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©  Improved  high  speed  process  for  forming  fully  drawn  polyester  yarn. 
@  An  improved  process  is  provided  for  producing  fully 
drawn  multifilamentary  polyethylene  terephthalate  yarn  via 
a  high  speed  melt  spinning  process  wherein  the  multifi- 
lamentary  material  following  solidification  is  passed  through 
a  heated  conditioning  zone  wherein  substantial  crystallisa- 
tion  takes  place.  Such  multifilamentary  product  is  withdrawn 
from  the  conditioning  zone  at  a  speed  in  excess  of  8000  feet 
(2438  m)  per  minute  and  a  conventional  drawing  step  is  not 
required.  In  accordance  with  the  concept  of  the  present 
invention  it  surprisingly  has  been  found  that  the  uniformity 
of  the  multifilamentary  product  is  enhanced  by  the  inclusion 
of  a  minor  substantially  uniformly  dispersed  concentration 
of  particulate  silicon  dioxide  (e.g.  fumed  silica)  in  the  molten 
polyethylene  terephthalate  polymer  prior  to  extrusion  and 
such  subsequent  processing.  In  a  particularly  preferred 
embodiment  the  particulate  silicon  dioxide  is  substantially 
uniformly  dispersed  within  the  polyethylene  terephthalate  as 
a  result  of  its  prior  admixture  with  the  reactants  which  were 
polymerised  to  form  the  polyethylene  terephthalate. 



The  i n v e n t i o n   r e l a t e s   to  a  p r o c e s s   for   the  p r o d u c t i o n   of  a  h i g h l y  

sp in   o r i e n t e d   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   y a r n .  

P o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n s   h a v e  

b e e n   p r o d u c e d   in  t he   p r i o r   a r t   u n d e r   a  v a r i e t y   o f   c o n d i t i o n s .  

F o r   i n s t a n c e ,   in  much  of   t he   p r i o r  a r t   p o l y e s t e r   f i l a m e n t s  

h a v e   b e e n   m e l t   e x t r u d e d ,   q u e n c h e d ,  a n d   t a k e n   up  a t   r e l a t i v e l y  

low  s p e e d s   u n d e r   r e l a t i v e l y   low  s t r e s s   c o n d i t i o n s .   S u c h  

f i l a m e n t s   mus t   be  s u b s e q u e n t l y   d r a w n   in  a  s e p a r a t e   p r o c e s s i n g  

s t e p   a t   an  e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e   in   o r d e r   to  p r o d u c e   a  f u l l y  

d r a w n   y a r n   w h i c h   p o s s e s s e s   t e n s i l e   p r o p e r t i e s   s a t i s f a c t o r y  

f o r   c o m m e r c i a l   use  ( e . g .   as  t e x t i l e   f i b r e s ) .   In  s o m e  

i n s t a n c e s   p a r t i c u l a t e   m a t e r i a l s   i n c l u d i n g   t i t a n i u m   d i o x i d e  

a n d   s i l i c o n   d i o x i d e   have   b e e n   i n c l u d e d   in   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   f i b r e s   and  f i l m s   of   t h e   p r i o r   a r t .  

More  r e c e n t l y   i t   ha s   b e e n   d i s c l o s e d   t h a t   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   f i b r e s   p o s s e s s i n g   f u l l y   d r awn   p r o p e r t i e s   m a y  
be  p r e p a r e d   in  the   a b s e n c e   o f   a  c o n v e n t i o n a l   d r a w i n g   s t e p  

by  p a s s i n g   t he   f i l a m e n t s   i m m e d i a t e l y   f o l l o w i n g   q u e n c h i n g  

t h r o u g h   a  c o n d i t b n i n g   zone   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s   a t m o s -  

p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   above   t h e   g l a s s   t r a n s i t i o n  t e m p e r -  

a t u r e   and   b e l o w   the   m e l t i n g   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   and  w i t h -  

d r a w i n g   t he   same  at   a  r e l a t i v e l y   h i g h   s p e e d .   W h i l e   p a s s i n g  

t h r o u g h   t he   c o n d i t i o n i n g   zone   s u b s t a n t i a l   c r y s t a l l i s a t i o n  

o f   t h e   p r e v i o u s l y   s o l i d i f i e d   f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t a k e s  

p l a c e .   Such  p r o c e s s i n g   c o n d i t i o n s   o f f e r   t h e   s i g n i f i c a n t  

a d v a n t a g e   of   e l i m i n a t i n g   t he   t i m e   and  e q u i p m e n t   r e q u i r e m e n t s  

a s s o c i a t e d   w i t h   a  s u b s e q u e n t   c o n v e n t i o n a l   d r a w i n g   s t e p .   S e e  

p a r t i c u l a r l y   U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t s   3 , 9 4 6 , 1 0 0 ,   4 ; 1 9 5 , 1 6 1  

and   4 , 2 4 6 , 7 4 7 .   See  a l s o   S w i s s   P a t e n t   5 3 0 , 4 7 9 ,   G e r m a n  

O f f e n l e g u n g s c h r i f t   2 , 1 1 7 , 6 5 9   and  N e t h e r l a n d   P a t e n t  

A p p l i c a t i o n   7 2 0 4 5 3 6 .   In  some  i n s t a n c e s   in  t h e   p r i o r   a r t ,  

p a r t i c u l a t e   m a t e r i a l  s u c h   as  t i t a n i u m   d i o x i d e   h a s   b e e n  

i n c l u d e d   in   f i b r e s   f o r m e d   by  s u c h   h i g h   s p e e d   s p i n n i n g .   A s  

i s   known   i n  t h e   p r i o r  a r t ,   s u c h   t i t a n i u m   d i o x i d e   p a r t i c l e s  

i m p a r t   a  s e m i - d u l l   or  d u l l   a p p e a r a n c e   to  t h e   r e s u l t i n g  

f i l a m e n t s .  



When  f o r m i n g   a  f u l l y   d rawn   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   p r o d u c t   by  a  h i g h   s p e e d   s p i n n i n g   p r o -  

c e s s   w h i c h   u t i l i s e s   a  c o n d i t i o n i n g   t u b e ,   some  n o n - u n i f o r m i t y  

may  be  o b s e r v e d   u p o n   a  c a r e f u l   i n s p e c t i o n   of  t he   r e s u l t i n g  

m u l t i f i l a m e n t a r y   p r o d u c t .   Such   n o n - u n i f o r m i t y   may  m a n i f e s t  

i t s e l f   by  r a n d o m   t h i c k   f i l a m e n t   s e c t i o n s   w h e r e i n   a  f i l a m e n t  

( o r   f i l a m e n t s )   w i t h i n   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   h a s   u n d e r -  

gone   a  l e s s e r   l e v e l   o f   d r a w i n g .   Upon  s u b s e q u e n t   d y e i n g   s u c h  

f i l a m e n t s   of   i n c r e a s e d   t h i c k n e s s   w i l l   t e n d   to  a b s o r b   a  

g r e a t e r   q u a n t i t y   o f   dye  and  t h i s   g r e a t e r   dye  a b s o r p t i o n   m a y  

be  v i s u a l l y   a p p a r e n t   as  d a r k e r   s t r e a k   a r e a s   in   f a b r i c  

w h i c h   i n c l u d e s   s u c h   f i l a m e n t s .   A l s o ,   t he   o v e r a l l   dye   u p t a k e  

v a r i a b i l i t y   as  m e a s u r e d   by  t h e   s t a n d a r d   d e v i a t i o n   f r o m   t h e  

mean  may  be  g r e a t e r   t h a n   d e s i r e d .   In  t he   p r i o r   a r t   i t   h a s  

b e e n   o b s e r v e d   t h a t   s u c h   n o n - u n i f o r m i t y   i s   more  a p t   t o   o c c u r  

i f   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   of   a  g r e a t e r   t o t a l  

d e n i e r   ( e . g .   a  t o t a l   d e n i e r   a b o v e   40)  a n d / o r   i f   t i t a n i u m  

d i o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   n o t   p r e s e n t   in   t h e   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   p o l y m e r   a t   t he   t i m e   of   m e l t   s p i n n i n g .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   an  i m p r o v e d   h i g h   s p e e d  

p r o c e s s   f o r   f o r m i n g   a  f u l l y  d r a w n   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

y a r n .  

I t   ha s   b e e n   f o u n d ,   in   a  p r o c e s s   f o r   t he   f o r m a t i o n   o f   a  

h i g h l y   s p i n   o r i e n t e d   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   y a r n  

c o m p r i s i n g   (a)   e x t r u d i n g   m o l t e n   f i b r e - f o r m i n g   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   t h r o u g h   a  p l u r a l i t y   of   o r i f i c e s   to  f o r m   a  

m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l ,   (b)  p a s s i n g   t he   m o l t e n  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   in   t h e   d i r e c t i o n   of   i t s   l e n g t h  

t h r o u g h   a  s o l i d i f i c a t i o n   z o n e   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s  

a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   b e l o w   t h e   g l a s s   t r a n s i t i o n  

t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s  

q u e n c h e d   and  i s   t r a n s f o r m e d   to  a  s o l i d   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l ,   (c)   p a s s i n g   the   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   in  t he   d i r e c t i o n   of   i t s   l e n g t h   t h r o u g h   a  c o n d i t i o n -  

i n g   zone   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e  

a b o v e   t he   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   and  b e l o w  

t h e   m e l t i n g   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n   s u b s t a n t i a l  

c r y s t a l l i s a t i o n   o f   t h e   p r e v i o u s l y   s o l i d i f i e d   m u l t i f i l a m e n t a r y  



m a t e r i a l   t a k e s   p l a c e ,   and  (d)  w i t h d r a w i n g   t h e   r e s u l t i n g  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   f rom  t he   c o n d i t i o n i n g   z o n e   a t   a  

s p e e d   in  e x c e s s   of  8000  f e e t   ( 2 4 3 8   m e t r e s )   p e r   m i n u t e ;  

t h a t   i m p r o v e d   r e s u l t s   a r e   a c h i e v e d   by  s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m -  

ly  d i s p e r s i n g   w i t h i n   t he   f i b r e - f o r m i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   p r i o r   to  s t e p   (a)   0 . 0 5   to  1 .5   p e r c e n t   by  w e i g h t   o f  

p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   h a v i n g   a  w e i g h t   a v e r a g e  

p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s   t h a n   1  m i c r o n   w h i c h   s e r v e s   t o  

e n h a n c e   t h e   u n i f o r m i t y   of  t he   f i l a m e n t s   w h i c h   c o m p o s e   t h e  

r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l .  

