alcanza al menos 85%, preferiblemente 95%, de su retraccion de equilibrio. y midiendo la retraccion
del hilo. La temperatura de calentamiento puede ser desde aproximadamente 30 hasta aproximadamente 90°C,
preferiblemente, aproximadamente 38 a aproximadamente 52°C, y mas preferiblemente, aproximadamente 42 a
aproximadamente 48°C. El tiempo de calentamiento a una temperatura de calentamiento dada en la medida de DWS
es, por tanto:

Tiempo de Calentamiento > 1,561 X 1010 X e-0,4482[Temperatura de Calentamiento]

El tiempo de calentamiento preferido es:

Tiempo de calentamiento > 1,993 X 1012 X e-O,EBSO[Temperatura de Calentamiento

en cuyas formulas el tiempo de calentamiento esta expresado en minutos y la temperatura de calentamiento en
grados Celsius. Por ejemplo, a una temperatura de calentamiento de 41°C, el tiempo de calentamiento de la muestra
ha de ser mayor o igual que 163 minutos (2,72 horas), preferiblemente 644 minutos (10,73 horas). A una
temperatura de calentamiento de la muestra de 45°C, el tiempo de calentamiento de la muestra ha de ser mayor o
igual que 27,2 minutos (0,45 horas), preferiblemente 76,4 minutos (1,27 horas). Las medidas han de efectuaarse
después de exponer el hilo a 41°C durante 24 horas por lo menos, para determinar la retracciéon de equilibrio.

El hilo empleado para la medida de DWS puede ser hilo enmadejado o hilo sin lazos. Una madeja puede tener un
solo lazo o varios lazos, en la que el lazo puede consistir en un solo filamento o en varios filamentos.. Una muestra
de hilo sin lazos puede contener varios hilos o un solo hilo, en la que el hilo puede ser de un solo filamento o de
varios filamentos.

La longitud de la muestra (L1 antes de calentar y L2 después de calentar) se define como la longitud de la madeja
que tiene la mitad de la longitud del hilo que forma un solo lazo de la madeja. La longitud de la muestra puede ser
cualquier longitud que pueda medirse practicamente antes y después de calentamiento. La longitud de la muestra
L1 esta, tipicamente, en el intervalo de aproximadamente 10 a 1000 mm, y de preferencia, 50 a 700 mm
aproximadamente. Una longitud L1 de aproximadamente 100 mm puede utilizarse convenientemente para la
muestra en la forma de una madeja de un solo lazo, y L1 de aproximadamente 500 mm para la muestra en la forma
de una madeja de varios lazos.

En este método, un peso tensor es suspendido desde la muestra de hilo para mantener recta la muestra para medir
la longitud, L1. El hilo se forma tipicamente en un lazo anudando los extremos. La longitud, L1, es medida a
temperatura ambiente con el peso tensor colgando del lazo. El peso tensor debe ser suficiente, por lo menos, para
mantener la muestra recta, pero no debe hacer que la muestra se estire. Un peso tensor preferido para un hilo de
muestra puede calcularse segun la formula que sigue:
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Paso Tensor = 0,1 x 2 x (No. de lazos de una madeja) x (denier del hilo)

Tipicamente, la muestra es arrollada en un doble lazo y se suspende en una rejilla. Si esta colgada en una rejilla,
opcionalmente, el peso aplicado puede suspenderse desde el lazo. El peso puede ser util para mantener firme la
muestra. El peso aplicado no debe limitar la contraccion de la muestra ni ocasionar estiramiento durante el
calentamiento. Cuando no se emplea peso, la muestra puede colocarse, sencillamente, sobre una superficie donde
se deja que se contraiga libremente durante el calentamiento.

El calentamiento puede conseguirse usando un fluido gaseoso o liquido. Si se usa un liquido, el hilo se coloca en un
recipiente. Se usa convenientemente una estufa si el fluido es un gas, siendo aire el gas preferido. La muestra debe
ser colocada en el fluido calefactor de un modo que permita que la muestra se contraiga libremente.

La muestra se retira del calentamiento y se enfria durante 15 minutos, aproximadamente, por lo menos. La longitud
de la muestra calentada se mide con el peso tensor colgando de la muestra, y se registra el valor como L2. Se
calcula DWS a partir de L1y L2, basandose en la ecuacion (VII):

DWS (%) = "1L_—L2x100 Vi)
1

Sorprendentemente, DWS se corresponde con la resistencia al envejecimiento del hilo, como se pone de
manifiesto, por ejemplo, por la formacién de hoyos.

La Figura 3 es una grafica que muestra la correlacién de DWS con la razén de hoyos. Como se ha establecido
anteriormente, el desarrollo de la razén de hoyos es una manifestacion del envejecimiento de la bobina. DWS junto
con ED-MD, que es la diferencia de diametros, (diametro del extremo de la bobina — diametro de la parte media de la
bobina), se representan frente a la razén de hoyos para bobinas después de exponer bobinas de hilo individuales de
aproximadamente 2,5 kg, 160 mm de diametro, a una temperatura de 41°C durante 3,2 horas. Los valores de DWS
de las bobinas fueron medidos antes de la exposicion. La razén de hoyos y la diferencia de diametros fueron
medidas después de la exposicion. Como puede apreciarse de la Figura 3, el valor DWS aumenta a medida que
aumenta la razén de hoyos y por tanto esta correlacionado con la formacién de hoyos.

Si bien no se desea estar limitados por teoria alguna, se piensa que la deformacién de la bobina ocasionada por
envejecimiento resulta de la retraccion del hilo, al tiempo que el valor DWS mide la retraccion del hilo que pudiera
desarrollarse al almacenar el hilo a temperaturas similares a las encontradas en climas calidos durante los meses de
verano en ausencia de aire acondicionado. Por consiguiente, el valor DWS puede usarse para describir eficazmente
la resistencia al envejecimiento de un hilo.

Los estandares comerciales para la hilatura de filamentos permiten una diferencia de diametros de ED — MD en una
bobina de hilo de 2,6 kg y 160 mm de diametro, de 2 mm. Por tanto, si un hilo envejecido posee una diferencia de
diametros de aproximadamente 2 mm o menos, el hilo posee una resistencia al envejecimiento aceptable por los
estandares comerciales.

