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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ポリマー、溶剤、水および塩を含む溶液から気体媒体中に繊維を押出す工程と、
　少なくとも２５重量パーセントの溶剤を前記気体媒体中の前記繊維から除去する工程と
、
　第１の濃度の溶剤および塩を含む第１の温度の水性冷却溶液中で、前記繊維を急速冷却
する工程と、
　第１の濃度より高濃度の第２の濃度の溶剤および塩を含む、第１の温度より高温の第２
の温度の水性コンディショニング溶液に、前記繊維を接触させる工程と、
　前記繊維を延伸する工程と
をこの順に含む連続乾式紡糸方法。
【請求項２】
　摂氏１１０度～摂氏１４０度の温度で、成形したオリフィスを通じて溶液を繊維に押出
す工程であって、前記溶液は気体媒体中に押出され、押出されて得られた繊維はポリマー
、塩、溶剤、および水を含み、前記気体媒体は前記繊維中の前記溶剤の少なくとも２５％
を蒸発させる工程と、
　塩および溶剤を含む水性冷却溶液中で前記繊維を急速冷却する工程であって、前記溶剤
は、前記水性冷却溶液中に重量パーセントで、前記水性冷却溶液の全重量の２％～２０％
の範囲で含まれ、かつ前記塩は、前記水性冷却溶液中に重量パーセントで、前記水性冷却
溶液の全重量の０．５％～１０％の範囲で含まれ、前記水性冷却溶液は摂氏０度～１５度
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の温度である工程と、
　前記繊維を前記冷却溶液から取り出し、塩および溶剤を含む水性コンディショニング溶
液に接触させる工程であって、前記溶剤は、前記水性コンディショニング溶液中に重量パ
ーセントで、前記水性コンディショニング溶液の全重量の５％～４０％の範囲で含まれ、
かつ前記塩は、前記水性コンディショニング溶液中に重量パーセントで、前記水性コンデ
ィショニング溶液の全重量の１％～１０％の範囲で含まれ、前記水性コンディショニング
溶液は摂氏３０度～摂氏１００度の温度である工程と、
　前記繊維を延伸する工程と、
を含む連続乾式紡糸方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明はメタアラミドおよび他の高性能繊維の製造に関する。
【背景技術】
【０００２】
　繊維の紡糸に有用なメタアラミドポリマーは、メタフェニレンジアミンなどのジアミン
とイソフタロイルクロリドなどの二酸クロリドとの溶液ベースの反応により得ることがで
きる。この反応は副生物として塩酸を生成するが、これは塩基化合物を添加し塩を生成さ
せることによって中和することができる。その後、このポリマー、塩および溶剤からなる
溶液から繊維が紡糸され、その際、繊維の初期生成過程でかなりの部分の溶剤が除去され
る。その後、それに続く工程で、繊維から可能な限りの溶剤が除去されるとともに、繊維
の物性を向上させる延伸が行われる。ポリマー、溶剤および塩の混合物より紡糸された繊
維から溶剤を除去することは、残念ながら、繊維中で塩と溶剤間に生成する化学的複合物
と考えられるもののために複雑である。繊維からの溶剤の物質移動に十分な時間を与えて
繊維を延伸するには、長い処理時間が必要であると考えられている。したがって、繊維の
製造プロセスは、２つの分離された工程、すなわち高速で操業する繊維の紡糸工程と、そ
れに続く低速の洗浄および延伸工程に、物理的に分離ないし分割されている。したがって
、２つのプロセスを結合させるような、紡糸後に繊維から高速で溶剤を除去する方法が必
要である。
【発明の概要】
【課題を解決するための手段】
【０００３】
　一実施形態では、本発明はポリマー、水および塩の溶液を気体媒体中に押出す連続乾式
紡糸方法に関する。気体媒体中で、少なくとも２５重量パーセントの溶剤が繊維から除去