A  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of  t h e   i m p r o v e d  

p r o c e s s   f o r   t h e   f o r m a t i o n   of  a  h i g h l y   s p i n   o r i e n t e d  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   y a r n   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e  

c o n c e p t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   c o m p r i s e s :  

(a )   p o l y m e r i s i n g   m o n o m e r s   c a p a b l e   of  f o r m i n g  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   w h i l e   in   a d -  

m i x t u r e   w i t h   p a r t i c u l a t e   fumed   s i l i c a  

h a v i n g   a  n o m i n a l   p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s  

t h a n   0 .1   m i c r o n   as  d e t e r m i n e d   by  t h e   BET 

m e t h o d   to  fo rm  a  f i b r e - f o r m i n g   p o l y m e r   ' " '  

h a v i n g   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   of  0 . 5   t o  

0 . 8   d e t e r m i n e d   w i t h   a  s o l u t i o n   of  0 . 1   g r a m  

of   t h e   p o l y m e r   d i s s o l v e d   in   100  ml .   o f  

o r t h o - c h l o r o p h e n o l   a t   2 5 ° C . ,  

(b)   e x t r u d i n g   t he   r e s u l t i n g   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   w h i l e   in   m o l t e n   fo rm  a n d  

c o n t a i n i n g  0 . 1   to  1 . 0   p e r c e n t   by  w e i g h t  

of   t h e   p a r t i c u l a t e   f umed   s i l i c a   i n t r o d u c e d  

in   s t e p   (a)   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y  

d i s p e r s e d   t h e r e i n   t h r o u g h   a  p l u r a l i t y   o f  

o r i f i c e s   to  fo rm  a  m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l ,  

(c)   p a s s i n g   t he   m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l  

in   t he   d i r e c t i o n   of  i t s   l e n g t h   t h r o u g h   a  

s o l i d i f i c a t i o n   zone   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s  

a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   b e l o w   t h e   g l a s s  

t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n   t h e  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   q u e n c h e d   and   i s  



t r a n s f o r m e d   to  a  s o l i d   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l .  

(d)  p a s s i n g   t h e   r e s u l t i n g  m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   in   t h e   d i r e c t i o n   of  i t s   l e n g t h  

t h r o u g h   a  c o n d i t i o n i n g   zone   p r o v i d e d   w i t h  

a  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e  

above   t h e   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e  

t h e r e o f   and  b e l o w   t h e   m e l t i n g   t e m p e r a t u r e  

t h e r e o f   w h e r e i n   t h e   s u b s t a n t i a l   c r y s t a l l -  

i s a t i o n   of   t h e   p r e v i o u s l y   s o l i d i f i e d  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t a k e s   p l a c e ,   a n d  

(e)   w i t h d r a w i n g   t h e   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   f r o m   t h e   c o n d i t i o n i n g   zone   a t   a  

s p e e d   in   e x c e s s   of   8 , 0 0 0   f e e t   ( 2 4 3 8   m e t r e s )  

p e r   m i n u t e   up  to  1 6 , 0 0 0   f e e t   (4877   m e t r e s )  

p e r   m i n u t e ,  

w i t h   t he   p r e s e n c e   o f   t h e   p a r t i c u l a t e   fumed  s i l i c a   s e r v i n g  

to  e n h a n c e   the   u n i f o r m i t y   o f   t he   f i l a m e n t s   w h i c h   c o m p o s e  

t h e   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   a  n u m b e r   of   s u r p r i s i n g  

a d v a n t a g e s ,   among  w h i c h   a r e   t h e   f o l l o w i n g :  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   an  i m p r o v e d   h i g h  

s p e e d   p r o c e s s   f o r   f o r m i n g   a  f u l l y   d rawn  p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   y a r n   in   w h i c h   t h e   u n i f o r m i t y   o f   t h e   f i l a m e n t s  

t h e r e i n   i s   e n h a n c e d .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   an  i m p r o v e d   h i g h   s p e e d  

p r o c e s s   f o r   f o r m i n g   a  f u l l y   d r a w n   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

y a r n   w h e r e i n   e a c h   f i l a m e n t s   p r e s e n t   w i t h i n   t h e   y a r n   p o s s e s s -  

es   a  more  c o n s t a n t   t h i c k n e s s   a l o n g   i t s   l e n g t h   and  i s  

c a p a b l e   of  e x h i b i t i n g   l e s s   dye  u p t a k e   v a r i a b i l i t y   t h a n  

c o m m o n l y   o b s e r v e d   in   t h e   p r i o r   a r t .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   an  i m p r o v e d   h i g h   s p e e d  

p r o c e s s   f o r   f o r m i n g   a  f u l l y   d r a w n   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   of   e n h a n c e d   u n i f o r m i t y   w h i c h   i s   s u i t -  

a b l e   f o r   use   in  f o r m i n g   y a r n s   h a v i n g   e i t h e r   h i g h   o r   l o w  

t o t a l   d e n i e r   and  w i t h   or   w i t h o u t   t h e   p r e s e n c e   of   a  t i t a n i u m  

d i o x i d e   d e l u s t  



The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   an  i m p r o v e d   h i g h   s p e e d  

p r o c e s s   f o r   f o r m i n g   a  l u s t r o u s   m u l t i f i l a m e n t a r y   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   y a r n   of   e n h a n c e d   u n i f o r m i t y   h a v i n g   a  t o t a l  

d e n i e r   of  a p p r o x i m a t e l y   40  and  w h i c h   l a c k s   t he   p r e s e n c e   o f  

p a r t i c u l a t e   t i t a n i u m   d i o x i d e   d i s p e r s e d   t h e r e i n .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   an  i m p r o v e d   h i g h   s p e e d  

p rocess   for  forming  a  m u l t i f i l a m e n t a r y   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   yarn   i n  

w h i c h   the   s u s c e p t i b i l i t y   of   the   p o l y m e r   to  t h e r m a l   a n d  

o x i d a t i v e   d e g r a d a t i o n   i s   d i m i n i s h e d .  

These   and  o t h e r   a d v a n t a g e s   of   t h i s   i n v e n t i o n   w i l l   b e  

f u r t h e r   a p p a r e n t   f r o m   t he   f o l l o w i n g   a d d i t i o n a l   d e s c r i p t i o n  

of   the   p r o c e s s   o f   t h e   i n v e n t i o n .  

The  S t a r t i n g   M a t e r i a l  

The  s t a r t i n g   m a t e r i a l   s e l e c t e d   f o r   u s e   in   t h e   p r o c e s s  

of   the   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   p r i n c i p a l l y   f i b r e - f o r m i n g  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   w h i c h   h a s   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y  

d i s p e r s e d   t h e r e i n   a  m i n o r   c o n c e n t r a t i o n   of   f i n e l y   d i v i d e d  

p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   w h i c h   s u r p r i s i n g l y   h a s   b e e n   f o u n d  

-to  e n h a n c e   t h e   u n i f o r m i t y   of  t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n  

w h i c h   i s   f o r m e d   u n d e r   t he   c o n d i t i o n s   d e s c r i b e d   h e r e i n .  

The  p o l y m e r   w h i c h   i s   s e l e c t e d   f o r   use   in   t h e   p r o c e s s  

c o n t a i n s   a t   l e a s t   85  mole  p e r c e n t   o f   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   and  p r e f e r a b l y   a t   l e a s t   90  mole   p e r c e n t   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e .   A c c o r d i n g l y ,   t he   t e r m   " p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e "   as  u s e d   i n   t h e   p r e s e n t   d e s c r i p t i o n   may  o p t i o n a l l y  

i n c l u d e   m i n o r   a m o u n t s   of   o t h e r   e s t e r - f o r m i n g   i n g r e d i e n t s  

w h i c h   may  be  c o p o l y m e r i s e d   w i t h   t h e   d o m i n a n t   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   u n i t s .   I l l u s t r a t i v e   e x a m p l e s   of  o t h e r   e s t e r -  

f o r m i n g   i n g r e d i e n t s   w h i c h   may  be  c o p o l y m e r i s e d   w i t h   t h e  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   u n i t s   i n c l u d e   g l y c o l s   ( s u c h  a s  

d i e t h y l e n e   g l y c o l ,   t e t r a m e t h y l e n e   g l y c o l   and  h e x a m e t h y l e n e  

g l y c o l )   and  d i c a r b o x y l i c   a c i d s   ( s u c h   as  h e x a h y d r o t e r e p h -  

t h a l i c   a c i d ,   b i b e n z o i c   a c i d ,   a d i p i c   a c i d ,   s e b a c i c   a c i d   a n d  

a z e l a i c   a c i d ) .   In   a  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   o f   t h e  

p r o c e s s   t he   p o l y m e r   e m p l o y e d   i s   s u b s t a n t i a l l y   a l l   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e .  



The  p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   w h i c h   i s   s e l e c t e d   f o r   u s e  

in  the  i m p r o v e d   p r o c e s s   of   t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r e f e r a b l y  

e x h i b i t s   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y ,   i . e .   I . V . ,   o f   0 . 3 5   to  1 . 0 ,  

and  most   p r e f e r a b l y   0 . 5   to  0 . 8   ( e . g .   a p p r o x i m a t e l y   0 . 7 )  

d e t e r m i n e d   w i t h   a  s o l u t i o n   of   0 .1   gram  of  t h e   p o l y m e r  
d i s s o l v e d   in   100  ml.   of  o r t h o - c h l o r o p h e n o l   a t   25°C.   T h e  '  

I . V .   of  t h e   m e l t - s p i n n a b l e   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   may  b e  

c o n v e n i e n t l y   d e t e r m i n e d   by  t he   e q u a t i o n  

w h e r e   η r   i s   t h e   " r e l a t i v e   v i s c o s i t y "   o b t a i n e d   by  d i v i d i n g  

the   v i s c o s i t y   of   a  d i l u t e   s o l u t i o n   o f   t he   p o l y m e r   by  t h e  

v i s c o s i t y   o f   t h e   s o l v e n t   e m p l o y e d   ( m e a s u r e d   a t   t he   s a m e  

t e m p e r a t u r e ) ,   and  c  i s   t he   p o l y m e r   c o n c e n t r a t i o n   of   t h e  

s o l u t i o n   e x p r e s s e d   in   g r a m s / 1 0 0   ml.  The  p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   when  s p u n   i n t o   f i b r e s   commonly   e x h i b i t s   a  g l a s s  

t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   of  75  to   8 0 ° C . ,   and  a  m e l t i n g   p o i n t  

of   250  to  2 6 5 ° C .   ( e . g .   a p p r o x i m a t e l y   2 6 0 ° C . )   As  w i l l   b e  

a p p a r e n t   to   t h o s e   s k i l l e d   in   t h e   a r t ,   t he   p o l y m e r  m e l t i n g  

p o i n t   w i l l   be  i n f l u e n c e d   by  f a c t o r s   s u c h   as  p o l y m e r  

m o d i f i c a t i o n s ,   t h e   d e g r e e   of   o r i e n t a t i o n   a c h i e v e d   and   so  o n .  
The  f i n e l y   d i v i d e d   s i l i c o n   d i o x i d e   i s   s u b s t a n t i a l l y  

u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   in   t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   p r i o r  

to   e x t r u s i o n   in   a  c o n c e n t r a t i o n   of  0 . 0 5   to   1 . 5   ( e . g .   0 . 1   t o  .  