La diferencia de diametros esta relacionada con el valor DWS como muestra la grafica de la Figura 3. Segun la
Figura 3, ED-MD = 2 mm, la razén de hoyos = 0,8% y DWS = 4%. Por consiguiente, un hilo que tiene un valor DWS
de aproximadamente 4% o0 menos posee una resistencia al envejecimiento aceptable. Pueden determinarse, por
tanto, las condiciones aceptables de un procedimiento de hilatura en el que un hilo es recocido durante el devanado,
si el hilo producido posee un valor DWS menor o igual que 4% aproximadamente, de preferencia menor o igual que
2% aproximadamente, la razén de hoyos es menor o igual que 0,8% aproximadamente, de preferencia menor o igual
que 0,44% aproximadamente, la diferencia de diametros es menor o igual que 2 mm aproximadamente, de
preferencia menor o igual que 1,1 mm aproximadamente.

Es importante reconocer que ED-MD y la razén de hoyos que se han proporcionado antes estan limitados por el
tamano de la bobina. Las dimensiones de la bobina en estos estudios eran 160 mm de diametro y 2,5 kg de peso.
Los aumentos de las dimensiones de la bobina requeriran un aumento de los limites de ED-MD y de la razén de
hoyos. Sin embargo, el valor DWS no resulta afectado por el tamafio de la bobina, por tanto el valor DWS se aplica a
cualquier bobina de hilo de cualquier tamafio. Una vez medido el valor DWS para un hilo, puede juzgarse
inmediatamente si el hilo sera resistente al envejecimiento durante su almacenamiento.

Propiedades del hilo y de la bobina

Puede describirse el hilo producido segun la presente invencién como poseedor de una o mas de las propiedades
siguientes.

(1) El hilo es resistente al envejecimiento como viene indicado por tener un valor de retraccion en calor seco
(DWS) menor o igual que 4% aproximadamente, de preferencia menor o igual que 2% aproximadamente, basado
en el ensayo de envejecimiento DWS como ya se ha descrito anteriormente.
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Alternativamente, pero limitado por las dimensiones de la bobina, la resistencia al envejecimiento del hilo puede
describirse por la razén de hoyos y la razén de protuberancias desarrolladas en un ensayo de envejecimiento
descrito por las Condiciones (A) y (B) de envejecimiento para una bobina de muestra que cumple la Condicion
(C). El hilo es resistente al envejecimiento si se cumplen las dos condiciones que siguen:

- Razoén de hoyos < 0,82% aproximadamente, y

- Diferencia en la razon de protuberancias antes y después del ensayo de envejecimiento < 5%
aproximadamente.

(A) Temperatura, 41°C
(B) Tiempo de calentamiento, 3,2 horas

(C) El grosor de las capas de hilo medido entre la superficie exterior del nucleo tubular y la superficie
exterior de la bobina es 25 mm aproximadamente

(2) El hilo posee un alargamiento menor o igual que 105% aproximadamente. El alargamiento es similar al
proporcionado por un proceso de hilatura realizado en condiciones similares, pero sin recocido y sin estirado, a
cuyo proceso se hace referencia en esta memoria como un proceso de hilatura “sencillo”. En general, se prefiere
un alargamiento mayor, con una razon de estirado menor o igual que 1 aproximadamente, para evitar
disminuciones en la productividad del proceso de hilatura en la etapa subsiguiente de estirado-texturacion. Sin
embargo, no es deseable para mantener la estabilidad del proceso de hilatura un alargamiento mayor que 105%
aproximadamente.

Cuando el hilo producido estd destinado para uso final directo, el alargamiento puede ser especificado y
ajustarse las condiciones de la hilatura para proporcionar el alargamiento especificado.

(3) El hilo de esta invencidn posee una tenacidad mayor o igual que 2,2 cN/dtex (2,5 g/d), preferiblemente mayor
que 2,52 cN/dtex (2,8 g/d) aproximadamente, que es similar a la tenacidad que se consigue en un proceso de
hilatura .sencillo.

(4) El hilo posee un médulo menor o igual que 20,7 cN/dtex (23 g/d), preferiblemente menor que 20,25 cN/dtex
(22,5 g/d). El médulo es , con ventaja, ligeramente inferior en el hilo de esta invencién al obtenido en un proceso
de hilatura sencillo.

(5) El valor Uster, U%, del hilo es menor o igual que 2% aproximadamente, de preferencia menor que 1,5%
aproximadamente, que es similar al Uster proporcionado en un proceso de hilatura sencillo. Un impacto
importante de envejecimiento para el hilo alimentado de DTY es la no uniformidad del hilo, aumentada después
de envejecer. La no uniformidad del hilo aumentada da por resultado un U% aumentado de modo importante, lo
que esta relacionado con defectos de coloracion de hilos de DTY.

(6) La retraccion a ebullicion (BOS) del hilo de esta invencion es menor o igual que 14% aproximadamente, de
preferencia menor que 10% aproximadamente Este hilo tiene un valor BOS significativamente reducida con
respecto a los hilos producidos en un proceso de hilatura sencillo. Es importante un valor BOS bajo para hilos de
uso final directo- Si el valor BOS de SAY es mayor que 14% aproximadamente, la retraccion del tejido puede ser
demasiado alta para que sea aceptable.

(7) La tension a 130°C (Tens130) es igual o mayor que 0.018 cN/dtex (0,02 gramos/denier) (g/d),
aproximadamente.

(8) La temperatura de comienzo de la retraccion (Ton) es 45-70°C aproximadamente, de preferencia 50-70°C
aproximadamente. Desde el punto de vista de la resistencia al envejecimiento, una temperatura alta de comienzo
de la retraccion tiende a tener menos posibilidad de que el hilo envejezca durante su almacenamiento.