される。その後、第１の濃度の溶剤および塩を含む第１の温度の水溶液中で、繊維を急速
に冷却する。次に、溶剤および塩が第２の濃度にある第２の温度の水性コンディショニン
グ溶液に繊維を接触させる。繊維のコンディショニングが終了後、繊維を延伸する。
【０００４】
　いくつかの実施形態では、繊維を延伸後、水洗し、乾燥させてもよい。さらにいくつか
の実施形態では、繊維をそのガラス転移点より高い温度に加熱する熱処理を行ってもよい
。
【０００５】
　要約、および以下の詳細な説明は、添付図面と併せて読めば、より理解できるであろう
。本発明を説明するために、本発明の代表的な実施形態を図面に示しているが、本発明は
、開示した特定の方法、組成物および装置に限定されるものではない。また、図面は必ず
しも一定の縮尺で描かれてはいない。
【図面の簡単な説明】
【０００６】
【図１】押出された繊維の内側部および外側シェルを示す断面図である。
【図２】図１の押出された繊維の断面の温度を示す図である。
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【図３】本発明を実施する際に使用され得る処理工程および技術を示す図である。
【図４】糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像であり、赤色染料が繊維の表面近傍
で集中していることを示す。
【図５】図４の糸が結晶構造（高温下で低収縮性を示すメタアラミド繊維の属性である）
を有するメタアラミドであることを示すラマンスペクトルである。
【図６】方法を変更して製造された糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像で、図４
に示した糸と比較したものである。
【図７】方法を変更して製造された糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像で、図４
に示した糸と比較したものである。
【図８】図７の糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像であり、赤色染料が繊維の表
面近傍で集中していることを示す。
【図９】方法を変更して製造された糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像で、図４
に示した糸と比較したものである。
【図１０】方法を変更して製造された糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像で、図
４に示した糸と比較したものである。
【図１１】方法を変更して製造された糸のフィラメント断面の顕微鏡写真の走査像で、図
４に示した糸と比較したものである。
【発明を実施するための形態】
【０００７】
　本開示の一部をなす添付の図面および実施例と併せて以下の詳細な説明を参照すれば、
本発明はより容易に理解されるであろう。本発明が、ここで記載されもしくは示されてい
る、またはその両方である特定の装置、方法、用途、条件またはパラメータに限定される
ものではなく、また、ここで使用されている用語が、特定の実施形態を単に例として説明
するためのものであって、特許請求の範囲に記載した発明の限定を意図するものではない
ことは理解されるべきである。また、添付の請求項を含む本明細書中で使用されるとき、
他に特に明示しなければ、「ａ」、「ａｎ」および「ｔｈｅ」の単数形は複数を含み、特
定の数値の記載は少なくともその特定の値を含むものとする。ここでは、用語「複数」は
１より多いことを意味する。ある範囲の値を表す場合、別の一実施形態では、一方の特定
の値から、もしくは他方の特定の値まで、またはその両方が含まれる。同様に、前に「約
」を付すことによって概数を表す場合、その特定の値は別の一実施形態を形成するものと
理解されるであろう。全ての範囲は包括的であり結合が可能である。