1 . 0 )   p e r c e n t   by  w e i g h t .   In  a  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d  

e m b o d i m e n t   s i l i c o n   d i o x i d e   i s   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y   d i s -  

p e r s e d   in   t h e   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   in   a  c o n c e n t r a t i o n  

of   0 .1  to  0 . 4   ( e . g .   0 . 2   to  0 . 4 )   p e r c e n t   by  w e i g h t .   S u c h  

f i n e l y   d i v i d e d   s i l i c o n   d i o x i d e   e x h i b i t s   a  w e i g h t   a v e r a g e  

p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s   t h a n   1  m i c r o n .   S u i t a b l e   p a r t i c l e  
s i z e   a n a l y s e r s   f o r   use   when  m a k i n g   s u c h   p a r t i c l e   s i z e  

d e t e r m i n a t i o n   a r e   a v a i l a b l e   f rom  M i c r o m e t r i c s   I n s t r u m e n t  

C o r p o r a t i o n   o f   N o r c r o s s ,   G e o r g i a ,   and  the   L e e d s   and   N o r t h r u p  

C o r p o r a t i o n   of   S a i n t   P e t e r s b u r g ,   F l o r i d a   ( M i c r o t r a c   p a r t i c l e  
s i z e   a n a l y s e r ) .  



The  s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s   may  be  o b t a i n e d   f rom  a  

v a r i e t y   of  s o u r c e s   and  may  be  t e r m e d   fumed  s i l i c a ,   c o l l o i d a l  

s i l i c a ,   p r e c i p i t a t e d   s i l i c a ,   e t c .   In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t  

s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   s e l e c t e d   w h i c h   h a v e   a  s u b s t a n t -  

i a l   c o n c e n t r a t i o n   of   a v a i l a b l e   s i l a n o l   g r o u p s   p r e s e n t   u p o n  

t h e i r   s u r f a c e s .   A  p r e f e r r e d   s i l i c o n   d i o x i d e   f o r   u s e   in   t h e  

p r o c e s s   of  t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   fumed  s i l i c a   h a v i n g   a  

n o m i n a l   p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s   t h a n   0 . 0 2   m i c r o n   as  d e t e r m i n e d  

by  t h e   BET  m e t h o d   w h i l e   a s s u m i n g   t h a t   t he   s i l i c o n   d i o x i d e  

p a r t i c l e s   a re   s p h e r i c a l   in   c o n f i g u r a t i o n .   A  r e p r e s e n t a t i v e  

p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e x a m p l e   o f   s u c h   m a t e r i a l   i s   C a b - O - S i l  

f u m e d   s i l i c a ,   Grade   M-5,  w h i c h   i s   c o m m e r c i a l l y   a v a i l a b l e  

f r o m   t h e   C a b o t   C o r p o r a t i o n   of   B o s t o n ,   M a s s a c h u s e t t s .  

( C a b - O - S i l   i s   a  T r a d e   M a r k ) .   Such   p a r t i c l e s   p o s s e s s   a n  

e n o r m o u s   s u r f a c e   a r e a   ( e : g :   2 0 0  +   2 5 m 2 / g r a m ) ,   a r e   c o v e r e d  

w i t h   a  s u b s t a n t i a l   c o n c e n t r a t i o n   o f   s i l a n o l   g r o u p s   a n d  

t e n d   to  a s s u m e   a  c h a i n - l i k e   s t r u c t u r e   w h i c h   may  be  b r o k e n  

up  to   some  d e g r e e   by  s h e a r i n g   p r i o r   to  u s e .  

The  p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   may  be  s u b s t a n t i a l l y  

u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   w i t h i n   t h e   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

p r i o r   to  t he   m e l t   s p i n n i n g   t h e r e o f   by  any  s u i t a b l e   b l e n d i n g  

t e c h n i q u e   commonly   e m p l o y e d   to  i n t r o d u c e   p a r t i c u l a t e  

m a t e r i a l s   i n t o   a  m e l t - p r o c e s s a b l e   p o l y m e r .   For   i n s t a n c e ,   - 

known  m e l t   c o m p o u n d i n g   t e c h n i q u e s   u s i n g   s i n g l e   s c r e w  

e x t r u d e r s ,   c o - r o t a t i n g   t w i n   s c r e w   e x t r u d e r s ,   c o u n t e r -  

r o t a t i n g   t w i n   s c r e w   e x t r u d e r s   o r   k n e a d e r s . m a y   be  e m p l o y e d ,  

p r o v i d e d   t he   r e q u i r e d   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m   d i s p e r a l   i s  

a c h i e v e d .   I f   a d d i t i o n a l   p a r t i c u l a t e   m a t e r i a l   s u c h   a s  

t i t a n i u m   d i o x i d e   i s   p r e s e n t ,   i t   t o o   may  be  i n t r o d u c e d   b y  

t h e   same  t e c h n i q u e .  

In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   t h e   p a r t i c u l a t e   s i l i c o n  

d i o x i d e   i s   i n t i m a t e l y   a d m i x e d   w i t h   t h e   r e a c t a n t s   o r  

m o n o m e r s   c a p a b l e   of  f o r m i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

p r i o r   to  p o l y m e r i s a t i o n   and  i s   p r e s e n t   w i t h   s u c h   r e a c t a n t s  

w h i l e   t h e y   a r e   p o l y m e r i s e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   c o n v e n t i o n a l  

t e c h n i q u e s .   For   i n s t a n c e ,   d i m e t h y l t e r e p h t h a l a t e   a n d  

e t h y l e n e   g l y c o l   may  be  r e a c t e d   to  f o rm  t he   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e .   A l t e r n a t i v e l y ,   t e r e p h t h a l i c   a c i d   a n d  



e t h y l e n e   g l y c o l   may  be  the   m o n o m e r s   e m p l o y e d   d u r i n g   t h e  

p o l y m e r i s a t i o n   r e a c t i o n .  

R e g a r d l e s s   o f   t h e   m a n n e r   in  w h i c h   the   s i l i c o n   d i o x i d e  

p a r t i c l e s   become  b l e n d e d   w i t h   t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e ,  

i t   i s   b e l i e v e d   t h a t   i n t e r a c t i o n   i n h e r e n t l y   t a k e s   p l a c e  

b e t w e e n   t he   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s   and  t h e   p o l y m e r   w h i c h  

i s   b e n e f i c i a l   d u r i n g   t h e   c o u r s e   o f   t h e   p r e s e n t   p r o c e s s .  

The  n a t u r e   of   t h i s   i n t e r a c t i o n   i s   n o t   f u l l y   u n d e r s t o o d   a n d  

i s   c o n s i d e r e d   to   be  c o m p l e x   and  i n c a p a b l e   of   s i m p l e  

e x p l a n a t i o n .   For   i n s t a n c e ,   s u c h   i n t e r a c t i o n   i s   b e l i e v e d  

to   be  more  t h a n   s i m p l e   h y d r o g e n   b o n d i n g ,   and  b e n e f i c i a l l y  

a l t e r s   t he   s t r u c t u r a l   and  s p i n n i n g   b e h a v i o u r   o f   t h e   p o l y m e r  

when  p r o c e s s e d   as  d e s c r i b e d   h e r e i n a f t e r .  

I t   s h o u l d   be  u n d e r s t o o d   t h a t   t h e   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   a d d i t i o n a l y   may  c o n t a i n   v a r i o u s   c h e m i c a l   a n d  

p h y s i c a l   m o d i f i e r s   w h i c h   a r e   r o u t i n e l y   p r o v i d e d   in   s u c h  

p o l y m e r .   For   i n s t a n c e ,   s m a l l   a m o u n t s   of   m o n o m e r s   may  b e  

i n c l u d e d   w h i c h   s e r v e   as  c a t i o n i c   d y e a b l e   p o l y m e r   m o d i f i e r s  

a n d / o r   o t h e r   m o d i f i e r s   such   as  i s o p h t h a l i c   a c i d   or   5 - s u l p h o -  

i s o p h t h a l i c   a c i d   may  be  p r e s e n t .   P o l y m e r   m e e t i n g  t h e  

s p e c i f i e d   r e q u i r e m e n t s   may  a d d i t i o n a l l y   or   a l t e r n a t i v e l y  

c o n t a i n   m i n o r   a m o u n t s   of   m a t e r i a l s   u s e d   in  c o n v e n t i o n a l  

y a r n s   such   as  s t a b i l i s e r s   ( e . g .   p h o s p h o r u s - c o n t a i n i n g  

s t a b i l i s e r s ) ,   d e l u s t r a n t s ,   o p t i c a l   b r i g h t e n e r s ,   p o l y m e r  

m o d i f i e r s   and  t h e   l i k e .   In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   w h e n  

f o r m i n g   a  s e m i - d u l l   or   d u l l   m u l t i f i l a m e n t a r y   p r o d u c t ,  

0 . 0 5   to   1 .5   p e r c e n t   by  w e i g h t   of   p a r t i c u l a t e   t i t a n i u m  

d i o x i d e   h a v i n g   a  w e i g h t   a v e r a g e   p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s   t h a n  

2  m i c r o n s   a d d i t i o n a l l y   a r e   u n i f o r m l y   d i p s e r s e d   in   t h e  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   as  an  a d d i t i o n a l   i n g r e d i e n t .  