(9) La temperatura del primer pico de tension térmica (T(p1)) es 60-90°C, aproximadamente, de preferencia 65-
90°C aproximadamente. Para el proceso de hilatura sencillo a velocidades de hilado empleadas para la hilatura
de SAY segun la presente invencion, se observan tipicamente dos tensiones térmicas pico en la medida de la
temperatura de la tensién térmica. La temperatura del primer pico de tension térmica estd proxima a la
temperatura ambiente. La tensién térmica del segundo pico esta relacionada con la desorientacion de la region
cristalina. Dado que la tension del segundo pico esta afectada frecuentemente por la preparacion de la muestra o
por la dificultad para determinarla, los inventores usan el valor de la tensién a 210°C para representar el segundo
pico de tensién. Debido a que la temperatura del primer pico de tensién es tan proxima a la temperatura de
comienzo de la retraccién para los hilos que tienen dos picos de tensién, los factores que afectan a la
temperatura de comienzo de la retraccion afectan de modo semejante a la temperatura del primer pico de
tensién
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(10) La tension del primer pico es de 0,026-0,13 cN/dtex (0,03 — 0,15 g/d) aproximadamente, de preferencia
0,026-0,09 cN/dtex (0,03 — 0,10 g/d) aproximadamente. Una tensién del primer pico mas baja proporciona una
fuerza de impulsion baja para la retraccion del hilo en una temperatura elevada de almacenamiento del hilo. Para
mejorar la propiedad de envejecimiento de un hilo, es deseable que el hilo resultante tenga una tension baja del
primer pico. Una tension baja del primer pico se corresponde con una tension de hilado baja. Por consiguiente,
la tension del primer pico no debe ser menor que 0,026 cN/dtex (0,03 g/d) aproximadamente. Por otra parte, una
tension excesivamente alta del primer pico significa habitualmente que en el proceso de hilatura se ha aplicado
un estirado importante. En tal caso, cuando la tensién del primer pico es mayor que 0,13 cN/dtex (0,15 g/d)
aproximadamente hay una fuerte evidencia de que tenga lugar el arrollamiento de la bobina con aplastamiento
del tubo al hilar SAY.

Se han preparado bobinas de hilo usando el proceso de hilatura de esta invencién para proporcionar hilos
resistentes al envejecimiento. Las bobinas de hilo no estan limitadas a bobinas de dimensiones pequefas y se
contemplan bobinas de mayores dimensiones.

Segun un aspecto de la presente invencién, una bobina devanada de poli(tereftalato de trimetileno) hilado en estado
fundido, de esta invencion, posee un grosor de la capa de hilo de al menos 50 mm aproximadamente y un peso de
bobina de al menos 6 kg, aproximadamente. Preferiblemente, la bobina devanada posee un grosor de la capa de
hilo de al menos 63 mm aproximadamente y un peso de bobina de al menos 8 kg aproximadamente. Mas
preferiblemente, la bobina posee un grosor de la capa de hilo de al menos 74 mm aproximadamente y un peso de
bobina de al menos 10 kg aproximadamente. Todavia mas preferiblemente, la bobina posee un grosor de la capa de
hilo de al menos 84 mm aproximadamente y un peso de bobina de al menos 12 kg aproximadamente. Lo mas
preferible, es que la bobina posea un grosor de la capa de hilo de al menos 94 mm aproximadamente y un peso de
bobina de al menos 14 kg aproximadamente. Tal como se usa en esta memoria, se entiende que “peso de bobina”
incluye solamente el peso del hilo y excluye el peso del tubo. Preferiblemente, la bobina devanada posee una razén
de protuberancias menor que 9% aproximadamente y una razén de hoyos de aproximadamente 2% o menos, de
preferencia aproximadamente 1% o menos. Preferiblemente, el hilo es devanado en torno a un tubo, que esta
sustancialmente libre de aplastamiento o no hay aplastamiento del tubo al devanar durante el proceso de hilatura.

Ejemplos
Métodos de Ensayo

El alargamiento y la tenacidad fueron medidos usando un aparato para ensayos de traccion de Instron Corp., modelo
1122.. El alargamiento a rotura y la tenacidad se midieron de conformidad con el método D2256 de ASTM.

Retraccién en ebullicion (“BOS”). Se determind segun el método D2259 de ASTM del modo siguiente. Se suspendio
un peso de un trozo de hilo para producir sobre el hilo una carga de 0,18 cN/dtex (0,2 g/d) y después se midio la
longitud L1. Luego se retird el peso y el hilo se sumergié en agua en ebullicion durante 30 minutos. Entonces se
retird el hilo del agua en ebulliciéon, se centrifugd durante un minuto aproximadamente y se dejé enfriar durante 5
minutos aproximadamente. El hilo enfriado se cargé luego con el mismo peso de antes. Se registrd la nueva longitud
del hilo, L, . La retraccidn en tanto por ciento se calculé segun la ecuacion | que figura a continuacion.

L-L,

1

x100 I

Retraccién (%) =

Retraccién en calor seco (“DWS”). Se seleccioné un trozo de muestra de un hilo enmadejado de un solo lazo, que
comprendia varios filamentos. Un peso tensor se suspendié de un trozo del hilo para producir una carga de 0,18
cN/dtex (0,2 g/d) sobre el hilo y luego se midié su longitud, L1, de 100 mm. Un sujetapapeles que pesaba
aproximadamente 0,51 g fue fijado al lazo. El hilo se colocé en una rejilla y después en una estufa calentada por
aire a 45°C, aproximadamente, durante 2 horas. El hilo se retiré después de la estufa, se dejo enfriar durante 15
minutos aproximadamente y luego se midié otra vez la longitud registrandola como L,. La retraccion en tanto por
ciento se calculd segun la ecuacion | anterior.

Analisis térmico mecanico. Para los fines de esta invencién es una medida de la tensién térmica frente a la
temperatura. Las propiedades que siguen pueden ser obtenidas partiendo de la medida de la tension térmica-
temperatura: temperatura de comienzo de la retraccion, tension térmica del primer pico, temperatura del primer pico
de tension, tension térmica del segundo pico (la temperatura del segundo pico de tension es fija en 210°C para los
fines de esta invencién) y tension térmica a 130°C

La medida de la tension térmica frente a la temperatura se llevd a cabo con una velocidad de calentamiento de
30°C/minuto usando un dispositivo de medida de retraccion-tensién-temperatura producido por DuPont. El
instrumento emplea muestras de un solo lazo de una longitud descrita mas adelante. La muestra total se calienta
uniformemente en el instrumento con una velocidad de calentamiento dada y constante. Cuando se mide la tension
térmica frente a la temperatura, la longitud de la muestra se mantiene constante y se aplica una pretensién sobre la
muestra antes de comenzar el calentamiento. La tension térmica se mide durante el calentamiento. Para filamentos
de 3GT, la muestra se calienta desde 25-30°C hasta 210 —215°C. La velocidad de calentamiento es constante. Se
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dispone de varias velocidades de calentamiento, tales como 3, 5, 10, 30°C/min y asi sucesivamente. La muestra de
hilo se preparé como un lazo partiendo de 200 mm de hilo aproximadamente, para un lazo de 100 mm de largo
aproximadamente. La pretension aplicada en una medida de tensidon-temperatura fue de 4,5x107 cN/dtex (0,005
gramos/denier), es decir, la pretension (gramos) = denier del hilo x 2 x 0,005 (gramos/denier).