【０００８】
　本発明のいくつかの特徴は、ここでは、明確にするために、異なる実施形態において記
載しているが、それらはまた単一の実施形態の中で組み合わせて提供し得ることも理解さ
れるべきである。逆に、簡潔にするために、単一の実施形態において記載している本発明
の各種特徴も、別々に、または任意の部分的組み合わせで提供することができる。さらに
、範囲として記載されている値には、その範囲内のあらゆる値が含まれる。
【０００９】
　用語「乾式紡糸」は、気体雰囲気の加熱チャンバー内へ溶液を押出して溶剤のかなりの
部分を除去し、その後の処理ができるだけの物理的完全性を有する固体または半固体のフ
ィラメントを残すことによって、フィラメントを製造する方法を意味する。溶液は繊維形
成ポリマーを溶剤中に含み、１つもしくはそれ以上の紡糸口金から連続流れで押出されて
フィラメントが形成される。これは、ポリマー溶液を液体の凝結媒体または急速冷却媒体
中に押出してポリマーフィラメントを再生させる「湿式紡糸」または「エアギャップ湿式
紡糸」（エアギャップ紡糸としても知られている）とは明確に異なる。言い換えれば、乾
式紡糸では気体が主な初期溶剤除去媒体であり、湿式紡糸では液体が主な初期溶剤除去媒
体である。乾式紡糸では、ポリマーから溶剤を十分に除去し、固体または半固体のフィラ
メントを形成した後、そのフィラメントを追加の液体で処理して冷却し、さらにフィラメ
ントを凝固させ、その後フィラメントを洗浄して残留溶剤をさらに除去する。
【００１０】



(4) JP 5186008 B2 2013.4.17

10

20

30

40

50

　用語「メタアラミド繊維」には、メタ配向の合成芳香族ポリアミドポリマーが含まれる
。ポリマーとしては、ポリアミドのホモポリマー、コポリマー、またはこれらの混合物が
挙げられる。これらは主に芳香族であり、アミド結合（－ＣＯＮＨ－）の少なくとも８５
％が２つの芳香環に直接結合している。環は置換されていてもいなくてもよい。分子鎖に
沿って２つの環またはラジカルが互いにメタ配向性であるとき、そのポリマーはメタアラ
ミドである。コポリマーは、ポリマー生成時に使用された初期ジアミンの１０パーセント
以下が他のジアミンで置換されているか、または、ポリマー生成時に使用した初期の二酸
クロリドの１０パーセント以下が他の二酸クロリドで置換されているものが好ましい。ア
ラミドと共に添加剤を使用することができ、そして、他のポリマー材料を１３重量パーセ
ントまでアラミドとブレンドまたは結合させることができることがわかった。
【００１１】
　好ましいメタアラミドは、ポリ（メタ－フェニレンイソフタルアミド）（ＭＰＤ－Ｉ）
およびそのコポリマーである。そのようなメタアラミド繊維の１つに、Ｅ．Ｉ．ｄｕ　Ｐ
ｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙ（Ｗｉｌｍｉｎｇｔｏｎ，ＤＥ
）から入手可能なＮｏｍｅｘ（登録商標）アラミド繊維があるが、メタアラミド繊維は、
帝人株式会社（東京、日本）から入手可能なＣｏｎｅｘ（登録商標）、ユニチカ株式会社
（大阪、日本）から入手可能なＡｐｙｅｉｌ（登録商標）、Ｙａｎｔａｉ　Ｓｐａｎｄｅ
ｘ　Ｃｏ．Ｌｔｄ．（Ｓｈａｎｄｏｎｇ，Ｃｈｉｎａ）から入手可能なＮｅｗ　Ｓｔａｒ
（登録商標）Ｍｅｔａ－ａｒａｍｉｄ、およびＧｕａｎｄｏｎｇ　Ｃｈａｒｍｉｎｇ　Ｃ
ｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏ．Ｌｔｄ（Ｘｉｎｈｕｉ，Ｇｕａｎｄｏｎｇ，Ｃｈｉｎａ）から入
手可能なＣｈｉｎｆｕｎｅｘ（登録商標）Ａｒａｍｉｄ　１３１３の商標で、様々な形で
入手可能である。メタアラミド繊維は本質的に難燃性であり、乾式または湿式により、任
意の数のプロセスを使用して紡糸することができるが、しかしながら米国特許第３，０６