The  M e l t   E x t r u s i o n   S t e p  

The  e x t r u s i o n   o r i f i c e s   may  be  s e l e c t e d   f r o m   among   t h o s e  

c o m m o n l y   u t i l i s e d   d u r i n g   t he   m e l t   e x t r u s i o n   o f   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   by  a  h i g h   s p e e d   p r o c e s s   to  f o r m   a  f u l l y   d r a w n  

m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n .   The  o r i f i c e s   may  be  p r o v i d e d   i n   a  

v a r i e t y   of  c r o s s - s e c t i o n a l   c o n f i g u r a t i o n s   so  as   to   f o r m  

s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m   f i l a m e n t s   h a v i n g   d i f f e r e n t   c r o s s -  



s e c t i o n a l   s h a p e s .   For  i n s t a n c e ,   t he   o r i f i c e s   may  be  r o u n d ,  

t r i l o b a l ,   e t c .   The  s p i n n e r e t   s e l e c t e d   w i l l   commonly   h a v e  

f r o m   6  to  200  h o l e s .   Such  h o l e s   when  r o u n d c o m m o n l y   a r e   9  t o  

60  m i l s   ( 0 . 2 2 9   to  1 . 5 2   mm)  in  d i a m e t e r   ( e . g . ,   9 - t o   40  m i l s  

( 0 . 2 2 9   or  1 . 0 2   m m ) ) o r   t he   e q u i v a l e n t   t h e r e o f   i f   no t   r o u n d .  

S p i n n e r e t s   p r e f e r a b l y   a r e   s e l e c t e d  h a v i n g   20  to  48  h o l e s .  

The  m o l t e n   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   h a v i n g   t h e  

p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y   d i s p e r s e d  

t h e r e i n   i s   s u p p l i e d   to  t he   e x t r u s i o n   o r i f i c e s   a t   a  t e m p e r a -  

t u r e   a b o v e   the   m e l t i n g   p o i n t   of  t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e .   For   i n s t a n c e ,   such  p o l y m e r i c   m a t e r i a l   w i l l  

c o m m o n l y   be  s u p p l i e d   to  the   e x t r u s i o n   o r i f i c e s   a t   a  t e m p e r a -  

t u r e   o f   270  to  3 1 0 ° C . ,   and  most   p r e f e r a b l y   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of   280  to  3 0 0 ° C .   ( e . g .   2 8 2 ° C . )   As  t h e   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   i s   e x t r u d e d   t h r o u g h   the   e x t r u s i o n   o r i f i c e s ,   a  m o l t e n  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   f o r m e d .  

The  S o l i d i f i c a t i o n   S t e p  

S u b s e q u e n t   to  e x t r u s i o n   t h r o u g h   t h e   e x t r u s i o n   o r i f i c e s  

t h e   r e s u l t i n g   m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   p a s s e d  

in   t h e   d i r e c t i o n   of  i t s   l e n g t h   t h r o u g h   a  s o l i d i f i c a t i o n   o r  

q u e n c h   zone   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   a t a   t e m p e r a -  

t u r e   b e l o w   t he   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n  

t h e   m o l t e n   f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   t r a n s f o r m e d   to  a  s o l i d  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l s   The  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   c o m m o n l y  

i s   p r o v i d e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   b e l o w   75  to   8 0 ° C .   W i t h i n   t h e  

s o l i d i f i c a t i o n   zone   t he   m o l t e n   m a t e r i a l   p a s s e s   f rom  a  m e l t  

to   a  s e m i - s o l i d   c o n s i s t e n c y ,   and  f r o m   t h e   s e m i - s o l i d  

c o n s i s t e n c y   to  a  s o l i d   c o n s i s t e n c y .   W h i l e   p r e s e n t   in   t h e  

s o l i d i f i c a t i o n   z o n e ,   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   u n d e r -  

g o e s   s u b s t a n t i a l   o r i e n t a t i o n   w h i l e   p r e s e n t  a s   a  s e m i - s o l i d .  

The  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   p r e s e n t   w i t h i n   t h e   s o l i d i f i c a t i o n   z o n e  

p r e f e r a b l y   c i r c u l a t e s   so  as  to  b r i n g   a b o u t   more  e f f i c i e n t  

h e a t   t r a n s f e r .   In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   o f   t h e   p r o c e s s   t h e  

g a s e o u s   a t m o s p h e r e   of  t h e   s o l i d i f i c a t i o n   z o n e   i s   p r o v i d e d  

a t   a  t e m p e r a t u r e   of   10  to  4 0 ° C . ,   and   m o s t   p r e f e r a b l y   a t   a  

t e m p e r a t u r e   of   25  to  30°C.   The  c h e m i c a l   c o m p o s i t i o n   of   t h e  

g a s e o u s   a t m o s p h e r e   i s   n o t   c r i t i c a l   t o   t h e   o p e r a t i o n   of   t h e  

p r o c e s s   p r o v i d e d   t he   g a s e o u s   a t m o s p h e r e   i s   n o t   u n d u l y  



r e a c t i v e   w i t h   t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e .   In  a  

p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of   t h e   p r o c e s s   t h e   g a s e o u s  

a t m o s p h e r e   of   t he   s o l i d i f i c a t i o n   zone   i s   a i r .   O t h e r  

r e p r e s e n t a t i v e   gaseous  a tmospheres   which  may  be  s e l e c t e d   for   use  i n  

the  s o l i d i f i c a t i o n   zone   i n c l u d e   i n e r t   g a s e s   s u c h   as  h e l i u m ,  

a r g o n ,   n i t r o g e n ,   e t c .  

The  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   of  t he   s o l i d i f i c a t i o n   z o n e  

p r e f e r a b l y   i m p i n g e s   u p o n   t h e   e x t r u d e d   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   so  as  to   p r o d u c e   a  s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m   q u e n c h .  

The  u n i f o r m i t y   of  t h e   q u e n c h   may  be  d e m o n s t r a t e d   t h r o u g h  

the   a b i l i t y   of  t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   p r o d u c t   to   e x h i b i t  

no  s u b s t a n t i a l   t e n d e n c y   to  u n d e r g o   s e l f - c r i m p i n g   u p o n   t h e  

a p p l i c a t i o n   of  h e a t .   A  f l a t   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   a c c o r d -  

i n g l y   i s   p r o d u c e d   in   a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   o f   t he   p r o c e s s .  
The  s o l i d i f i c a t i o n   zone   i s   p r e f e r a b l y   d i s p o s e d   i m m e d -  

i a t e l y   b e l o w   the   e x t r u s i o n   o r i f i c e s   and  the   e x t r u d e d   p o l y -  

e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   i s   p r e s e n t   w h i l e   a x i a l l y   s u s p e n d e d  

t h e r e i n   f o r   a  r e s i d e n c e   t i m e   of   0 . 0 0 0 8   to  0 . 4   s e c o n d ,   a n d  

mos t   p r e f e r a b l y   f o r   a  r e s i d e n c e   t i m e   of   0 . 0 3 3   to  0 . 1 4  

s e c o n d .   Commonly  t h e   s o l i d i f i c a t i o n   zone   p o s s e s s e s   a  

l e n g t h   of   1  to  7  f e e t   ( 0 . 3 0   to  2 . 1 3   m).   A  s t a n d a r d   c r o s s -  

f l o w   q u e n c h   may  be  e m p l o y e d .   A l t e r n a t i v e l y ,   a  c e n t r e   f l o w  

q u e n c h   o r   any  o t h e r   t e c h n i q u e   c a p a b l e   of   b r i n g i n g   a b o u t   t h e  

d e s i r e d   q u e n c h i n g   may  be  u t i l i s e d .  

The  C o n d i t i o n i n g   S t e p  

I m m e d i a t e l y   f o l l o w i n g   p a s s a g e   t h r o u g h   t h e   s o l i d i f i c a t i o n  

zone   t h e   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   p a s s e d   i n  t h e  

d i r e c t i o n   of  i t s   l e n g t h   t h r o u g h   a  c o n d i t i o n i n g   z o n e   p r o v i d e d  

w i t h   a  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e   t h e   g l a s s  

t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   and  b e l o w   t h e   m e l t i n g   t e m p e r -  

a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n   s u b s t a n t i a l   c r y s t a l l i s a t i o n   o f   t h e  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t a k e s   p l a c e .   As  p r e v i o u s l y  

i n d i c a t e d ,   t he   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   o f   t h e   f i l a m e n t s  

w i l l   t y p i c a l l y b e   75  to  80°C .   and  t he   m e l t i n g   p o i n t   o f   t h e  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   commonly   w i l l   be  250  to   2 6 5 ° C .  

( e . g . ,   a p p r o x i m a t e l y   2 6 0 ° C . ) .  



The  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   w i t h i n   the   c o n d i t i o n i n g   z o n e  

commonly   i s   p r o v i d e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t he   r a n g e   9 0  

to  2 0 0 ° C .   ( e . g .   135  to  2 2 0 ° C . ) ,   and  the   p r e v i o u s l y   s o l i d i f i e d  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   commonly   i s   p r e s e n t   t h e r e i n   f o r   a  

r e s i d e n c e   t i m e   o f   0 . 0 0 0 1   to  0 .8   s e c o n d   (  e . g . ,   0 . 0 0 1   to   0 . 8  

s e c o n d ) .   The  o p t i m u m   r e s i d e n c e   t i m e   r e q u i r e d   to  p r o d u c e  

s u b s t a n t i a l   c r y s t a l l i s a t i o n   may  v a r y   w i t h   e x a c t   c o m p o s i t i o n  

of  t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   i n v o l v e d .   L o n g e r   r e s i d e n c e  
t i m e s   may  c o m m o n l y   be  u s e d   w i t h o u t   c o m m e n s u r a t e   a d v a n t a g e .  

The  c h e m i c a l   c o m p o s i t i o n   of  t he   g a s e o u s   a t m o s p h e r e  

p r o v i d e d   w i t h i n   t h e   c o n d i t i o n i n g   zone   i s   n o t   c r i t i c a l   to   t h e  

o p e r a t i o n   of   t he   p r o c e s s   p r o v i d e d   the   g a s e o u s   a t m o s p h e r e   i s  

n o t   u n d u l y   r e a c t i v e   w i t h   the   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l .  

S t a t i c   a i r   c o n v e n i e n t l y   may  be  s e l e c t e d .   O t h e r   r e p r e s e n t -  

a t i v e   g a s e o u s   a t m o s p h e r e s   w h i c h   may  be  e m p l o y e d   in   t h e  

c o n d i t i o n i n g   zone   i n c l u d e   h e l i u m   a r g o n ,   n i t r o g e n ,   e t c .  