La temperatura de comienzo de la retracciéon (Ton) describe el punto de partida de la retraccion del hilo. La
temperatura de comienzo de la retraccién (Ton) se obtiene trazando una linea recta a través del incremento rapido
de tension térmica y trazando una linea recta paralela al eje de las temperaturas. y haciendo pasar la tensién minima
antes de que la tensidon aumente rapidamente. La temperatura del punto de cruce de las dos lineas rectas se define
como la temperatura de comienzo de la retraccion (Ton).

Uster. La desigualdad de la desviaciéon media, U%, se midid6 segun el método D-1425 de ASTM usando el
instrumento Uster Tester 3, Tipo UT3-EC3, fabricado por Zellweger Uster. U%, valor normal, se obtuvo a una
velocidad de la hebra de 200 m/m, con un tiempo de ensayo de 2,5 minutos.

Ejemplos 1-2

Escamas de poli(tereftalato de trimetileno) (3GT) proporcionadas por E.l. DuPont de Nemours and Company, Inc.,
Wilmington, DE, que tenian una I.V. de 1,02 y un contenido de humedad menor que 40 ppm, fueron cargadas en una
extrusora para volver a fundir, después se hizo pasar a un bloque de hilado y se sometid a extrusion desde las
hileras a una temperatura de 264°C. La hilera tenia 34 orificios de 0,254 mm de diametro. La corriente de polimero
fundido procedente de las hileras entré primeramente en una zona de retardo sin calentar, fria, de 70 mm de largo
desde la hilera hasta el punto de comienzo del enfriamiento, seguido de una zona de aire de enfriamiento en flujo
transversal, para llegar a obtener filamentos sélidos. Después de realizar con un dosificador una aplicacién de un
acabado, los filamentos pasaron a un primer chorro de entrelazado y entraron en un sistema de estirado donde los
filamentos fueron hechos pasar a dos poleas guia de 190 mm de diametro. Los parametros del proceso de hilatura
se proporcionan en la Tabla 1. Los filamentos fueron hechos pasar a una polea guia calentada y luego a una polea
guia fria después del primer pase a través de un chorro de entrelazado para reducir la temperatura, como ilustra la
Figura 1. Los filamentos fueron hechos pasar desde la polea guia fria a través de una guia distribuidora para
devanar.. La tension de arrollamiento se reguldé en 0,054 cN/dtex (0,06 g/d) mediante una sobrealimentacion de
devanado de 0,70%. El tubo utilizado como nucleo, nucleo tubular, utilizado en este trabajo tenia las
especificaciones siguientes:

Longitud del nucleo tubular: 300 mm
Carrera de devanado 257 mm
Diametro exterior del nucleo tubular 110 mm
Grosor de la pared del tubo 7 mm

Las propiedades de los hilos resultantes se proporcionan en la Tabla 2.
Ejemplos comparativos A-D

Se repitié el proceso de los Ejemplos 1-2, excepto que la polea guia calentada se mantuvo a temperatura ambiente y
que no se llevd a cabo recocido. Los parametros del proceso de hilatura se proporcionan en la Tabla 1. Las
propiedades de los hilos resultantes se proporcionan en la Tabla 2

Ejemplos comparativos E y F

Se repitio el proceso de los Ejemplos 1-2, excepto que la polea guia calentada se mantuvo en temperaturas que no
recocian suficientemente el hilo para que cumpliera los criterios de resistencia al envejecimiento. Los parametros del
proceso de hilatura se proporcionan en la Tabla 1. Las propiedades de los hilos resultantes se proporcionan en la
Tabla 2.

Tabla 1. Condiciones del proceso de hilado de los Ejemplos 1-2 y de los Ejemplos Comparativos A-F

Ejemplo Vuelta(G1) T(G1) Vuelta (G2) DR SP(G1) SP(G2) SP(WU) OFWU) Tw
°C m/m m/m m/m % g

(a) (b) (c) (d) (e) () (9) (h) (i)

1 6s7g 135 3s4g 0,9989 3334 3330 3277 0,7 6,2

6s7g 115 3s4g 0,9989 3334 3330 3277 0,7 6,0

A 4s5g ta Os1g 1,0000 3334 3334 3281 0,7 8,4
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Ejemplo Vuelta(G1) T(G1) Vuelta (G2) DR SP(G1) SP(G2) SP(WU) OFWU) Tw
°C m/m m/m m/m % g

(a) (b) (c) (d) (e) (f) (9 (h) (i)

B 4s5g ta Os1g 1,0000 3500 3500 3444 0,7 9,1

C 4s5g ta 0s1g 1,0000 3800 3800 3732 0,9 8,6

D 4s5g ta Os1g 1,0000 4001 4001 3921 1,1 8,6

E 6s7g 95 3s4g 0,9989 3334 3330 3277 0,7 57

F 6s7g 75 3s4g 0,9989 3334 3330 3277 0,7 5,6

(a) Vueltas de la hebra sobre la primera polea guia; g = vueltas sobre polea guia; s = vueltas sobre el rodillo
separador;

(b Temperatura de la primera polea guia; “ta” es temperatura ambiente;
(c) Vueltas de la hebra sobre la segunda polea guia;

(d) Razon de estirado (razén de la velocidad de la primera polea guia respecto a la velocidad de la segunda polea
guia);

(e) Velocidad de la primera polea guia;

f) Velocidad de la segunda polea guia;

(

(g9) Velocidad de devanado;

(h) Devanado sobrealimentado;
(

i) Tensién de arrollamiento, en gramos (g).
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Discusion de resultados — Ejemplos 1-2 y Ejemplos Comparativos A, Ey F

Como puede apreciarse en la Tabla 2, a una velocidad de hilado de 3334 m/m, ademas de otras condiciones de la
Tabla 1, el recocido a temperaturas de 115°C y superiores, da por resultado un hilo de 3GT resistente al
envejecimiento como esta indicado por los valores bajos de DWS. Los Ejemplos 1y 2 y los Ejemplos Comparativos
A, E y F, ponen de manifiesto el efecto de la temperatura de recocido en una velocidad de hilado de 3334 m/m.
Dado que los Ejemplos 1 y 2 poseen valores de DWS menores que 4%, las temperaturas de recocido
proporcionaron los hilos producidos con suficiente resistencia al envejecimiento. Las temperaturas de recocido de
los Ejemplos Comparativos no fueron suficientes para producir hilos resistentes al envejecimiento. Por tanto, se
determind una temperatura de recocido suficiente a 3334 m/m y las condiciones especificadas en la Tabla 1. La
tensiéon a 130°C fue mayor que 0,036 cN/dtex (0,04 g/d), aproximadamente, para todos los ejemplos.

