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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントにおける１つ以上の残留物の含有量を低減する
方法であって、
ａ．前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、２～７の範囲のｐＨに調整した
、着色成分を含まない抽出用の溶液に導入する工程と、
ｂ．前記抽出用の溶液と、前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、８０℃～
１４０℃の温度に調整する工程と、
ｃ．前記抽出用の溶液から前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを取り除く工
程と、
ｄ．前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、２～７の範囲のｐＨに調整した
第１のリンス液（洗剤を含んでもよい）に導入する工程と、
ｅ．前記第１のリンス液と、前記アラミド繊維及び前記アラミドフィラメントを、７０℃
～１００℃の温度に調整する工程と、
ｆ．前記第１のリンス液から前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを取り除く
工程と
をこの順序にて含み、
前記抽出用の溶液は０ｇ／ｌより多く４０ｇ／ｌ以下の塩成分と、０ｇ／ｌより多く４０
ｇ／ｌ以下の担体成分とを含む水溶液であり、且つ、
前記塩成分及び前記担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／ｌである、方法。
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【請求項２】
　前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントは、メタ－アラミド繊維又はメタ－ア
ラミドフィラメントである、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記メタ－アラミド繊維又は前記メタ－アラミドフィラメントは、乾式紡糸によって得
られる乾燥した結晶性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントであり、工程
ｆの後の結晶性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントが０．１重量パーセ
ント未満のオルト－ジクロロベンゼンを含む、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　前記メタ－アラミド繊維又は前記メタ－アラミドフィラメントは、乾式紡糸によって得
られる乾燥した結晶性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントであり、工程
ｆの後の結晶性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントが０．１重量パーセ
ント未満のＮ－メチル－２－ピロリドン又はＮ，Ｎ－ジメチルアセトアミドを含む、請求
項２に記載の方法。
【請求項５】
　メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントと、少なくとも１つの静電気防止
繊維とを含む糸条の製造方法であって、請求項３又は４に記載の方法でメタ－アラミド繊
維又はフィラメントを得る工程を含む、製造方法。
【請求項６】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントを含む、熱、火炎、及びアークに対して耐性の
ある衣服の製造方法であって、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを衣服に組み込む
工程を含み、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが請求項３又は４に記載の方法によ
って得られる、製造方法。
【請求項７】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントを含む、熱、火炎、及びアークに対して耐性の
ある布地の製造方法であって、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを布地に組み込む
工程を含み、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが請求項３又は４に記載の方法によ
って得られる、製造方法。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、アラミド繊維又はアラミドフィラメント、及びこれから１つ以上の残留物を
抽出するプロセスに関する。
【背景技術】
【０００２】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントから作製される衣服は、放射熱、燃焼、及び電
気アークに対する優れた防護性を付与すること、並びに、その優れた機械的特性に関して
、個人防護用品の当技術分野において知られている。
【０００３】
　このため、前述のアラミド材料を含む衣服は、産業用防護衣服、消防士服、警察又は軍
隊の制服などの、多くの防護衣服において広範囲にわたって使用される。
【０００４】
　このような衣服又は制服におけるアラミド繊維又はアラミドフィラメントの使用は、こ
うした繊維又はフィラメントは、美的目的だけでなく、多くの場合、はっきりと目で見え
ることができる必要性からも、広範囲にわたって着色されなければならないことがあるこ
とを示している。その他の例としては、例えば、偽装、及び、特定の赤外線反射の必要性
などの、軍事目的の衣服に対する着色が挙げられる。