Band  h e a t e r s   or   any  o t h e r   h e a t i n g   means   may  be  p r o v i d e d  

w h i c h   w i l l   m a i n t a i n   t he   c o n d i t i o n i n g   zone   a t   t h e   r e q u i r e d  

t e m p e r a t u r e .   The  c o n d i t i o n i n g   zone  c o m m o n l y   w i l l   h a v e   a  

l e n g t h   o f   0 . 5   to  12  f e e t   ( 0 . 1 5 2   to  3 . 6 6   m)  and  p r e f e r a b l y   a  

l e n g t h   o f   3  to  12  f e e t   ( 0 . 9 1 4   to  3 . 6 6   m ) .  

As  d i s c u s s e d   in  U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t   3 , 9 4 6 , 1 0 0 ,  

w h i l e   p r e s e n t   in  t he   c o n d i t i o n i n g   z o n e ,   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   i s   h e a t   t r e a t e d   u n d e r   c o n s t a n t   t e n s i o n .   D u r i n g   t h i s  

h e a t   t r e a t m e n t ,   s m a l l   a m o u n t s   of  t h e r m a l l y   i n d u c e d   e l o n g a t i o n  

may  o c c u r ,   b u t   t h i s   p r o c e s s   i s   to  be  d i f f e r e n t i a t e d   f r o m   a  

c o n v e n t i o n a l   d raw  p r o c e s s   b e c a u s e   of   t he   c o n s t a n t   t e n s i o n  

r a t h e r   t h a n   t h e   c o n s t a n t   s t r a i n   c r i t e r i o n .   The  l e v e l   o f  

t e n s i o n   on  t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   in   t h e   c o n d i t i o n i n g  

zone  i s   i m p o r t a n t   to  t he   d e v e l o p m e n t   of  t h e   d e s i r e d   p r o p e r -  

t i e s   and   i s   p r i m a r i l y   i n f l u e n c e d   by  the   r a t e   of   w i t h d r a w a l  

f rom  t h e   c o n d i t i o n i n g   z o n e .   No  s t r e s s   i s o l a t i o n   r e s u l t s  

a l o n g   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i n t e r m e d i a t e   t h e  

e x t r u s i o n   o r i f i c e s   and  the   p o i n t   o f  w i t h d r a w a l   f rom  t h e  

c o n d i t i o n i n g   zone   ( e . g . ,   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s  
a x i a l l y   s u s p e n d e d   in  a b s e n c e   of  e x t e r n a l   s t r e s s   i s o l a t i n g  
d e v i c e s   i n t e r m e d i a t e   t he   s p i n n e r e t   and  t h e   p o i n t   of   w i t h d r a w a l  
from  t h e   c o n d i t i o n i n g   z o n e ) .   S h o u l d   one  o m i t   t he   p a s s a g e   o f  



t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t h r o u g h   the   c o n d i t i o n i n g   z o n e ,  

t h e   d e n i e r   of  t h e   p r o d u c t   commonly   i s   f o u n d   to  be  i d e n t i c a l  

to  t h a t   o b t a i n e d   w h i l e   e m p l o y i n g   a  c o n d i t i o n i n g   z o n e .  

As  d i s c u s s e d   in   U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t   3 , 9 4 6 , 1 0 0   a n d  

4 , 1 9 5 , 1 0 1 ,   t he   p a s s a g e   of  m u l t f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t h r o u g h  

t h e   c o n d i t i o n i n g   z o n e   m o d i f i e s   t h e ' i n t e r n a l   m o r p h o l o g y   o f  

t h e   f i l a m e n t s   and   r e n d e r s   a  s u b s e q u e n t   c o n v e n t i o n a l   h o t  

d r a w i n g   s t e p   u n n e c e s s a r y .   A c c o r d i n g l y ,   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y  

p r o d u c t   e x h i b i t s   p r o p e r t i e s   g e n e r a l l y   a n a l o g o u s   to   t h o s e   o f  

a  f u l l y   drawn  y a r n .  
The  W i t h d r a w a l   S t e p  

The  r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   w i t h d r a w n  

f r o m   t he   c o n d t i o n i n g   zone   at   a  r e l a t i v e l y   h i g h   s p e e d   i n  

e x c e s s   of   8 , 0 0 0   f e e t   ( 2438   m)  p e r   m i n u t e .   C o m m o n l y ,   w i t h -  

d r a w a l   s p e e d s   in   e x c e s s   of   8 , 0 0 0   f e e t   ( 2 4 3 8   m)  p e r   m i n u t e  

up  to  1 6 , 0 0 0   f e e t   ( 4 8 7 7   m)  p e r   m i n u t e   a r e   s e l e c t e d   ( e . g . ,  
11,000  to  13,000  f e e t   (3353  to  3962  m)  per  minu te ) .   A  r e p r e s e n t -  

a t i v e   t e c h n i q u e   f o r   a c c o m p l i s h i n g   t h e   h i g h   s p e e d   w i t h d r a w a l  

i s   to  p a s s   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   to   p a i r s   o f   g o d e t  

r o l l s   s i t u a t e d   a t   t h e   e x i t   e n d . o f   t h e   c o n d i t i o n i n g   z o n e   p r i o r  

to   p a c k a g i n g .   As  w i l l   be  a p p a r e n t  t o   t h o s e   s k i l l e d   i n   t h e  

a r t ,   a  s u b s t a n t i a l   d r a w d o w n   w i l l   o c c u r   a l o n g   t he   s p i n l i n e  

w h i l e   o p e r a t i n g   u n d e r   s u c h   c o n d i t i o n s .  

The  I m p r o v e d   M u l t i f i l a m e n t a r y   P r o d u c t  

I t   s u r p r i s i n g l y   has   b e e n   f o u n d   t h a t   t h e   p r e s e n c e   o f   t h e  

p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y   d i s p e r s e d  

w i t h i n   t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   p r i o r   to  m e l t   e x t r u s i o n  

b e n e f i c i a l l y   e n h a n c e s   t he   u n i f o r m i t y   of   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y  

p r o d u c t   f o r m e d   i n   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   o v e r a l l   p r o c e s s  

d e s c r i b e d   h e r e i n .   Such   u n i f o r m i t y   e n h a n c e m e n t   i s   p o s s i b l e  

r e g a r d l e s s   of   w h e t h e r   p a r t i c u l a t e   m a t e r i a l   o t h e r   t h a n  

s i l i c o n   d i o x i d e   ( e . g . ,   a  c o n v e n t i o n a l   t i t a n i u m   d i o x i d e  

d e l u s t r a n t )   i s   p r e s e n t   t h e r e i n .  

The  m u l t i f i l a m e n t a r y   p r o d u c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

i s   p a r t i c u l a r l y   s u i t e d   f o r   use   in   t e x t i l e   a p p l i c a t i o n s   a n d  

may  be  r e a d i l y   w o v e n   or  k n i t t e d .   Such   m u l t i f i l a m e n t a r y  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   p r o d u c t   w i l l   c o m m o n l y   c o n s i s t   o f  



6  to  200  c o n t i n u o u s   f i l a m e n t s   each   h a v i n g   a  s u b s t a n t i a l l y  

c o n s t a n t   d e n i e r   of   1  to  5 .  

The  e n h a n c e d   u n i f o r m i t y   of  t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   p r o d u c t  

i s   e v i d e n c e d   by  an  i n s p e c t i o n   of  t h e   i n d i v i d u a l   f i l a m e n t s  

p r e s e n t   t h e r e i n   u n d e r   m a g n i f i c a t i o n .   I t   i s   f o u n d   t h a t   a  

more  c o n s t a n t   t h i c k n e s s   or  d i a m e t e r   a l o n g   t h e   l e n g t h   o f  

i n d i v i d u a l   f i l a m e n t s   i s   o b s e r v e d .   A c c o r d i n g l y ,   t h e r e   i s   a  

l e s s e r   i n c i d e n c e   of   u n d e s i r a b l e   t h i c k   f i l a m e n t   a r e a s   w h i c h  

were   d r a w n   to  a  l e s s e r   d e g r e e .   Such   t h i c k   a r e a s   a r e   d e t r i -  

m e n t a l   s i n c e   t h e y   o f t e n   t e n d   to  a b s o r b   dye  more   r e a d i l y  

and  c a n   l e a d   to  d a r k e r   s t r e a k s   in  a  d y e d   t e x t i l e   p r o d u c t  

w h e r e   t h e y   o c c u r .   A d d i t i o n a l l y ,   t h e   mean  d e v i a t i o n   i n  

o v e r a l l   dye  u p t a k e   v a r i a b i l i t y   i s   l e s s e n e d   as   a  r e s u l t   o f  

the   i m p r o v e d   p r o c e s s   of  t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   I t   f u r t h e r  

has   b e e n   o b s e r v e d   t h a t   the   s u s c e p t i b i l i t y   o f   t he   p o l y m e r   t o  

t h e r m a l   and  o x i d a t i v e   d e g r a d a t i o n   i s   d i m i n i s h e d   b e c a u s e   o f  

the   p r e s e n c e   of   t h e   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s .  

In   a  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of   t h e   p r o c e s s  
of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   t h e r e   i s   f o r m e d   a  l u s t r o u s   m u l t i -  

f i l a m e n t a r y   y a r n   of   e n h a n c e d   u n i f o r m i t y   h a v i n g   a   t o t a l  

d e n i e r   o f   a p p r o x i m a t e l y   40  and  w i t h o u t   h a v i n g   p a r t i c u l a t e  

t i t a n i u m   d i o x i d e   d i s p e r s e d   t h e r e i n .   In  f u r t h e r   p r e f e r r e d  

e m b o d i m e n t s   a  s e m i - d u l l   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   of   e n h a n c e d  

u n i f o r m i t y   h a v i n g   a  t o t a l   d e n i e r   o f   20  to   200  ( e . g . ,   40  t o  

150)  i s   f o r m e d   w h i c h   a l s o   i n c l u d e s   t i t a n i u m   d i o x i d e   p a r t i c l e s  

d i s p e r s e d   t h e r e i n .  

The  f o l l o w i n g   E x a m p l e s   a re   p r e s e n t e d   a s   s p e c i f i c  

i l l u s t r a t i o n s   of   t he   c l a i m e d   i n v e n t i o n .   The  i n v e n t i o n   i s  

n o t ,   o f   c o u r s e ,   l i m i t e d   to  the   s p e c i f i c   d e t a i l s   s e t   f o r t h  

in  t h e   E x a m p l e s .  