Una bobina de hilo de 156 mm de diametro y 2,3 kg de peso preparada segun el Ejemplo 1, fue monitorizada para
determinar la deformacién de la bobina por exposiciéon a una temperatura de 41°C durante 3,2 horas en una estufa
calentada por aire. Antes de la exposicion, la razéon de hoyos de la bobina era 0,15%, y la diferencia entre los
diametros del extremo y de la parte media de la bobina, ED-MD, era 0,4 mm. Después de exponer durante 2,25
horas, la razén de hoyos era 0,2, aproximadamente 9%, y ED-MD era 0,7 mm. Después de exponer durante 3,2
horas, la razén de hoyos era 0,2, aproximadamente 9%, lo que indica resistencia al envejecimiento. La razén de
hoyos de una bobina de hilo similar preparada segun el Ejemplo Comparativo A también fue monitorizada después
de exponer a 41°C durante 3,2 horas. La razén de hoyos de esta bobina aumenté desde un valor de 0,65 antes de
calentar hasta 1,87 después de calentar, lo que indica alto grado de deformacién. Los resultados de las exposiciones
apoyan a los valores DWS como predictores exactos de resistencia al envejecimiento de bobinas de hilos.

Ejemplos 3-5

Se repitio el proceso de los Ejemplos 1-2, excepto que la velocidad de hilado erae 3500 m/m y el segundo chorro de
entrelazado tenia una presion de 170 kPa en lugar de 240 kPa. Otras condiciones del proceso de hilatura se
proporcionan en la Tabla 3. La velocidad de devanado fue fijada para conseguir la tension de arrollamiento deseada.
Las propiedades de los hilos resultantes se proporcionan en la Tabla 4

En estos ejemplos se utilizd una razén de estirado de 1. Se ensayaron cuatro temperaturas de la polea guia
calentada a la velocidad de hilado de 3500 m/m, véase la Tabla 3, que incluye el Ejemplo Comparativo B en el que
no se aplicd calentamiento durante el proceso de hilado. En comparacion con el Ejemplo 1, estos ejemplos
emplearon una velocidad de hilado diferente con objeto de conseguir la tensiéon de arrollamiento deseada. Los
Ejemplos 3-5 y el Ejemplo Comparativo B utilizan el mismo polimero que el del Ejemplo 1. Por consiguiente, el
denier de los hilos resultantes de los Ejemplos 3-5 y el Ejemplo Comparativo B es ligeramente inferior al denier del
hilo del Ejemplo 1.

Tabla 3. Condiciones de hilado de los Ejemplos 3-5 y el Ejemplo Comparativo B.

Ejemplo Vuelta(G1) T(G1) Vuelta(G2) DR SP(G1) SP(G2) SP(WU) OF(WU)  Tw

°C m/m) m/m m/m % g
(a) (b) (c) (d) (e) (f) (9) (h) 0]
3 6s7g 135 Os1g 1,0000 3500 3500 3407 1,778 3,6
4 6s7g 125 Os1g 1,0000 3500 3500 3389 2,306 4.1
5 6s7g 115 Os1g 1,0000 3500 3500 3389 2,306 -
B 4s5g ta Os1g 1,0000 3500 3500 3444 0,7 9,1

(a) —(i) son los mismos que para la Tabla 1
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Discusion de resultados — Ejemplos 3-5 y Ejemplo Comparativo B

Como puede apreciarse en la Tabla 4, el valor DWS disminuyé a medida que aumentaba la temperatura de la polea
guia calentada en la velocidad de hilado de 3500 m/m. Cuando la temperatura de la polea guia calentada se
aumentd a 135°C en el Ejemplo 3, DWS descendidé a un valor por debajo de 2% aproximadamente, mientras que a
125°C y a 115°C, DWS era 2, aproximadamente 2%, y 3, aproximadamente 9%, respectivamente. Por consiguiente,
una temperatura de 115°C es suficiente para proporcionar en estas condiciones un hilo resistente al envejecimiento.
La tension a 130°C fue, también, mayor que 0,036 cN/dtex (0,04 g/d), aproximadamente, en los tres ejemplos.

Una bobina de hilo de 164 mm de diametro y 2,7 kg de peso, preparada segun el Ejemplo 3, fue monitorizada para
determinar la deformacién de la bobina por exposicién a una temperatura de 41°C durante 5,2 horas siguiendo el
Ejemplo 1. Antes de la exposicion la razén de hoyos de la bobina era 0,13% y la diferencia entre los diametros del
extremo y de la parte media de la bobina. ED-MD, era 0,3 mm. Después de exponer durante 3,5 horas, la razén de
hoyos era 0,26% y ED-MD era 0,7 mm. Después de exponer durante 5,2 horas, la razén de hoyos era 0,25% y ED-
MD era 0,8 mm., lo que indica resistencia al envejecimiento. La razén de hoyos de una bobina de hilo similar,
preparada segun el Ejemplo Comparativo B, también fue monitorizada después de tratamiento a 41°C durante 5,2
horas. La razén de hoyos de esta bobina habia aumentado desde un valor de 0,63 antes de calentar hasta 1,86
después de calentar, lo que indica alto grado de deformacion. Los resultados de la exposicion apoyan los valores de
DWS como predictor exacto de resistencia al envejecimiento de las bobinas de hilos.

Ejemplos 6-8

Se repitio el proceso de los Ejemplos 1-2 excepto que la velocidad de hilado fue 3800 m/m y que el segundo chorro
de entrelazado tenia una presion de 170 kPa en lugar de 240 kPa. En la Tabla 5 se proporcionan los parametros del
proceso de hilado. La velocidad de devanado se fijo6 para conseguir la tension de arrollamiento deseada. Las
propiedades de los hilos resultantes de proporcionan en la Tabla 6.

Tabla 5. Condiciones del proceso de hilado de los Ejemplos 6-8 y del Ejemplo Comparativo C.