【０００５】
　アラミド材料を着色する場合、複数の染色手順が存在し、そのうちのほとんどは合成染
料を使用する。一般的に、こうした染色プロセスは、カチオン染料、担体物質、及び無機
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塩の水溶液において、アラミド材料を加熱し、その後、１回以上、濯ぐ工程を伴う。その
他の着色ルートとしては、ｓｐｕｎ－ｉｎ色素として知られる、紡糸プロセスの前に色素
をポリマー溶液に取り込むことが挙げられる。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　しかしながら、このような合成染料及び色素は、工業規模において生産され、その結果
、このような染料の合成において使用された残留量の望ましくない化合物を含む場合があ
る。こうした残留化合物は、一般的に、少ない量で存在し、例えば、ジクロロベンゼン及
びその誘導体の種々の異性体を含む。
【０００７】
　例えば、フッ素化仕上げ剤などの、意図的にアラミド材料に加えられた仕上げ剤に悪影
響を与える又は仕上げ剤を洗い流すことなく、最終のアラミド材料におけるこうした化合
物の水準を低下させることが望ましい。
【０００８】
　更に、アラミド材料の機械的特性に悪影響を与えることなく、アラミド材料におけるこ
うした化合物の水準を低下させることが望ましく、又、アラミド材料の機械的特性を同時
に向上させることによって、アラミド材料におけるこうした水準の濃度を低下させること
が更により望ましい。
【０００９】
　更に、アラミド材料の同一の量を使用するとともに、より効果的に防護する改善した個
人防護用品を製造するために、アラミド材料の熱、火炎、及び電気アークに対する耐性特
性を増加させるという恒常的な要望が存在する。更に又、例えば、機械的及び熱的安定性
に直接影響する繊維の結晶化度を増加させることなど、アラミド材料の寸法安定性、並び
にその他の望まれる特質を維持すること、又は更に強化することが望ましい。
【００１０】
　アラミド繊維の結晶化度は、国際公開第２０１１０１１３９５号パンフレットに記載の
ラマン分光法によって測定される場合、例えば、そのガラス転移点を超える温度で繊維を
伸ばすことによってなどの、熱及び張力を繊維に加えることによって、又は、ベンジルア
ルコール及びベンゾフェノンなどの、染料担体を用いて、着色、染色、又は疑似染色のプ
ロセスにおいて、繊維を化学的に処理することによって、１５％を超えて増加させること
ができる。こうした方法の例は、米国特許第４６６８２３４号明細書、米国特許第４７５
５３３５号明細書、米国特許第４８８３４９６号明細書、及び米国特許第５０９６４５９
号明細書において見られ得る。通常、こうした疑似染色方法は、かなりの濃度の担体成分
及び塩成分を使用し、このため、こうした方法は経済的に望ましくなくなる。従って、よ
り費用に対して効果的なプロセスを提供するために、こうした高い費用の成分の使用を低
減する必要が存在し、又、環境的に持続可能な方法で廃棄される必要が存在する。
【００１１】
　メタ－アラミドにおける結晶化度を増加させるその他の周知の方法は、１４０℃～１６
５℃の温度における蒸気にて、好ましくはトウの形態において、繊維を加熱する工程を含
む。アラミド繊維及び特にメタ－アラミド繊維が、良好な耐熱特性を有する一方、アラミ
ド繊維を染色するために通常使用される染料は、この特性を有さない。従って、染料を熱
的に分解させることなく、染色されたアラミド繊維において、熱によって結晶化度を増加
させることは、これまでのところ実際には実現可能ではない。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明は、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを２～７の範囲のｐＨに調整した抽
出溶液に導入する工程と、抽出溶液とアラミド繊維又はアラミドフィラメントを８０℃～
１４０℃の温度に調整する工程と、抽出溶液からアラミド繊維又はアラミドフィラメント
を取り除く工程と、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを２～７の範囲のｐＨに調整
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した第１のリンス液に導入する工程と、場合により洗剤を含む工程と、第１のリンス液と
アラミド繊維及びアラミドフィラメントを７０℃～１００℃の温度に調整する工程と、第
１のリンス液からアラミド繊維又はアラミドフィラメントを取り除く工程と、をこの順序
にて含み、この場合に、抽出溶液は、０～４０ｇ／ｌの塩成分と、０～４０ｇ／ｌの担体
成分とを含む水溶液であり、且つ、塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／
ｌである、アラミド繊維又はアラミドフィラメントにおける１つ以上の残留物の含有量を
低減するプロセスを提供する。
【００１３】
　本発明は、前記プロセスによって得られるメタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィ
ラメント、並びにこれから作製される糸条及び衣服を更に提供する。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
　本開示との関連において、用語「アラミド」は、アミド（－ＣＯＮＨ－）結合の少なく
とも８５％が、２つの芳香環に直接結合したポリアミドを意味する。添加剤がアラミドと
ともに使用可能であり、実際に、１０重量％と同量までのその他のポリマー材料がアラミ
ドとブレンド可能であり、又は、アラミドのジアミンに置き換わる１０パーセントと同量
のその他のジアミン、又は、アラミドの二酸塩化物に置き換わる１０パーセントと同量の
その他の二酸塩化物を有するコポリマーが使用可能であることが判明した。適切なアラミ