３，９６６号明細書、第３，２２７，７９３号明細書、第３，２８７，３２４号明細書、
第３，４１４，６４５号明細書および第５，６６７，７４３号明細書は、アラミド繊維の
製造に有用で使用可能な方法の例である。
【００１２】
　用語「繊維」は、比較的柔軟な、長さ方向に垂直な断面の幅に対する長さの比が大きい
材料の単位を意味する。ここでは、用語「繊維」は、用語「フィラメント」または「エン
ド」と同義に使用される。ここで説明するフィラメントの断面は、いかなる形状であって
もよいが、通常は円形または豆形である。パッケージ中のボビン上に紡糸された繊維は、
連続繊維と呼ばれる。繊維はステープルファイバーと称する短い長さに切断することがで
きる。繊維はフロックと称するさらに短い長さに切断することができる。糸、マルチフィ
ラメント糸、またはトウは複数の繊維を含む。糸には、撚りもしくはねじり、またはその
両方が加えられる。
【００１３】
　用語「結晶化繊維」は、ここでは、熱的に安定な繊維、すなわち、ポリマーのガラス転
移点近傍までの温度に置かれてもあまり収縮しないものを意味する。この用語は一般的な
性質を有している。すなわち、ここで言う「結晶」繊維は常に完全に結晶化しているわけ
ではなく、「アモルファス」繊維は常に完全にアモルファスであるというわけでない。む
しろ紡糸されたときの繊維はアモルファス繊維と考えられ、それが受けた温度および処理
からして比較的低い結晶化度を有し、一方、結晶繊維はポリマーのガラス転移点付近また
はそれを超える温度で熱処理されることから比較的高い結晶化度を有する。また、完全な
ものにするために、繊維を結晶化させる第２の経路があり、染料を含む、または含まない
染料担体を使用した化学的手段により繊維を「結晶化」させることができる。
【００１４】
　ポリ（ｍ－フェニレンイソフタルアミド）（ＭＰＤ－Ｉ）および他のメタアラミドは、
従来の方法で重合することができる。これらの方法で生成されたポリマー溶液は、塩に富
むことも、塩を含まないことも、あるいは少量の塩を含むこともある。少量の塩を含むと
記したポリマー溶液は、塩の含有量が３重量％未満の溶液である。紡糸溶液中に含まれる
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塩は、一般に、重合反応で生成した副生物の酸を中和したことによるものであるが、塩を
含まない溶液に対しては、本方法に必要な塩濃度を確保するために、塩を加えることもで
きる。
【００１５】
　本方法に使用することができる塩としては、カルシウム、リチウム、マグネシウムまた
はアルミニウムからなる群より選択されるカチオンを含む塩化物または臭化物が挙げられ
る。塩化カルシウムまたは塩化リチウム塩が好ましい。塩は塩化物もしくは臭化物として
加えてもよく、あるいは、カルシウム、リチウム、マグネシウムまたはアルミニウムの酸
化物または水酸化物を重合溶液に加えて、アラミド重合の副生物である酸を中和すること
によって生成してもよい。また、中和溶液にハロゲン化物を加え、中和で得られた塩含有
量を紡糸に必要な含有量にまで上昇させることによって、必要な塩濃度を達成してもよい
。本発明においては、塩の混合物を使用することができる。
【００１６】
　溶剤は、例えばジメチルホルムアミド（ＤＭＦ）、ジメチルアセトアミド（ＤＭＡｃ）
、Ｎ－メチル－２－ピロリドン（ＮＭＰ）などの、プロトン受容体としても機能する溶剤
からなる群より選択される。ジメチルスルホキシド（ＤＭＳＯ）も溶剤として使用するこ
とができる。
【００１７】
　本発明は、次式で表される繰り返し構造単位を少なくとも２５モル％（ポリマーに対し
て）含有するアラミドからなる繊維の製造方法に関する。
　［－ＣＯ－Ｒ1－ＣＯ－ＮＨ－Ｒ2－ＮＨ－］　　　　　　　　　　（Ｉ）
【００１８】
　Ｒ1、Ｒ2、またはその両者は、１つの分子内において、１つの同じ意味を有していても
よいが、示された定義の範囲内で１つの分子内で異なっていてもよい。