Ejemplo Vuelta (G1) T(G1) Vuelta (G2) DR SP(G1) SP(G2) SP(WU) OF(WU) Tw

°C m/m m/m m/m % g

(a) (b) (c) (d) (e) (f) (9 (h) (i)
6 6s7g 135 Os1g 1,0000 3800 3800 3721 1,2 53
7 6s7g 125 Os1g 1,0000 3800 3800 3721 1,2 54
8 6s7g 115 Os1g 1,0000 3800 3800 3721 1,2 5,8
C 4s5g 30 Os1g 1,0000 3800 3800 3732 0,9 8,6

(a)-(1) son los mismos que para la Tabla 1
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Discusion de resultados — Ejemplos 6-8 y Ejemplo Comparativo C

Como puede apreciarse en las Tablas 5 y 6, en las condiciones de los Ejemplos 6-8 a temperaturas en la polea guia
calentada de 115°C o superiores, los valores DWS eran todos menores que 4%, lo que indica resistencia al
envejecimiento

Una bobina de hilo de 160 mm de diametro y 2,7 kg de peso, preparada segun el Ejemplo 6, fue monitorizada para
determinar la deformacién por exposiciéon a una temperatura de 41°C durante 5,2 horas, como para el Ejemplo 1.
Antes de la exposicion, la razén de hoyos de la bobina era 0,25%, y la diferencia entre los diametros del extremo y
de la parte media de la bobina, ED-MD, era 0,6 mm. Después de exponer durante 3,5 horas, la razén de hoyos era
0,2 aproximadamente 9% y la ED-MD era 0,7 mm. Después de exponer durante 5,2 horas, la razéon de hoyos era
0,38% y la ED-MD era 1 mm, lo que indica resistencia al envejecimiento., conformando la prediccién por DWS. La
razén de hoyos de una bobina de hilo similar, preparada segun el Ejemplo Comparativo C, fue monitorizada también
después de tratamiento a 41°C durante 5,2 horas. La razén de hoyos de esta bobina habia aumentado desde un
valor de 0,52 antes de calentar hasta 1,76 después de calentar, lo que indica un alto grado de deformacion. Los
resultados de la exposicion apoyan el que los valores DWS son un predictor exacto de resistencia al envejecimiento
de las bobinas de hilos.

Debido al aumento de la velocidad de hilado y el denier de los filamentos reducido en comparacion con el Ejemplo 1,
los valores de alargamiento de los hilos producidos en los Ejemplos 6-8 y en el Ejemplo Comparativo C, se habian
reducido a 71% aproximadamente, en comparacion con 80% aproximadamente, en una velocidad de hilado de 3334
m/m. No ocurrié cambio importante ni en el médulo ni en la tenacidad debido al aumento de la velocidad de hilado
desde 3334 a 3800 m/m.

Ejemplos 9-12

Se repitid el proceso de los Ejemplos 1-2 con una velocidad de hilado de 4000 m/m y una presion del segundo
chorro de entrelazado de 170 kPa en lugar de 240 kPa. En la Tabla 7 se proporcionan los pardmetros del proceso
de hilado. La velocidad de devanado se fijé para conseguir la tension de arrollamiento deseada. Las propiedades de
los hilo resultantes se proporcionan en la Tabla 8.

Tabla 7. Condiciones del proceso de hilado de los Ejemplos 9-12 y del Ejemplo Comparativo D.

Ejemplo Vuelta(G1) T(G1) Vuelta(G2) DR  SP(G1) SP(G2) SP(WU) OF(WU) Tw

°C m/m m/m m/m % g
(a) (b) (c) (d) (e) () (9) (h) (i)
9 6s7g 145 Os1g 1,0000 4001 4001 3913 1,3 5,3
10 6s7g 135 Os1g 1,0000 4001 4001 3913 1,3 5,6
11 6s7g 125 Os1g 1,0000 4001 4001 3913 1,3 5,6
12 6s7g 115 0Os1g 1,0000 4001 4001 3913 1,3 6
D 4s5g 30 Os1g 1,0000 4001 4001 3921 1,1 8,6

(a)- (i) son los mismos que para la Tabla 1
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Discusion de resultados — Ejemplos 9-12 y Ejemplo Comparativo D

Como puede apreciarse de las Tablas 7 y 8, a medida que la temperatura de la polea guia calentada aumentaba,
disminuia el valor DWS del hilo resultante. Cuando la temperatura de la polea guia calentada estaba en 115°C 6
125°C, el valor DWS del hilo resultante estaba entre 2 y 4%. Por consiguiente, 115°C y 125°C son, ambas,
temperaturas aceptables para realizar el recocido a una velocidad de hilado de 4000 m/m, produciendo hilos
resistentes. Valores inferiores de DWS fueron conseguidos a mayores temperaturas.

Se prepard una bobina de hilo, de 152 mm de didmetro y 2 kg de peso segun el Ejemplo 10 y se monitorizd para
determinar la deformacién de la bobina por exposicion a una temperatura de 41°C durante 3,4 horas, como en el
Ejemplo 1. Antes de la exposicion la razéon de hoyos de la bobina era 0,18% vy la diferencia entre el diametro del
extremo de la bobina y el diametro de la parte media, ED-MD, era 0,64 mm. Después de exponer durante 3,4 horas,
la razén de hoyos era 0,44 mm y la diferencia ED-MD era 1,1 mm. Estos cambios en la bobina muestran buena
resistencia al envejecimiento, confirmando la prediccién por el valor DWS. La razon de hoyos de una bobina de hilo
similar, preparada segun el Ejemplo Comparativo D, fue monitorizada también después de tratamiento a 41°C
durante 3,4 horas. La razén de hoyos de esta bobina aumenté desde un valor de 0,53 antes de calentar hasta 1,52
después de calentar, lo que indica alto grado de deformacion. Los resultados de la exposicion apoyan los valores
DWS como predictores exactos de resistencia al envejecimiento de las bobinas de hilos.

Ejemplos 13-18 y Ejemplos Comparativos G-I

Se repitid el proceso de los Ejemplos 1-2, excepto aquellos parametros identificados en la Tabla 9 y los discutidos
aqui. El polimero de 3GT tenia una L.V, de 1,02. La temperatura de la hilera era 264°C. La velocidad de hilado que
se empled fue 3500 m/m. El segundo chorro de entrelazado tenia una presion de 240 kPa. La razén de estirado
vario desde 0,999 hasta 1,10. Con objeto de evaluar la existencia de aplastamiento del tubo, se prepararon bobinas
de dimensiones 150 mm de didmetro aproximadamente y 2,5 kg de peso aproximadamente, para todos los ejemplos
y ejemplos comparativos de la Tabla 9. Las propiedades de los hilos resultantes se proporcionan en la Tabla 10.