ド繊維は、Ｍａｎ－Ｍａｄｅ　Ｆｉｂｅｒｓ－Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｔｅｃｈｎｏｌ
ｏｇｙ，Ｖｏｌｕｍｅ　２，Ｓｅｃｔｉｏｎ　ｔｉｔｌｅｄ　Ｆｉｂｅｒ－Ｆｏｒｍｉｎ
ｇ　Ａｒｏｍａｔｉｃ　Ｐｏｌｙａｍｉｄｅｓ，ｐａｇｅ　２９７，Ｗ．Ｂｌａｃｋ　ｅ
ｔ　ａｌ．，Ｉｎｔｅｒｓｃｉｅｎｃｅ　Ｐｕｂｌｉｓｈｅｒｓ，１９６８．に記載され
ている。又、アラミド繊維は、米国特許第４，１７２，９３８号明細書、米国特許第３，
８６９，４２９号明細書、米国特許第３，８１９，５８７号明細書、米国特許第３，６７
３，１４３号明細書、米国特許第３，３５４，１２７号明細書、及び米国特許第３，０９
４，５１１号明細書に開示されている。メタ－アラミドは、アミド結合が互いに対してメ
タ位にあるアラミドであり、且つ、パラ－アラミドは、アミド結合が互いに対してパラ位
にあるアラミドである。ほとんどの場合に使用されるアラミドは、メタ－アラミドポリ（
メタフェニレンイソフタルアミド）及びパラ－アラミドポリ（パラフェニレンテレフタル
アミド）である。
【００１５】
　本開示との関連において、値Ａ：値Ｂとして表される、用語「液体比」は、処理された
アラミドの重量（値Ａ）と使用された抽出溶液の重量（値Ｂ）との間の比に関する。
【００１６】
　本開示との関連において、用語「結晶性」は、国際公開第２０１１０１１３９５号パン
フレットに記載のラマン分光法によって測定される場合、１５％を超える、好ましくは２
０％を超える、より好ましくは２５％を超える又は２５～４０％の結晶化度に関する。
【００１７】
　本発明によるプロセスは、染色された、着色された、又は色素着色されたアラミド材料
における残留物の低減のみに限定されず、加工していない、即ち、染色されていないアラ
ミド材料における残留物の低減にも有用である。
【００１８】
　本発明は、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを２～７の範囲のｐＨに調整した抽
出溶液に導入する工程と、抽出溶液とアラミド繊維又はアラミドフィラメントを８０℃～
１４０℃の温度に調整する工程と、抽出溶液からアラミド繊維又はアラミドフィラメント
を取り除く工程と、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを２～７の範囲のｐＨに調整
した第１のリンス液に導入する工程と、場合によって洗剤を含む工程と、第１のリンス液
とアラミド繊維及びアラミドフィラメントを７０℃～１００℃の温度に調整する工程と、
第１のリンス液からアラミド繊維又はアラミドフィラメントを取り除く工程と、をこの順
序にて含み、この場合に、抽出溶液は、０～４０ｇ／ｌの塩成分と、０～４０ｇ／ｌの担
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体成分とを含む水溶液であり、且つ、塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ
／ｌである、アラミド繊維又はアラミドフィラメントにおける１つ以上の残留物の含有量
を低減するプロセスを提供する。
【００１９】
　本発明によるプロセスは、８０℃～１４０℃の温度で実行されることから、本プロセス
は更に、アラミド繊維又はアラミドフィラメントにおいてだけでなく、アラミド繊維又は
アラミドフィラメントと、例えば、導電性炭素系成分及びポリマー成分を有する繊維など
の少なくとも１つの静電気防止繊維とを含む糸条においても、残留物を低減することに特
に適している。
【００２０】
　本発明によるプロセスは、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが、乾式紡糸又は湿
式紡糸によって、好ましくは乾式紡糸によって得られる、乾燥した結晶性メタ－アラミド
繊維又はメタ－アラミドフィラメントである場合に、特に効果的である。
【００２１】
　乾燥した結晶性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントは、繊維又はフィ
ラメントの結晶化度を増加させるために、従来の乾燥方法によって紡糸したままの状態の
繊維又はフィラメントを乾燥させ、その後、例えば、加熱ロール又は蒸気などの加熱環境
において繊維又はフィラメントを延伸することによって得られ得る。こうした方法は、ア
ラミド材料の当技術分野において周知であり、従って、簡潔にするために、更に詳細に記
載しないものとする。
【００２２】
　乾式紡糸によって得られるメタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントは、そ
の典型的な「犬の骨形状」断面、及びその滑らかな外皮表面によって、顕微鏡下にて容易
に認識され得る。
【００２３】
　本発明によるプロセスを実施することによってアラミド繊維又はアラミドフィラメント
において低減され得る残留物は、アラミド繊維又はアラミドフィラメントの製造プロセス
及び／又は染色プロセスにおいて本質的に存在する残留物である。
【００２４】
　製造プロセスに存在するこうした残留物の非限定的な例は、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトア
ミド及びＮ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ－メチル－２－ピロリドン及びジメチルスル
ホキシドなどの非プロトン性溶媒である。
【００２５】
　通常は製造プロセスに存在しないが、染色したアラミド繊維又はアラミドフィラメント
において存在する場合があるその他の残留物は、例えばオルト－ジクロロベンゼンなどの
クロロベンゼン及びその誘導体である。
【００２６】
　オルト－ジクロロベンゼン（ＯＤＣＢ）は、オキサジン色素、ピラントロン染料、及び
アントラキノン染料の生産におけるプロセス溶媒として使用され、本発明のプロセスによ