E x a m p l e   I  

To  a  s t a n d a r d   p o l y m e r i s a t i o n   c h a r g e   u s e d   to   f o rm  p o l y -  

e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   c o m p r i s i n g   d i m e t h y l t e r e p h t h a l a t e   a n d  

e t h y l e n e   g l y c o l   i s   a d d e d   w i t h   m i x i n g   a  q u a n t i t y   of   C a b - O - S i l  

fumed   s i l i c a ,   G r a d e  M - 5 ,   c o m m e r c i a l l y   a v a i l a b l e  f r o m   t h e  

C a b o t   C o r p o r a t i o n   of   B o s t o n ,   M a s s a c h u s e t t s .   No  o t h e r   s o l i d  

p a r t i c l e s   s u c h   as  t i t a n i u m   d i o x i d e   a r e   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e  

p o l y m e r i s a t i o n   v e s s e l .   The  s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s   a s  



p u r c h a s e d   p o s s e s s   a  n o m i n a l   p a r t i c l e   s i z e   o f   0 . 0 1 4   m i c r o n  

a s s u m i n g   a  s p h e r i c a l   c o n f i g u r a t i o n  a s   d e t e r m i n e d   by  t h e   BET 

method,  and  a  s u r f a c e   area  of  200  +  25  m2/gram,  and  are  p r e -  

s h e a r e d   by  m i l l i n g   p r i o r   to  i n t r o d u c t i o n   i n t o   t h e   p o l y m e r  

i s a t i o n   v e s s e l .   The  w e i g h t   a v e r a g e   p a r t i c l e   s i z e   a c c o r d -  

i n g l y   i s   w e l l   b e l o w   1  m i c r o n .   The  r e s u l t i n g   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   e x h i b i t s   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   o f   a p p r o x i m a t e -  

ly  0 . 6 7 5   d e t e r m i n e d   w i t h   a  s o l u t i o n   of  0 .1   g r am  o f   p o l y m e r  

d i s s o l v e d   in   100  m l .   of  o r t h o - c h l o r o p h e n o l   a t   2 5 ° C . ,   a n d  

the   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y  

d i s p e r s e d   t h e r e i n   in   a  c o n c e n t r a t i o n   0 .2   p e r c e n t   by  w e i g h t .  

The  s p i n n e r e t   s e l e c t e d   f o r   m e l t   e x t r u s i o n   p o s s e s s e s  
30  t r i l o b a l   o r i f i c e s ,   e a c h   l o b e   h a v i n g   a  maximum  w i d t h   o f  

0 . 0 0 5   i n c h   ( 0 . 1 2 7   mm),  a  l e n g t h   of  0 . 0 0 9   i n c h   ( 0 . 2 2 9   mm) 

m e a s u r e d   f r o m   t h e   c e n t r e   p o i n t ,   and  a  d e p t h   o f   0 . 0 1 8   i n c h  

( 0 . 4 5 7   mm).  Such   t r i l o b a l   o r i f i c e s   a re   e q u i v a l e n t   in   s i z e  

to  a  0 . 0 1 3   i n c h   ( 0 . 3 3 0   mm)  r o u n d   e x t r u s i o n   h o l e .   At  a  r a t e  

of  2 . 0 6   l b s . / h r . ,   ( 0 . 9 3 5   k g / h r . ) ,   the   m o l t e n   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   c o n t a i n i n g   t h e   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s  

d i s p e r s e d   t h e r e i n   w h i l e   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   2 8 2 ° C .   i s  

e x t r u d e d   t h r o u g h   t he   e x t r u s i o n   o r i f i c e s   to   f o r m   a  m o l t e n  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l .   The  a p p a r a t u s   a r r a n g e m e n t  

s e l e c t e d   g e n e r a l l y   c o r r e s p o n d s   to  t h a t   i l l u s t r a t e d   i n  

U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t   3 , 9 4 6 , 1 0 0 .  

The  m o l t e n   f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   p a s s e s   d o w n w a r d   in   t h e  

d i r e c t i o n   o f   i t s   l e n g t h   t h r o u g h   a  c r o s s - f l o w   q u e n c h   z o n e  

h a v i n g   a  l e n g t h   of   a p p r o x i m a t e l y   3  f e e t   ( 0 . 9 1 4   m)  w h i c h   i s  

p r o v i d e d   w i t h   f l o w i n g   a i r   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f   a p p r o x i m a t e l y  

30°C .   W h i l e   p r e s e n t   in  s u c h   q u e n c h   z o n e ,   t h e   m o l t e n   m u l t i -  

f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   u n i f o r m l y   q u e n c h e d   and   i s   t r a n s f o r m e d  

to  a  s o l i d   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l .  

S i t u a t e d   i m m e d i a t e l y   b e l o w   t he   s o l i d i f i c a t i o n   zone   i s  

a  c o n d i t i o n i n g   zone   h a v i n g   a  l e n g t h   of  a p p r o x i m a t e l y   3  f e e t  

( 0 . 9 1 4   m)  t h r o u g h   w h i c h   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   n e x t  

p a s s e s   in   t h e   d i r e c t i o n   of   i t s   l e n g t h .   The  c o n d i t i o n i n g   z o n e  

i s   a  c y l i n d r i c a l   t u b e   i n t o   w h i c h   h e a t e d   a i r   i s   i n t r o d u c e d  

at   t he   b o t t o m .   The  a i r   i s   p r e s e n t   in   t he   c o n d i t i o n i n g   z o n e  

at   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e   t h e   g l a s s  t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   o f  



t h e   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   and  b e l o w   the   m e l t i n g  

t e m p e r a t u r e   t h e r e o f .   At  the   m i d p o i n t   o f   the   c o n d i t i o n i n g  

zone   the   t e m p e r a t u r e   i s   a p p r o x i m a t e l y   155°C .   Upon  b e i n g   _  
w i t h d r a w n   f r o m   t he   s o l i d i f i c a t i o n   zone   the   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   i s   i m m e d i a t e l y   p a s s e d   t h r o u g h   such   c o n d i t i o n i n g  

zone   w h e r e   i t   i s   s t r u c t u r a l l y   m o d i f i e d   as  d e s c r i b e d   i n  

U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t s   3 , 9 4 6 , 1 0 0   and  4 , 1 9 5 , 1 6 1   and  s u b s t a n t i a l  

c r y s t a l l i s a t i o n   t a k e s   p l a c e .  

The  r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   n e x t   w i t h -  

drawn  f rom  t h e   c o n d i t i o n i n g   zone   a t   a  r a t e   of   a p p r o x i m a t e l y  

1 1 , 5 0 0   f e e t   ( 3 5 0 5   m)  p e r   m i n u t e   w i t h   t h e   a i d   of   g o d e t   r o l l s ,  

h a s   a  f i n i s h   a p p l i e d   t h e r e t o ,   i s   p a s s e d   t h r o u g h   a  p n e u m a t i c  

i n t e r m i n g l i n g   j e t   to  i m p r o v e   h a n d l e a b i l i t y   and  i s   p a c k a g e d .  

The  r e s u l t i n g   30  f i l a m e n t   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   h a s   a  

t o t a l   d e n i e r   of   a p p r o x i m a t e l y   40,   p o s s e s s e s   a  l u s t r o u s  

a p p e a r a n c e   and   e x h i b i t s   a  t e n a c i t y   o f   a p p r o x i m a t e l y   4 . 4  

g r ams   p e r   d e n i e r   a t   room  t e m p e r a t u r e ,   an  e l o n g a t i o n   o f  

55  to  60  p e r c e n t   at   room  t e m p e r a t u r e   and  a  b o i l i n g   w a t e r  

s h r i n k a g e   o f   a p p r o x i m a t e l y   4 . 5  p e r c e n t .  

I t   f u r t h e r   w i l l   be  o b s e r v e d   t h a t   t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y  

p r o d u c t   e x h i b i t s   e n h a n c e d   u n i f o r m i t y   when  c o m p a r e d   to   a  

s i m i l a r l y   p r e p a r e d   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   w h e r e i n   no  s i l i c o n  

d i o x i d e   i s   a d d e d   to  the   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   p r i o r   t o  

m e l t   e x t r u s i o n .   More  s p e c i f i c a l l y ,   t h e   y a r n   p r e p a r e d   a s  

d e s c r i b e d   a b o v e   as  w e l l   as  a  c o n t r o l   y a r n   may  be  k n i t t e d   i n  

a  warp  k n i t   c o n f i g u r a t i o n   and  d y e d   w i t h   E a s t m a n   B l u e   210  d y e  

u s i n g   j e t   d y e i n g   i n : a c c o r d a n c e   w i t h   s t a n d a r d   d y e i n g   c o n d i t i o n s  

and  the   u n i f o r m i t y   of  the   dye  u p t a k e   o b s e r v e d .   O v e r  a   1 0 0  

f o o t   ( 3 0 . 4 8   m)  s e c t i o n   of  t he   d y e d   k n i t t e d   f a b r i c   c o m p o s e d  

of   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   f o r m e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   no  s t r e a k  a r e a s   w i l l   be  o b s e r v e d   w h e r e  

n o n - u n i f o r m   f i l a m e n t s   of  i n c r e a s e d   t h i c k n e s s   h a v e   a d s o r b e d  

a  g r e a t e r   q u a n t i t y   of  the   dye .   On  t h e   c o n t r a r y ,   a  s i m i l a r l y  

p r e p a r e d   k n i t t e d   f a b r i c   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s  

d i s p e r s e d   t h e r e i n   w i l l   e x h i b i t   a p p r o x i m a t e l y   50  d a r k e n e d  

s t r e a k   a r e a s   w h e r e   n o n - u n i f o r m   f i l a m e n t s   of   i n c r e a s e d  

t h i c k n e s s   h a v e   a b s o r b e d   a  g r e a t e r   q u a n t i t y   of  t h e   d y e .  



A d d i t i o n a l l y ,   when  f a b r i c s   a r e   s u b j e c t e d   to  a  l o a d  

e x t e n s i o n   t e s t ,   s i m i l a r   to  t h e   D y n a f i l   t e s t ,   in  o r d e r   t o  

m e a s u r e   s h o r t   t e r m   u p t a k e ,   t h e   f a b r i c   c o n t a i n i n g   f i l a m e n t s  

f o r m e d   in  a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l  

e x h i b i t   r e d u c e d   s i g n a l   v a r i a b i l i t y   in   g r a m s   o f   s t a n d a r d  

d e v i a t i o n   f r o m   t h e   mean.   More  s p e c i f i c a l l y ,   t he   f a b r i c   o f  

the   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l   e x h i b i t   a  v a l u e   o f   a p p r o x i m a t e l y  

3 . 3 ,   w h i l e   t h e   c o n t r o l   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n   d i o x i d e   w i l l  

e x h i b i t   a  g r e a t e r   s t a n d a r d   d e v i a t i o n   f r o m   t h e   mean  o f  

a p p r o x i m a t e l y   4 .  