Tabla 9. Condiciones del proceso de hilado para los Ejemplos 13-18 y G-1.

Ejemplo | Vuelta(G1) | T(G1) | Vuelta (G2) DR SP(G1) | SP(G2) | SP(WU) | OF(WU) Tw
°C m/m m/m m/m % g

(a) (b) (c) (d) (e) (f) (9 (h) (i)

13 6s7g 135 3s4g 0,999 3500 3823 3761 0,90 5,7

14 6s7g 135 3s4g 1,000 3500 3828 3765 0,90 55

15 6s7g 135 3s4g 1,020 3500 3905 3841 0,90 5,6

16 6s7g 135 3s4g 1,040 3500 3981 3912 1,00 5,6

G 6s7g 135 3s4g 1,060 3500 4058 3987 1,00 5,7

H 6s7g 135 3s4g 1,080 3500 4134 4056 1,00 7,6

I 6s7g 135 3s4g 1,100 3500 4211 4131 1,00 9,5

(a)- (i) son los mismos de la Tabla 1
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Discusion de los resultados de los Ejemplos 13-16 y de los Ejemplos Comparativos G-I

La Tabla 10 muestra que el valor DWS aumenta a medida que aumenta la razén de estirado. En una razén de
estirado de 1,10, DWS es ligeramente superior a 4%. Aun cuando, en una razéon de estirado de 1,08, DWS era
solamente 3,4%, lo que indica resistencia al envejecimiento en esas condiciones, en razones de estirado mayores
que 1,04 tenia lugar aplastamiento del tubo. Por consiguiente, desde el punto de vista de resistencia al
envejecimiento durante el almacenamiento del hilo, el aumento de la razén de estirado en el proceso de recocido al
devanar no debilita espectacularmente la resistencia al envejecimiento del hilo. No obstante, ocurre aplastamiento
del tubo durante el arrollamiento de la bobina, lo que evita que la bobina sea retirada de los husos sobre las
devanadoras. La Tabla 10 muestra también que el alargamiento del hilo que resulta disminuye a medida que
aumenta la razén de estirado. En una razon de estirado de 1,04 en que el aplastamiento del tubo es probable que
ocurra, el alargamiento se redujo hasta aproximadamente 66% desde mas de 70% en una razén de estirado igual o
menor que 1. El alargamiento del hilo que resulta disminuye adicionalmente cuando la razén de estirado aumenta
desde 1,94. La disminucién de alargamiento en hilos alimentados de DTY hace disminuir la productividad del
proceso de hilatura. Por consiguiente, desde el punto de vista de la productividad, se desea también una razén de
estirado baja.

Ejemplos 17-20

Se repitid le proceso de los Ejemplos 1-2 excepto por los parametros identificados en la Tabla 11. Las propiedades
de los hilos que resultan se proporcionan en la Tabla 12 y estan comparados con las propiedades de los Ejemplos 1,
3,6y9..

Los Ejemplos 17-20 junto con los Ejemplos 1, 3, 6 y 9 proporcionan ejemplos de cambio de la razén de estirado a
velocidades de hilado de 3334, 3500, 3800 y 4000 m/m. Condiciones principales del proceso se proporcionan en la
Tabla 11. Las razones de estirado fueron todas iguales o menores que 1. Las temperaturas de la polea guia
calentada fueron las mismas para los dos ejemplos comparados en cada velocidad de hilado. El devanado
sobrealimentado se ajust6é en cada ejemplo con objeto de alcanzar la tension de arrollamiento deseada. El efecto de
la razén de estirado esta comparado en cada velocidad de hilado. Cuando la velocidad de hilado cambié entre los
Ejemplos 1y 17, los Ejemplos 3 y 18, los Ejemplos 6 y 19 y los Ejemplos 9 y 20, la productividad del polimero se
mantuvo en el valor indicado en el Ejemplo 1. Por tanto, el denier disminuyé a medida que aumentaba la velocidad
de hilado.

Tabla 11. Condiciones del proceso de hilado para los Ejemplos 1, 6, 9y 17-20

Ejemplo SprtT Vuelta(G1) T(G1) Vuelta(G2) DR SP(G1) SP(G2) SP(WU) OF(WU) Tw

°C °C m/m m/m m/m % g

(@) (a) (b) (c) (d) (e) () (9 (h) (i)
1 264 6s7g 135 3s4g 0,9989 3334 3330 3270 0,,900 5,4
17 262 6s7g 135 0Os1g 1,0000 3334 3334 3274 0,916 4,9
18 264 6s7g 135 3s4g 0,9989 3500 3496 3434 0,900 6,5
3 262 6s7g 135 Os1g 1,0000 3500 3500 3407 1,778 3,6
19 264 6s7g 135 3s4g 0,9989 3800 3796 3717 1,187 6,5
6 262 6s7g 135 Os1g 1,0000 3800 3800 3721 1,200 53
20 264 6s7g 145 3s4g 0,9989 4001 3996 3913 1,187 6,4
9 262 6s7g 145 0Os1g 1,0000 4001 4001 3913 1,300 53

(a) —(i) son los mismos que para la Tabla 1

(a’) Temperatura de la hilera
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Discusion de los resultados de los Ejemplos 17 — 20

Como puede apreciarse de la Tabla 12, en cada velocidad de hilado examinada, el valor DWS era mayor a medida
que la razén de estirado era mayor. Este efecto fue mas evidente en baja velocidad de hilado. A 3334 m/m, cuando
la razén de estirado cambi6 desde 0,9989 a 1, DWS aumenté desde 1,5 a 2,4. Otras propiedades de los hilos son
bastante similares en cada velocidad de hilado cuando la razén de estirado cambia desde 0,9989 a 1, en especial el
valor de BOS, que cambia menos que el de DWS. La Tabla 12 proporciona también cuatro ejemplos de
arrollamiento de bobina en el hilado de SAY de esta invencion. Los Ejemplos 1, 18, 19 y 20, dan arrollamiento de
bobina a velocidades de hilado de 3334, 3500, 3800 y 4000 m/m, respectivamente, El peso de la bobina, el diametro
del extremo de la bobina, la razén de protuberancias y la razén de hoyos de las bobinas obtenidas se exponen en la
Tabla 12. Sorprendentemente, el peso de la bobina en los Ejemplos 1, 18 y 19 alcanza 16,7 kg.