り、例えば色素の熱劣化などの着色特性に悪影響を与えることなく、前述の色素及び染料
で染色されるアラミド繊維又はアラミドフィラメントにおけるオルト－ジクロロベンゼン
の含有量を低減することができる。本プロセスによってアラミド繊維又はアラミドフィラ
メントにおいて低減され得るその他の残留物は、例えば塩化カルシウムなどの金属イオン
及び無機塩である。
【００２７】
　しかしながら、本発明によるプロセスは、前述の化合物の低減のみに限定されず、代わ
りに、染色される又は染色されないにかかわらず、アラミド繊維又はアラミドフィラメン
トにおけるいかなる種類の残留物をも除去するのにも有用であることができる。
【００２８】
　本発明によるアラミド繊維又はアラミドフィラメントにおける１つ以上の残留物の含有
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量を低減するプロセスは、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを２～７の範囲のｐＨ
に調整した抽出溶液に導入する工程と、抽出溶液とアラミド繊維又はアラミドフィラメン
トを８０℃～１４０℃の温度に調整する工程と、抽出溶液からアラミド繊維又はアラミド
フィラメントを取り除く工程と、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを２～７の範囲
のｐＨに調整した第１のリンス液に導入する工程と、場合により洗剤を含む工程と、第１
のリンス液とアラミド繊維及びアラミドフィラメントを７０℃～１００℃の温度に調整す
る工程と、第１のリンス液からアラミド繊維又はアラミドフィラメントを取り除く工程と
、をこの順序にて含み、この場合に、抽出溶液は、０～４０ｇ／ｌの塩成分と、０～４０
ｇ／ｌの担体成分とを含む水溶液であり、且つ、塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／
ｌ～８０ｇ／ｌである。
【００２９】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントは、本発明によるプロセスを実施するために、
バッチ毎に又は連続的に、抽出溶液に導入され得る。
【００３０】
　本プロセスが実行され得る適切な機械は、部分染色機、ジェット染色機、パッケージ染
色機、ジグ及びビーム染色機、又は連続染色機などの、繊維製品の染色の当技術分野にお
いて周知の機械の中から選択され得る。
【００３１】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントが糸条の形態である場合には、好ましい機械は
、パッケージ染色機であり、一方、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが、繊維製品
の形態である場合には、好ましい機械は、ビーム染色機である。
【００３２】
　本発明によるプロセスが、パッケージ染色機において実行される場合、抽出溶液は、パ
ッケージの内側からパッケージの外側への抽出溶液の加圧された流れを利用することによ
って、アラミド繊維又はアラミドフィラメントのパッケージ（通常、糸条の糸巻き）を圧
力によって強制的に通され得る。他の方法の中でも、これは、ラックにおいて穿孔された
ロッドの上に糸条の糸巻きを積み重ね、抽出溶液がその後加圧下にてロッドの穿孔から外
側に押し出されるタンクにて浸漬させることによってなされ得る。
【００３３】
　本発明によるプロセスに有用な抽出溶液は、酸性のｐＨ、好ましくは２～７のｐＨ、よ
り好ましくは３～５のｐＨに調整され得る。
【００３４】
　所望のｐＨが得られるまで、ｐＨは、酸を抽出溶液に加えることによって調整され得る
。適切な酸は、ギ酸、酢酸及びそのハロゲン化誘導体、プロパン酸、クエン酸、硫酸、硝
酸、及びその他のものなどの、有機酸及び無機酸、及び／又はそれらの誘導体から選択さ
れ得る。好ましくは、酸は、酢酸又はギ酸である。
【００３５】
　抽出溶液は、例えば、着色剤、染料、及び色素などのいかなる着色成分をも基本的に含
まない。
【００３６】
　本発明によるプロセスに有用である抽出溶液は、０～４０ｇ／ｌの塩成分と、０～４０
ｇ／ｌの担体成分とを含む水溶液であることができ、この場合に、塩成分及び担体成分の
合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／ｌであり、好ましくは２０ｇ／ｌ～６０ｇ／ｌ、より好ま
しくは２０ｇ／ｌ～４０ｇ／ｌである。
【００３７】
　好ましくは、本発明によるプロセスに有用である抽出溶液は、水、０～４０ｇ／ｌの塩
成分、及び０～４０ｇ／ｌの担体成分からなる水溶液であり、この場合に、塩成分及び担
体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／ｌであり、好ましくは２０ｇ／ｌ～６０ｇ／ｌ、
より好ましくは２０ｇ／ｌ～４０ｇ／ｌである。
【００３８】
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　本発明によるプロセスにおいては、液体比は、１：１～１：６０又は１：１～１：１８
０であることができる。
【００３９】
　抽出溶液の塩成分は、安息香酸ナトリウムなどの有機塩、及び無機塩から選択されても
よく、好ましくは、例えばＮａＮＯ3、Ｎａ2ＳＯ4、ＮａＣｌ、ＮａＨＣＯ3等のアルカリ
塩又はアルカリ土類塩などの無機塩から選択される。或いは、尿素、及び安息香酸ナトリ
ウム又は安息香酸カリウムなどの有機化合物も、同様に使用できる。
【００４０】
　塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～６０ｇ／ｌであり、好ましくは２０ｇ／ｌ
～４０ｇ／ｌであるという条件で、液体比が、１：１～１：２０である場合、好ましくは
、抽出溶液の塩成分は、０～２０ｇ／ｌの範囲の量で抽出溶液に含まれ得る。
【００４１】
　塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／ｌであり、好ましくは２０ｇ／ｌ
～６５ｇ／ｌ、より好ましくは２０ｇ／ｌ～４５ｇ／ｌであるという条件で、液体比が、
１：２０～１：６０又は１：２０～１：１８０である場合、好ましくは、抽出溶液の塩成
分は、２０～４０ｇ／ｌの範囲の量で抽出溶液に含まれ得る。
【００４２】
　塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～５０ｇ／ｌであり、より好ましくは２０ｇ
／ｌ～４０ｇ／ｌであるという条件で、液体比が、１：６０～１：１８０又は１：１００
～１：１８０である場合、より好ましくは、抽出溶液の塩成分は、２０～４０ｇ／ｌの量
で存在することができる。
【００４３】
　特に好ましい実施形態においては、塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～４０ｇ
／ｌであり、且つ、担体成分の量は、基本的に０ｇ／ｌ、即ち、抽出溶液は担体成分を含
まないという条件で、液体比が、１：６０～１：１８０又は１：１００～１：１８０であ
る場合、抽出溶液の塩成分は、２０～４０ｇ／ｌの量で存在することができる。
【００４４】
　抽出溶液の担体成分は、アリールエーテル、アセトフェノン、ベンジルアルコール、ｏ
－フェニルフェノール、ビスフェニル、ブチルベンゾエート、フタル酸ジアリル、安息香
酸、トルエン、及び／又はそれらの混合物などの、有機溶媒から選択され得る。好ましく
は、担体成分は、アリールエーテル、アセトフェノン、ベンジルアルコール、及び／又は
それらの混合物から選択され、最も好ましくは、ベンジルアルコールである。
【００４５】
　塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～６０ｇ／ｌであり、好ましくは２０ｇ／ｌ
～４０ｇ／ｌであるという条件で、液体比が、１：１～１：２０である場合、抽出溶液の
担体成分は、２０～４０ｇ／ｌの範囲の量で抽出溶液に含まれ得る。
【００４６】
　塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／ｌであり、好ましくは２０ｇ／ｌ
～６５ｇ／ｌ、より好ましくは２０ｇ／ｌ～４５ｇ／ｌであるという条件で、液体比が、
１：２０～１：６０又は１：６０～１：１８０である場合、抽出溶液の担体成分は、０～
４０ｇ／ｌ、より好ましくは０～２５ｇ／ｌの範囲の量で抽出溶液に含まれ得る。
【００４７】
　塩成分及び担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～５０ｇ／ｌであり、より好ましくは２０～
４０ｇ／ｌであるという条件で、液体比が、１：６０～１：１８０又は１：１００～１：
１８０である場合、より好ましくは、抽出溶液の担体成分は、０～１０ｇ／ｌの量で存在
することができる。
【００４８】
　場合により、抽出溶液は、例えば、当技術分野において周知の有用な濃度にて、分散剤
、洗剤、又は界面活性剤などの、当技術分野において周知の添加剤を含んでもよい。
【００４９】
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　本発明によるプロセスにおいては、抽出溶液が、アラミド繊維又はアラミドフィラメン
トの膨張又は開繊を引き起こし、このため、１つ以上の残留物が抽出溶液に拡散すること
が可能になり、従って、処理されているアラミド繊維又はアラミドフィラメントにおける
残留物の濃度を著しく低減させることが可能になると考えられる。残留物がアラミド繊維
から拡散した後、アラミド繊維又はアラミドフィラメントは、残留物が再び入ることがで
きないように、再び固まる、即ち、閉じる。
【００５０】
　アラミド繊維又はアラミドフィラメントが、本発明のプロセスにおける工程ａ）に従っ
て前述の抽出溶液に導入された後、次いでアラミド繊維又はアラミドフィラメントは、工
程ｂ）において抽出溶液とアラミド繊維又はアラミドフィラメントを、８０℃～１４０℃
の温度、より好ましくは１２０℃～１４０℃、最も好ましくは１２０℃～１３０℃の温度
に調整し、少なくとも２０分間、好ましくは２０～１２０分間、より好ましくは２０～６
０分間、この温度を維持し、工程ｃ）において抽出溶液からアラミド繊維又はアラミドフ
ィラメントを取り除くことによって、第１の処理を受ける。
【００５１】
　上記の第１の処理に続き、アラミド繊維又はアラミドフィラメントは、工程ｄ）におい
て２～７の範囲のｐＨに調整されていてもよい第１の水性リンス液に導入された後、工程
ｅ）において第１のリンス液とアラミド繊維又はアラミドフィラメントを、７０℃～１０
０℃、より好ましくは８０℃～１００℃の温度に調整し、少なくとも１０分間、好ましく
は１０～６０分間、より好ましくは３０～４０分間、この温度を維持し、工程ｆ）におい
て第１のリンス液からアアラミド繊維又はアラミドフィラメントを取り除くことによって
、第２の処理を受ける。
【００５２】
　本発明の例示的な実施形態においては、第１のリンス液は、ｐＨ５に調整された酢酸水
溶液からなることができる。
【００５３】
　本発明によるプロセスは、アラミド繊維又はアラミドフィラメントを中性のｐＨに調整
した第２の水性リンス液に導入する工程ｇ）と、工程ｈ）において第２のリンス液とアラ
ミド繊維又はアラミドフィラメントを１０℃～７０℃の温度に調整し、少なくとも１０分
間、好ましくは１０～６０分間、より好ましくは３０～４０分間、この温度を維持し、工
程ｉ）において第２のリンス液からアラミド繊維又はアラミドフィラメントを取り除くこ
とによって、その後、アラミド繊維又はアラミドフィラメントに対して第３の処理を実施
する工程と、を更に含んでいてもよい。
【００５４】
　場合により、第１及び第２の水性リンス液は、当技術分野において周知の有用な濃度に
て、例えば、分散剤、洗剤、又は界面活性剤などの、当技術分野において周知の添加剤を
含んでいてもよい。
【００５５】