I t   f u r t h e r   i s   o b s e r v e d ,   when  t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y  

y a r n   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   s u b j e c t e d   to   e l e c t r o n i c  

s p i n   r e s o n a n c e   or   d i f f e r e n t i a l   s c a n n i n g   c a l o r i m e t r y   a n a l y s i s ,  

t h a t   t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   o f   t he   y a r n   w i l l   h a v e  

u n d e r g o n e   a  l e s s e r   d e g r e e   of   t h e r m a l   d e g r a d a t i o n   d u r i n g   m e l t  

p r o c e s s i n g   when  c o m p a r e d   to  t h e   c o n t r o l   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n  

d i o x i d e .  

E x a m p l e   I I  

E x a m p l e   I  i s   s u b s t a n t i a l l y   r e p e a t e d   w i t h   t he   e x c e p t i o n s  

i n d i c a t e d .  

To  t h e   s t a n d a r d   p o l y m e r i s a t i o n   c h a r g e   a d d i t i o n a l l y   i s  

a d d e d   f i n e l y   d i v i d e d   t i t a n i u m   d i o x i d e   h a v i n g   a  w e i g h t   a v e r -  

age  p a r t i c l e   s i z e   of   a p p r o x i m a t e l y   1 . 0 6   m i c r o n .   The  t i t a n i u m  

d i o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   i n  

the   r e s u l t i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   in   a  c o n c e n t r a t i o n  

of  0 . 3   p e r c e n t   by  w e i g h t .  

The  s p i n n e r e t   s e l e c t e d   f o r   t h e   m e l t   e x t r u s i o n   p o s s e s s e s  
30  r o u n d   o r i f i c e s   e a c h   h a v i n g   a  d i a m e t e r   of   0 . 0 1 3   i n c h  

( 0 . 3 3 0   mm)  and  a  l e n g t h   of   0 . 0 1 8   i n c h   ( 0 . 4 5 7   m m ) .  T h e  

m o l t e n   p o l y m e r   c o n t a i n i n g   t h e   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s  

d i s p e r s e d   t h e r e i n   i s   s u p p l i e d   to   t h e   s p i n n e r e t   a t   a  r a t e   o f  

3 . 6  l b s . / h r .   ( 1 . 6 3   k g / h r . ) .   The  r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y  

y a r n   p r o d u c t   e x h i b i t s   a  t o t a l   d e n i e r   o f   a p p r o x i m a t e l y   7 0  

and  a  s e m i - d u l l   a p p e a r a n c e .  



O v e r   a  100  f o o t   ( 3 0 . 4 8   m)  s e c t i o n   of  t h e   d y e d   k n i t t e d  

f a b r i c   c o m p o s e d   of   t he   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   f o r m e d   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n   no  s t r e a k   a r e a s   w i l l  

be  o b s e r v e d .   On  the   c o n t r a r y   a  s i m i l a r l y   p r e p a r e d   k n i t t e d  

f a b r i c   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n   d i o x i d e   p a r t i c l e s   d i s p e r s e d  

t h e r e i n   w i l l   e x h i b i t   a p p r o x i m a t e l y   150  d a r k e n e d   s t r e a k  

a r e a s   w h e r e   n o n - u n i f o r m   f i l a m e n t s   o f   i n c r e a s e d   t h i c k n e s s e s  

h a v e   a b s o r b e d   a  g r e a t e r   q u a n t i t y   of   d y e .  

A d d i t i o n a l l y ,   w h e n f a b r i c s   a r e   s u b j e c t e d   to   a  l o a d  

e x t e n s i o n   t e s t   in   o r d e r   to  m e a s u r e   s h o r t   t e r m   dye  u p t a k e ,  

t h e   f a b r i c   c o n t a i n i n g   f i l a m e n t s   f o r m e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l   e x h i b i t   a  r e d u c e d   s i g n a l   v a r i a -  

b i l i t y   in   g r a m s   of  s t a n d a r d   d e v i a t i o n   f r o m   t h e   mean  o f  

a p p r o x i m a t e l y   5 . 0 ,   w h i l e   t h e   c o n t r o l   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n  

d i o x i d e   w i l l   e x h i b i t   a  v a l u e   of  a p p r o x i m a t e l y   6 . 2 .  

E x a m p l e   I I I  

E x a m p l e   I  i s   s u b s t a n t i a l l y   r e p e a t e d   w i t h   t h e   e x c e p t i o n s  

i n d i c a t e d .  

To  t h e   s t a n d a r d   p o l y m e r i s a t i o n   c h a r g e   a d d i t i o n a l l y   i s  

a d d e d   f i n e l y   d i v i d e d   t i t a n i u m   d i o x i d e   h a v i n g   a  w e i g h t   a v e r -  

age   p a r t i c l e   s i z e   of   a p p r o x i m a t e l y   1 . 0 6   m i c r o n .   The  t i t a n i u m  

d i o x i d e   p a r t i c l e s   a r e   s u b s t a n t i a l l y   u n i f a r m - l y   d i s p e r s e d   i n  

t h e   r e s u l t i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   in   a  c o n c e n t r a t i o n  

o f   a p p r o x i m a t e l y  0 . 3   p e r c e n t   by  w e i g h t .  

The  s p i n n e r e t   s e l e c t e d   f o r   t h e   m e l t   e x t r u s i o n   p o s s e s s e s  

30  r o u n d   o r i f i c e s   e a c h   h a v i n g   a  d i a m e t e r   o f   0 . 0 1 3   i n c h  

( 0 . 3 3 0   mm)  and  a  l e n g t h   of   0 . 0 1 8   i n c h   ( 0 . 4 5 7   mm).  T h e  

m o l t e n   p o l y e t h y l e n e ' t e r e p h t h a l a t e   c o n t a i n i n g   t h e   s i l i c o n  

d i o x i d e   p a r t i c l e s   d i s p e r s e d   t h e r e i n   i s   s u p p l i e d   to   t h e  

s p i n n e r e t   a t   a  r a t e   o f   6 . 4 3   l b s . / h r .   ( 2 . 9 2   k g / h r . )   I t   w i l l  

be  n o t e d   t h a t   t h i s   e x t r u s i o n   r a t e   i s   g r e a t e r   t h a n   t h a t  

e m p l o y e d   in   E x a m p l e   I I .   The  r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y  

p r o d u c t   e x h i b i t s   a  t o t a l   d e n i e r   of   a p p r o x i m a t e l y   125  and  a  

s e m i - d u l l   a p p e a r a n c e .  
O v e r   a  100  f o o t   ( 3 0 . 4 8   m)  s e c t i o n   of   t h e   d y e d   k n i t t e d  

f a b r i c   c o m p o s e d   of  t h e   m u l t i f i l a m e n t a r y   y a r n   f o r m e d   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n   a p p r o x i m a t e l y   5 

d a r k e n e d   s t r e a k   a r e a s   w i l l   be  o b s e r v e d .   On  t h e   c o n t r a r y ,  



a  s i m i l a r l y   p r e p a r e d   k n i t t e d   f a b r i c   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n  

d i o x i d e   p a r t i c l e s   d i s p e r s e d   t h e r e i n   w i l l   e x h i b i t   a p p r o x i -  

m a t e l y   1000  d a r k e n e d   s t r e a k   a r e a s   w h e r e   n o n - u n i f o r m   f i l a -  

m e n t s   o f   i n c r e a s e d   t h i c k n e s s   h a v e   a b s o r b e d   a  g r e a t e r  

q u a n t i t y   of   d y e .  

A d d i t i o n a l l y ,   w h e n f a b r i c s   a r e   s u b j e c t e d   to   a  l o a d  

e x t e n s i o n   t e s t   in   o r d e r   to  m e a s u r e   s h o r t   t e r m   dye  u p t a k e ,  

t h e   f a b r i c   c o n t a i n i n g   f i l a m e n t s   f o r m e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l   e x h i b i t   a  r e d u c e d   s i g n a l   v a r i a -  

b i l i t y   in   g r a m s   of  s t a n d a r d   d e v i a t i o n   f rom  t h e   mean  o f  

a p p r o x i m a t e l y   1 2 . 8 ,   w h i l e   t h e   c o n t r o l   w h i c h   l a c k s   s i l i c o n  

d i o x i d e   w i l l   e x h i b i t   a  v a l u e   of   a p p r o x i m a t e l y   1 5 . 0 .  

I t   i s ,   of  c o u r s e ,   to  be  u n d e r s t o o d   t h a t   v a r i a t i o n s   a n d  

m o d i f i c a t i o n s   o f   t h e   e m b o d i m e n t s   d e s c r i b e d   may  be  e m p l o y e d  

w i t h o u t   d e p a r t i n g   f rom  t he   c o n c e p t   of   t h e   i n v e n t i o n   d e f i n e d  

h e r e i n .  



1.  A  p r o c e s s   f o r   t he   f o r m a t i o n   of   a  h i g h l y   s p i n   o r i e n t e d  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   y a r n   c o m p r i s i n g   ( a )   e x t r u d i n g  

m o l t e n   f i b r e - f o r m i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   t h r o u g h   a  

p l u r a l i t y   of   o r i f i c e s   to  form  a  m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l ,   (b)  p a s s i n g   s a i d   m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l  

in   t h e   d i r e c t i o n   of   i t s   l e n g t h   t h r o u g h   a  s o l i d i f i c a t i o n   z o n e  

p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   b e l o w  

t h e   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n   s a i d  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   q u e n c h e d   and   i s   t r a n s f o r m e d   t o  

a  s o l i d   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l ,   ( c )   p a s s i n g   s a i d   r e s u l t -  

i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   in  t h e   d i r e c t i o n   of   i t s   l e n g t h  

t h r o u g h   a  c o n d i t i o n i n g   zone   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s   a t m o s -  

p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   above   the   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a -  
t u r e   t h e r e o f   and  b e l o w   t he   m e l t i n g   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f  

w h e r e i n   s u b s t a n t i a l   c r y s t a l l i s a t i o n   o f   s a i d   p r e v i o u s l y  

s o l i d i f i e d   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t a k e s   p l a c e ,   a n d   ( d )  

w i t h d r a w i n g   s a i d   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   f r o m  

t h e   c o n d i t i o n i n g   zone   at   a  s p e e d   in   e x c e s s   o f   8000  f e e t  

( 2 4 3 8   m)  p e r   m i n u t e ;   c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e r e . t s  

s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   w i t h i n   s a i d   f i b r e - f o r m i n g  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   p r i o r   to   s t e p   ( a )   0 . 0 5   t o   1 . 5  

p e r c e n t   by  w e i g h t   of  p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   h a v i n g   a  

w e i g h t   a v e r a g e   p a r t i c l e   s i z e   of  l e s s   t h a n   1  m i c r o n .  