Los expertos en la técnica, haciendo uso del beneficio de la presente descripcion, podran apreciar las muchas
ventajas y caracteristicas de la presente invencion y que pueden llevarse a cabo muchas modificaciones de los
diversos aspectos y realizaciones de la presente invencién que se describen en esta memoria, sin desviarse del
espiritu de la presente invencion. Por ejemplo, los hilos para aplicaciones textiles deben poseer ciertas propiedades
tales como suficiente tenacidad y alargamiento apropiado, con retraccion suficientemente baja para ser adecuados
para usar en procesos textiles, tales como confeccién de tejidos y géneros de punto. Los hilos de 3GT de que se
dispone en el comercio, son hilos de poli(tereftalato de trimetileno) parcialmente orientados (3GT POY) que
necesitan ser estirados o estirados-texturizados antes de usar en tejidos. El procedimiento segun la presente
invencién proporciona, entre otras cosas, un hilo devanado, de “uso directo”, que puede emplearse para fabricar
productos textiles sin estirado adicional. Asimismo, por ejemplo, el disefio de un procedimiento de hilatura para
mejorar la resistencia al envejecimiento de una bobina de hilo, ha de basarse en el envejecimiento real de la bobina.
Sin embargo, la medida del envejecimiento real de una bobina consume mucho tiempo. Se describe un método que
puede predecir el envejecimiento de una bobina, que puede realizarse facil y rapidamente. Los diversos aspectos y
realizaciones que se describen en esta memoria son, por tanto, solamente ilustrativos y no estan destinados a limitar
el alcance de la presente invencion.
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REIVINDICACIONES
1.- Un procedimiento estable de recocido-devanado para producir un hilo de poliéster que comprende:

(a) someter a extrusion través de una hilera poli(tereftalato de trimetileno) fundido;

(b) enfriar el poli(tereftalato de trimetileno) obtenido en la extrusién para formar una hebra de filamentos sélidos
en la que los filamentos poseen una tensién a 130°C mayor que 0,018 cN/dtex (0,02 g/d), aproximadamente;

(c) hacer pasar los filamentos a una polea guia calentada hecha funcionar a una velocidad y una temperatura
para calentar la hebra, en la que la velocidad y la temperatura a la que la hebra es calentada son suficientes para
proporcionar un hilo con un valor de la retraccion en calor seco de, aproximadamente, 4% o menos; en el que la
velocidad de la polea guia calentada es al menos 3000 m/m aproximadamente, y la temperatura de la polea guia
calentada es 90°C, aproximadamente, a 165°C, aproximadamente; y

(d) (hacer pasar el hilo a una polea guia de enfriamiento en la que el hilo es enfriado a una temperatura de,
aproximadamente, 35°C o menos, en la que la velocidad de la polea guia de enfriamiento proporciona una razén
de estirado entre la polea guia calentada y la polea guia de enfriamiento de, aproximadamente, 1,04 o menos; en
el que la tension de la hebra se aumenta antes de hacerla pasar a la polea guia de enfriamiento , en el que la
tension de la hebra se aumenta en al menos 0,0044 cN/dtex (0,005 g/d), aproximadamente; y

(e) en el que la hebra procedente de la polea guia de enfriamiento es devanada en una bobina.

2.- El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que se aplica un acabado a los filamentos solidos después de
enfriar.

3.- El procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que la temperatura de la polea guia calentada es 115°C,
aproximadamente, a 165°C, aproximadamente.

4.- El procedimiento segun la reivindicacion 3, en el que la hebra procedente de la polea guia de enfriamiento es
devanada en una bobina, en el que los filamentos son devanados en una bobina en una tensién mayor que 0,035
cN/dtex (0,04 g/d), aproximadamente, y en el que el arrollamiento es tal que la velocidad verdadera del hilo es
menor que la velocidad de la polea guia de enfriamiento.

5.- Hilo de poli(tereftalato de trimetileno) hilado en fusiéon, que puede obtenerse por el procedimiento segun
cualquiera de las reivindicaciones 1-4.

6.- El hilo segun la reivindicaciéon 5, que tiene un alargamiento menor o igual que 105%, aproximadamente, que
posee una tenacidad igual o mayor que 2,2 cN/dtex (2,5 g/d), aproximadamente, que tiene in médulo menor o igual
que 20 cN/dtex (23 g/d), aproximadamente, que posee un Uster menor o igual que 2%, aproximadamente, que tiene
una retraccion en ebullicién menor o igual que 14% ,aproximadamente, que posee una Tensién a 130°C igual o
mayor que 0,018 cN/dtex (0,02 g/d), aproximadamente, que posee una temperatura del primer pico de tension
térmica de 60-90°C, aproximadamente, y/o que posee una tension del primer pico de 0,026-0,13 cN/dtex (0,03-0,15
g/d), aproximadamente.

7.- El hilo segun la reivindicacion 5 6 6, que posee una temperatura de comienzo de la retraccion de 45°C a 70°C,
aproximadamente.

8.- Una bobina devanada de poli(tereftalato de trimetileno) hilado en fusion, segun la reivindicacion 5, 6 6 7, que
posee un grosor de la capa de hilo de al menos 50 mm, aproximadamente, y un peso de bobina de al menos 6 kg,
aproximadamente.

9.- Una bobina producida a partir del hilo segun la reivindicacion 5, que posee un grosor de las capas de hilo de al
menos 16 mm, aproximadamente, que pesa al menos 1,5 kg, aproximadamente, y que posee un diametro de
bobina de al menos 142 mm, aproximadamente, que por exposicion a temperaturas de al menos 41°C durante al
menos 3,2 horas, tiene una razén de hoyos de, aproximadamente, 0,82% o menos.

10.- Una bobina producida a partir del hilo segun la reivindicacién 5, que posee un grosor de las capas de hilo de
20-30 mm, aproximadamente, que pesa 2-3 kg, aproximadamente, y que posee un diametro de bobina de 151-169
mm, aproximadamente, que por exposicion a temperaturas de al menos 41°C durante al menos 3,2 horas, tiene una
diferencia entre los diametros de los extremos y de la parte media de la bobina de, aproximadamente, 2 mm o
menos.

11.- La bobina segun la reivindicaciéon 10, que por exposicion a temperaturas de 41°C durante al menos 3,2 horas,.
tiene una razén de protuberancias de, aproximadamente, 5% o menos.

12.- La bobina segun la reivindicacion 5, que tiene una razén de hoyos de, aproximadamente, 2% o menos.

13.- La bobina segun la reivindicacién 5, devanada en torno a un tubo, que esta sustancialmente libre de
aplastamiento.
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Figura 4
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