　本発明のプロセスにおける第１及び第２の水性リンス液の目的は、アラミド繊維又はア
ラミドフィラメントから残留する抽出溶液を除去することである。
【００５６】
　「アラミド繊維又はアラミドフィラメントの溶液への導入」とは、アラミド繊維又はア
ラミドフィラメントが、容器に含有される溶液に能動的に導入され得ること、又は、溶液
が、容器に含有されるアラミド繊維又はアラミドフィラメントに加えられ得ることを意味
することを理解されたい。同様に、「アラミド繊維又はアラミドフィラメントを溶液から
取り除くこと」とは、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが、溶液から能動的に取り
除かれ得ること、又は、溶液が、アラミド繊維又はアラミドフィラメントと溶液を保持す
る容器から排水され得ることを意味する。
【００５７】
　本発明によるプロセスは、ゆるい、カード掛けされた、カード掛けされない、且つ、細
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片状のフィラメント又は繊維、アラミド繊維又はアラミドフィラメントのパルプなどの未
固結の形態におけるアラミド繊維又はアラミドフィラメントに対して、又は、アラミド繊
維又はアラミドフィラメントを含む織布又は不織布に対して実行されることに適している
。
【００５８】
　好ましくは、本プロセスにおいて使用されるアラミド繊維又はアラミドフィラメントは
、メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントである。
【００５９】
　更に、本発明は、重量パーセントは繊維の総重量に基づく、１重量パーセント未満又は
０．０１～１重量パーセント、好ましくは０．２重量パーセント未満又は０．０１～０．
２重量パーセント、より好ましくは０．１重量パーセント未満又は０．０１～０．１重量
パーセントの、例えば非プロトン性溶媒であるＮ－メチル－２－ピロリドン（ＮＭＰ）、
１，３－ジメチル－２－イミダゾリジノン（ＤＭＩ）、又はＮ，Ｎ－ジメチルアセトアミ
ド（ＤＭＡＣ）などの、アラミド繊維又はアラミドフィラメントの製造において使用され
る溶媒を含む、前述のプロセスによって得られるアラミド繊維又はアラミドフィラメント
を提供する。
【００６０】
　更に、本発明は、重量パーセントは繊維の総重量に基づく、１重量パーセント未満又は
０．０１～１重量パーセント、より好ましくは０．２重量パーセント未満又は０．０１～
０．２重量パーセント、より好ましくは０．１重量パーセント未満又は０．０１～０．１
重量パーセントの、例えばオルト－ジクロロベンゼンなどのクロロベンゼン又はその誘導
体を含む、前述のプロセスによって得られるアラミド繊維又はアラミドフィラメントを提
供する。
【００６１】
　更に、本発明は、本発明によるプロセスによって得られるアラミド繊維又はアラミドフ
ィラメントを含む、熱、火炎、及びアークに対して耐性のある布地、並びに、それから作
製される衣服を提供する。こうした衣服の例は、消防士ギア、鋳造工場用防護衣料、及び
その他のものである。
【００６２】
　本発明によるプロセスの重要な利点は、例えば、糸条、トップス、繊維製品材料の糸巻
き又はロールなどの小売り形態における実質的にいかなる市販のアラミドにも本プロセス
は実行され得ることであり、且つ、従って、アラミドにおける非常に慎重を要する生産又
は紡糸プロセスを修正する代わりに、繊維製品コンバーターが容易に利用できる従来の染
色機において、１つ以上の残留物が除去可能であることである。しかしながら、本発明に
よるプロセスは、生産量によってこのような構成が正当である場合、実際の生産又は紡糸
プロセス後、直ちに、好ましくはインラインで、実施され得ることを理解するべきである
。
【００６３】
　本発明によるプロセスの更なる利点は、未処理の繊維又はフィラメントと比較して、処
理されたアラミド繊維又はアラミドフィラメントは、結晶化度が増加することになり、こ
れにより、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが、熱、火炎、及びアークに対して耐
性のある衣服に組み込まれる場合、熱防護効果が改善されたこと、並びに、洗浄された際
の耐摩耗性及び寸法安定性などの機械的特性が強化されたことに変わることである。
【００６４】
　本発明によるプロセスの更に別の利点は、アラミド繊維又はアラミドフィラメントが、
本プロセスを受けた後に、より結晶性になることから、処理されたアラミド繊維又はアラ
ミドフィラメントは、事前に除去された残留物による再汚染に対して、耐性が改善したこ
とになることである。
【００６５】
　更に、本発明によるプロセスは、アラミドの布地に利用された場合、毛立ちをより起こ
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し難い布地を産生する。
【実施例】
【００６６】
実施例１（Ｎｏｍｅｘ（登録商標））
　ＮＯＭＥＸ　Ｎ３０７の商標名にてＥ．Ｉ．ｄｕ　Ｐｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　
ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙ（ウィルミントン、デラウエア州、米国）より市販されている、
オリーブグリーンの色素着色されたポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維５ｇ
を、２５０ｍｌのエルレンマイヤーフラスコにおいて分析グレードのメタノール１００ｍ
ｌに混合した。次いで、繊維とメタノールの混合物を、１５０ｒｐｍでの一定撹拌下にて
、１２０分間、４２℃で維持した。４２℃にて１２０分後に、メタノール分画をデカント
し濾過して保存した。こうして得られたメタノール分画の一部を、試料１としてガスクロ
マトグラフ（ＧＣ）のバイアルの中に入れて、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミドの痕跡を分