2.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c l a i m   1  w h e r e i n   t h e   p o l y e t h y l e n e  

t e r e p h t h a l a t e   p r i o r   to  s t e p   (a)  h a s   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y  

of   0 . 3 5   to  1 . 0   d e t e r m i n e d   w i t h   a  s o l u t i o n   o f   0 .1   g r a m   of   t h e  

p o l y m e r   d i s s o l v e d   i n   100  ml.  of  o r t h o - c h l o r o p h e n o l   a t   2 5 ° C .  

3.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c l a i m   2  w h e r e i n   t he   p o l y e t h y l -  

ene  t e r e p h t h a l a t e   e x h i b i t s   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   o f  

a p p r o x i m a t e l y   0 . 7   d e t e r m i n e d   w i t h   a  s o l u t i o n   of  0 . 1   g r am  o f  

p o l y m e r   d i s s o l v e d   in   100  ml.  of  o r t h o - c h l o r o p h e n o l   a t ' 2 5 ° C .  

4.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of   c l a i m s   1  -   3  w h e r e i n  

t he   g a s e o u s   a t m o s p h e r e   of   s t e p   (b)  i s   p r o v i d e d   a t   a  t e m p e r a -  

t u r e   o f   10  to  4 0 ° C .  



5.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of  c l a i m s   1  -   4  w h e r e i n   t h e  

g a s e o u s   a t m o s p h e r e   of   s t e p   (b)  i s   a i r .  

6.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of  c l a i m s   1  -   5  w h e r e i n  

the   g a s e o u s   a t m o s p h e r e   of  s t e p   (c)  i s   p r o v i d e d   a t   a  t e m p e r -  

a t u r e   of  90  to  2 2 0 ° C .  

7.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  a n y . o f   c l a i m s   1  -   6  w h e r e i n  

the   g a s e o u s   a t m o s p h e r e   of   s t e p   (c)  i s   a i r .  

8.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of  c l a i m s   1  -   7  w h e r e i n  

in  s t e p   (d)   t h e   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s  

w i t h d r a w n   a t   a  s p e e d   of  8 , 0 0 0   to  1 6 , 0 0 0   f e e t   ( 2 4 3 8   t o  

4877  m)  p e r   m i n u t e .  

9.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   c l a i m   8  w h e r e i n   i n   s t e p   ( d )  

the   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   w i t h d r a w n   a t   a  

s p e e d   of   1 1 , 0 0 0   to  1 3 , 0 0 0   f e e t   (3353  to  3962  m)  p e r   m i n u t e .  

10.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of  c l a i m s   1  -   9  w h e r e i n  

the   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   wh ich   i s   w i t h d r a w n   f r o m   s t e p  

(d)  c o n s i s t s   of   6  to  200  c o n t i n u o u s   f i l a m e n t s   e a c h   h a v i n g  

a  s u b s t a n t i a l l y   c o n s t a n t   d e n i e r   w i t h i n   t h e   r a n g e   o f   1  to  5 .  

11.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any  of  c l a i m s   1  -   10  w h e r e i n  

t he   p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   i s   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y  

d i s p e r s e d   in   t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   i n   a  c o n c e n -  

t r a t i o n   o f   0 . 1   to  1 . 0   p e r c e n t   by  w e i g h t .  

12.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any  of  c l a i m s   1  -   11  w h e r e i n  

the   p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   i s   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y  

d i s p e r s e d   w i t h i n   t he   f i b r e - f o r m i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e  

p r i o r   to  s t e p   (a)   as  a  r e s u l t   of  i t s   p r i o r   a d m i x t u r e   w i t h  

the   r e a c t a n t s   w h i c h   w e r e   p o l y m e r i s e d   to  f o r m   t h e   p o l y e t h y l -  

ene  t e r e p h t h a l a t e .  

13.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any  of  c l a i m s   1  -   12  w h e r e i n  

t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   from  wh ich   t h e   m u l t i f i l a m e n t -  

a r y   m a t e r i a l   i s   e x t r u d e d   i s   f r e e   of  s o l i d   p a r t i c u l a t e  

m a t e r i a l   o t h e r   t h a n   t he   s i l i c o n   d i o x i d e   and   t h e   r e s u l t i n g  

f i l a m e n t a r y   p r o d u c t   p o s s e s s e s   a  l u s t r o u s   a p p e a r a n c e .  

14.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any  of  c l a i m s   1  -   1 2  w h e r e i n  

t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   from  w h i c h   t h e   m u l t i f i l a m e n t - -  

a r y   m a t e r i a l   i s   e x t r u d e d   a d d i t i o n a l l y   c o n t a i n s   s u b s t a n t i a l l y  

u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   t h e r e i n   0 . 0 5   t o  1 . 5   p e r c e n t   by  w e i g h t  

of   p a r t i c u l a t e   t i t a n i u m   d i o x i d e   h a v i n g   a  w e i g h t   a v e r a g e  



p a r t i c l e   s i z e   o f   l e s s   t h a n   2  m i c r o n s   and  t h e   r e s u l t i n g   f i l a -  

m e n t a r y   p r o d u c t   p o s s e s s e s   a  s e m i - d u l l   or  d u l l   a p p e a r a n c e .  

15.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of   c l a i m s   1  -   14  w h e r e i n  

the   p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   p o s s e s s e s   a  n o m i n a l   p a r t i c l e  

s i z e   of  l e s s   t h a n   0 .1   m i c r o n   as  d e t e r m i n e d   by  t h e   BET 

m e t h o d .  

16.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of  c l a i m s   1  -   15  w h e r e i n  

t h e   p a r t i c u l a t e   s i l i c o n   d i o x i d e   i s   fumed  s i l i c a .  

17.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of   c l a i m s   1  -   16  w h e r e i n  

the   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   i s   made  by  p o l y m e r i s i n g  

d i m e t h y l t e r e p h t h a l a t e   and  e t h y l e n e   g l y c o l .  

18.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of   c l a i m s   1  -   16  w h e r e i n  

t he   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   i s   made  by  p o l y m e r i s i n g  

t e r e p h t h a l i c   a c i d   and  e t h y l e n e   g l y c o l .  

19.  An  i m p r o v e d   p r o c e s s   f o r   t h e   f o r m a t i o n   of   a  h i g h l y  

s p i n   o r i e n t e d   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   y a r n   a c c o r d i n g   t o  

any  of  the   p r e v i o u s   c l a i m s   c o m p r i s i n g :  

(1)  p o l y m e r i s i n g   monomer s   c a p a b l e   of   f o r m i n g  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   w h i l e   i n  

a d m i x t u r e   w i t h   p a r t i c u l a t e   fumed  s i l i c a ,  

h a v i n g   a  n o m i n a l   p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s  

t h a n   0 . 1   m i c r o n   as  d e t e r m i n e d   by  t h e   BET 

m e t h o d   t o   fo rm  a  f i b r e - f o r m i n g   p o l y m e r  

h a v i n g   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   of  0 . 5   to   0 . 8  

d e t e r m i n e d   w i t h   a  s o l u t i o n   of   0 .1   g ram  o f  

t h e   p o l y m e r   d i s s o l v e d   in   100  ml.   of   o r t h o -  

c h l o r o p h e n o l   a t   2 5 ° C . ,  

(2)  e x t r u d i n g  t h e   r e s u l t i n g   p o l y e t h y l e n e   t e r e p h -  

t h a l a t e   w h i l e   in   m o l t e n   f o rm  and  c o n t a i n i n g  

0 . 1   to   1 . 0   p e r c e n t   by  w e i g h t   of  t h e   p a r t i c u l a t e  

f u m e d   s i l i c a   i n t r o d u c e d   i n   s t e p   (1)   s u b s t a n t -  

i a l l y   u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   t h e r e i n   t h r o u g h   a  

p l u r a l i t y   of   o r i f i c e s   to  fo rm  a  m o l t e n   m u l t i -  

f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l ,  

(3)  p a s s i n g   s a i d   m o l t e n   m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l  

in  t h e   d i r e c t i o n   of  i t s  l e n g t h   t h r o u g h   a  

s o l i d i f i c a t i o n   zone   p r o v i d e d   w i t h   a  g a s e o u s  

a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   b e l o w   t h e   g l a s s  



t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n   t h e  

m u l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   i s   q u e n c h e d   a n d  

i s   t r a n s f o r m e d   to  a  s o l i d   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l ,  

(4)  p a s s i n g   the   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   in  the   d i r e c t i o n   of  i t s   l e n g t h  

t h r o u g h   a  c o n d i t i o n i n g   zone   p r o v i d e d   w i t h  

a  g a s e o u s   a t m o s p h e r e   a t   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e  

t h e   g l a s s   t r a n s i t i o n   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   a n d  

b e l o w   the   m e l t i n g   t e m p e r a t u r e   t h e r e o f   w h e r e i n  

s u b s t a n t i a l   c r y s t a l l i s a t i o n   of  t h e   p r e v i o u s l y  

s o l i d i f i e d   m i l t i f i l a m e n t a r y   m a t e r i a l   t a k e s  

p l a c e ,   a n d  

(5)  w i t h d r a w i n g   the   r e s u l t i n g   m u l t i f i l a m e n t a r y  

m a t e r i a l   f rom  t he   c o n d i t i o n i n g   zone   a t   a  

speed   of  8,000  to  16,000  f ee t   (2438  to  4877  m) ; 

p e r   m i n u t e .  

20.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c l a i m   19  w h e r e i n   t h e   p a r t i c u l a t e  

fumed  s i l i c a   i s   s u b s t a n t i a l l y   u n i f o r m l y   d i s p e r s e d   i n   t h e  

p o l y e t h y l e n e   t e r e p h t h a l a t e   in  a  c o n c e n t r a t i o n   o f   0 . 1 0   t o  

0 . 4 0   p e r c e n t   by  w e i g h t .  

21.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c l a i m   19  or  20  w h e r e i n   t h e  

p a r t i c u l a t e   f u m e d   s i l i c a   h a s   a  n o m i n a l   p a r t i c l e   s i z e   o f   l e s s  

t h a n   0 . 0 2   m i c r o n   as  d e t e r m i n e d   by  t he   BET  m e t h o d .  
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