析した。結果を表１に示す。
【００６７】
実施例２（Ｎｏｍｅｘ（登録商標））
　ＮＯＭＥＸ　Ｎ３０７の商標名にてＥ．Ｉ．ｄｕ　Ｐｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　
ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙ（ウィルミントン、デラウエア州、米国）より市販されている、
オリーブグリーンの色素着色されたポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維３３
．３グラムを、リットル当り２０グラムのベンジルアルコール、リットル当り２０グラム
の硝酸ナトリウムを含有する、酢酸でｐＨ４．５に調整した水性抽出溶液１０００ｍｌに
導入する工程と、実験用染色機（ＡＨＩＢＡ）において、一定の撹拌下にて、４０分間、
１３０℃で、繊維と水性抽出溶液の混合物を加熱及び維持することによって、この混合物
を１３０℃の温度に調整する工程と、水性抽出溶液から繊維を取り除く工程と、９８℃の
温度で繊維を水からなる水性リンス液に導入し、一定の撹拌下にて、３０分間、９８℃で
維持する工程と、水性リンス液から繊維を取り除く工程と、その後、乾燥器にて、３０分
間、１５０℃で繊維を乾燥させる工程とによって、試験したポリ（メタフェニレンイソフ
タルアミド）短繊維を事前に処理した違い以外は、試料２としてガスクロマトグラフ（Ｇ
Ｃ）のバイアルの中に入れたメタノール分画を、実施例１における通りに得て分析した。
【００６８】
表１：本発明のプロセスにおいて処理されなかった試料（試料１）、並びに、本発明のプ
ロセスにおいて処理された試料（試料２）における、重量パーセントでのアラミド繊維に
おけるＤＭＡＣの濃度を示す。
【表１】

　　　　　　　　　　　　　 表１
【００６９】
　表１で分かるように、本発明のプロセスに従ってアラミド繊維を処理することによって
、約５倍、ＤＭＡＣの含有量が低減することになる。
【００７０】
実施例３（Ｎｏｍｅｘ（登録商標）色素着色）
　ＮＯＭＥＸ　Ｎ３０３の商標名にてＥ．Ｉ．ｄｕ　Ｐｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　
ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙ（ウィルミントン、デラウエア州、米国）より市販されている、
オリーブグリーンの色素着色されたポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維５ｇ
を、２５０ｍｌのエルレンマイヤーフラスコにおいて分析グレードのメタノール１００ｍ
ｌに混合した。次いで、繊維とメタノールの混合物を、１５０ｒｐｍでの一定撹拌下にて
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、１２０分間、４２℃で維持した。４２℃にて１２０分後に、メタノール分画をデカント
し濾過して保存した。こうして得られたメタノール分画の一部を、試料３としてガスクロ
マトグラフ（ＧＣ）のバイアルの中に入れて、オルト－ジクロロベンゼン（ＯＤＣＢ）の
痕跡を分析した。結果を表２に示す。
【００７１】
実施例４（Ｎｏｍｅｘ（登録商標）色素着色、処理実施）
　ＮＯＭＥＸ　Ｎ３０３の商標名にてＥ．Ｉ．ｄｕ　Ｐｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　
ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙ（ウィルミントン、デラウエア州、米国）より市販されている、
グリーンの色素着色されたポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維３３．３グラ
ムを、リットル当り２０グラムのベンジルアルコール、リットル当り４０グラムの硝酸ナ
トリウムを含有する、酢酸でｐＨ４．５に調整した水性抽出溶液１０００ｍｌに導入する
工程と、実験用染色機（ＡＨＩＢＡ）において、一定の撹拌下にて、４０分間、１３０℃
で、繊維と水性抽出溶液の混合物を加熱及び維持することによって、この混合物を１３０
℃の温度に調整する工程と、水性抽出溶液から繊維を取り除く工程と、１５℃の温度で繊
維を水からなる水性リンス液に導入する工程と、水性リンス液から繊維を取り除く工程と
、その後、乾燥器にて、３０分間、１５０℃で繊維を乾燥させる工程とによって、試験し
たポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維を事前に処理した違い以外は、試料４
としてガスクロマトグラフ（ＧＣ）のバイアルの中に入れたメタノール分画を、実施例３
における通りに得て分析した。
【００７２】
実施例５（Ｎｏｍｅｘ（登録商標）色素着色、処理実施）
　ＮＯＭＥＸ　Ｎ３０３の商標名にてＥ．Ｉ．ｄｕ　Ｐｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　
ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙ（ウィルミントン、デラウエア州、米国）より市販されている、
オリーブグリーンの色素着色されたポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維３３
．３グラムを、リットル当り４０グラムのベンジルアルコール、リットル当り４０グラム
の硝酸ナトリウムを含有する、酢酸でｐＨ４．５に調整した水性抽出溶液１０００ｍｌに
導入する工程と、実験用染色機（ＡＨＩＢＡ）において、一定の撹拌下にて、４０分間、
１３０℃で、繊維と水性抽出溶液の混合物を加熱及び維持することによって、この混合物
を１３０℃の温度に調整する工程と、水性抽出溶液から繊維を取り除く工程と、１５℃の
温度で繊維を水からなる水性リンス液に導入する工程と、水性リンス液から繊維を取り除
く工程と、その後、乾燥器にて、３０分間、１５０℃で繊維を乾燥させる工程とによって
、試験したポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）短繊維を事前に処理した違い以外は
、試料５としてガスクロマトグラフ（ＧＣ）のバイアルの中に入れたメタノール分画を、
実施例３における通りに得て分析した。
【００７３】
表２：本発明のプロセスにおいて処理されなかった試料（試料３）、並びに、本発明のプ
ロセスの２つの条件を用いて処理された２つの試料（試料４及び５）における、重量パー
セントでのアラミド繊維におけるオルト－ジクロロベンゼン（ＯＤＣＢ）の濃度を示す。
【表２】

　　　　　　　　　　　　　 表２
【００７４】
　表２から分かるように、本発明のプロセスに従ってアラミド繊維を処理することによっ
て、約１０倍を超えて、オルト－ジクロロベンゼン（ＯＤＣＢ）の含有量が低減すること
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になる。
　本発明のまた別の態様は、以下のとおりであってもよい。
〔１〕アラミド繊維又はアラミドフィラメントにおける１つ以上の残留物の含有量を低減
する方法であって、
ａ．前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、２～７の範囲のｐＨに調整した
抽出溶液に導入する工程と、
ｂ．前記抽出溶液と、前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、８０℃～１４
０℃の温度に調整する工程と、
ｃ．前記抽出溶液から前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを取り除く工程と
、
ｄ．前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、２～７の範囲のｐＨに調整した
第１のリンス液に導入する工程と、
ｅ．場合により洗剤を含む工程と、
ｆ．前記第１のリンス液と、前記アラミド繊維及び前記アラミドフィラメントを、７０℃
～１００℃の温度に調整する工程と、
ｇ．前記第１のリンス液から前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを取り除く
工程と
をこの順序にて含み、
前記抽出溶液は０～４０ｇ／ｌの塩成分と、０～４０ｇ／ｌの担体成分とを含む水溶液で
あり、且つ、
前記塩成分及び前記担体成分の合計は、２０ｇ／ｌ～８０ｇ／ｌである、方法。
〔２〕ｈ．前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを、２～７の範囲のｐＨに調
整した第２のリンス液に導入する工程であって、場合により洗剤を含んでもよい工程と、
　ｉ．前記第２のリンス液と、前記アラミド繊維及び前記アラミドフィラメントを、１０
℃～７０℃の温度に調整する工程と、
　ｊ．前記第２のリンス液から前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントを取り除
く工程と、
　を更に含む、前記〔１〕に記載の方法。
〔３〕アラミド繊維及びアラミドフィラメントの抽出溶液に対する液体比が、１：１～１
：１８０である、前記〔１〕又は〔２〕に記載の方法。
〔４〕前記塩成分及び前記担体成分の合計が、２０ｇ／ｌ～６０ｇ／ｌであるという条件
で、前記液体比が、１：１～１：２０である場合、前記抽出溶液は、０～２０ｇ／ｌの範
囲の量の前記塩成分と、２０～４０ｇ／ｌの範囲の量の前記担体成分とを含む、前記〔１
〕又は〔２〕に記載の方法。
〔５〕前記塩成分及び前記担体成分の合計が、２０ｇ／ｌ～６５ｇ／ｌであるという条件
で、前記液体比が、１：２０～１：１８０である場合、前記抽出溶液は、２０～４０ｇ／
ｌの範囲の量の前記塩成分と、０～２５ｇ／ｌの範囲の量の前記担体成分とを含む、前記
〔１〕又は〔２〕に記載の方法。
〔６〕前記抽出溶液は、３～５の範囲のｐＨに調整される、前記〔１〕～〔５〕のいずれ
か一項に記載の方法。
〔７〕前記アラミド繊維又は前記アラミドフィラメントは、メタ－アラミド繊維又はメタ
－アラミドフィラメントである、前記〔１〕～〔６〕のいずれか一項に記載の方法。
〔８〕０．１重量パーセント未満のオルト－ジクロロベンゼンを含み、前記メタ－アラミ
ド繊維又は前記メタ－アラミドフィラメントは、乾式紡糸によって得られる乾燥した結晶
性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメントである、前記〔７〕に記載の方法
によって得られるメタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメント。
〔９〕０．１重量パーセント未満のＮ－メチル－２－ピロリドン又はＮ，Ｎ－ジメチルア
セトアミドを含み、前記メタ－アラミド繊維又は前記メタ－アラミドフィラメントは、乾
式紡糸によって得られる乾燥した結晶性メタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメ
ントである、前記〔７〕に記載の方法によって得られるメタ－アラミド繊維又はメタ－ア
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ラミドフィラメント。
〔１０〕前記〔８〕又は〔９〕に記載のメタ－アラミド繊維又はメタ－アラミドフィラメ
ントと、少なくとも１つの静電気防止繊維とを含む糸条。
〔１１〕前記〔８〕又は〔９〕に記載のアラミド繊維又はアラミドフィラメントを含む、
熱、火炎、及びアークに対して耐性のある衣服。
〔１２〕前記〔８〕又は〔９〕に記載のアラミド繊維又はアラミドフィラメントを含む、
熱、火炎、及びアークに対して耐性のある布地。
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