【００１９】
　Ｒ1、Ｒ2、またはその両者が、２価の芳香族基を表し、その原子価結合が、メタ位、ま
たは互いに同等の角度を有する位置にあるならば、これらは単核もしくは多核の芳香族炭
化水素基であるか、または単核もしくは多核の複素環芳香族基である。複素環芳香族基の
場合、これらは、芳香核内に特に１個または２個の酸素、窒素または硫黄原子を有する。
【００２０】
　多核芳香族基は、互いに縮合していてもよく、あるいはＣ－Ｃ結合、または、例えば－
Ｏ－、－ＣＨ2－、－Ｓ－、－ＣＯ－もしくはＳＯ2－などの架橋基により互いに結合して
いてもよい。
【００２１】
　原子価結合が、メタ位、または互いに同等の角度を有する位置にある多核芳香族基の例
としては、１，６－ナフチレン、２，７－ナフチレン、または３，４’－ビフェニルジイ
ルが挙げられる。このタイプの単核芳香族基の好ましい例は、１，３－フェニレンである
。
【００２２】
　特に、上で定義した式Ｉの繰り返し構造単位を少なくとも２５モル％（ポリマーに対し
て）有するポリマーを繊維形成物質として含有する、直接紡糸が可能なポリマー溶液を製
造することが好ましい。直接紡糸が可能なポリマー溶液は、溶剤中で式ＩＩのダイマーを
式ＩＩＩのジカルボン酸ジクロリドと反応させることによって製造される。
　ＮＨ2－Ｒ2－ＮＨ2　　　　　　　　　　（ＩＩ）
　ＣｌＯＣ－Ｒ1－ＣＯＣｌ　　　　　　　（ＩＩＩ）
【００２３】
　好ましいメタアラミドポリマーは、ＭＰＤ－Ｉ、またはＭＰＤ－Ｉを少なくとも２５モ
ル％（ポリマーに対して）含有するコポリマーである。
【００２４】
　本発明の方法のポリマー紡糸溶液においては、塩および溶剤の数多くの組み合わせを首
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尾よく使用することができるが、塩化カルシウムとＤＭＡｃの組み合わせが特に好ましい
。
【００２５】
　現在の技術による方法では、塩を含有するメタアラミドポリマー溶液を高速乾式紡糸方
法により高温で押出して繊維とする。押出された繊維は気体媒体（この気体媒体も高温で
ある）を有するカラムの中を下方に送られ、溶剤の一部が蒸発する。操作の理論的制約に
縛られずに言うならば、乾式紡糸において溶剤の全てを除去することは可能であるが、一
般にメタアラミドに関しては、溶剤と塩との間で生成する化学的複合物のために不可能で
あり、その後にこの溶剤を除去する処理工程が必要になると考えられる。
【００２６】
　繊維はカラムの底部から出た後、溶剤および塩をある含有率で含有する水溶液中で急速
冷却される。急速冷却溶液によりフィラメントの温度が低下し、さらにフィラメントの表
面にポリマーに富む相が発達する。
【００２７】
　満足のいく十分な急速冷却が行われた後では、繊維は、図１に示すように、薄く、半柔
軟性で、透過性を有し、ポリマーに富む外側シェルと、ポリマーにはさほど富まず、溶剤
により富む液状またはゲル状の内側部を備えることになる。繊維１００（例えば、メタア
ラミドポリマー溶液から押出すことができる）は、透過性の外側シェル１０２（正確な縮
尺では記載されていない）および内側部１０４を発達させることができる。高温気体媒体
に直接接触し、かつ急速冷却されたために、外側シェル１０２は内側部１０４より溶剤の
量は少ないものの、外部シェル１０２および内側部１０４の両者は比較的同一の化学組成
を有している。繊維１００が外側シェル１０２および内側部１０４を発達させるのは、一
つには、紡糸および溶剤除去の各種処理条件の中を繊維が急速に移動することによる。繊
維に平衡状態に達する時間が与えられないからである。
【００２８】
　この時点で、直ちに繊維を高速延伸プロセスにかけ、所望の直径まで、単位長さの何倍
もの長さに繊維を延伸するならば、個々のフィラメントの破断傾向は高くなる。これを避
けるために、現在のやり方では、急速冷却プロセスからの依然濡れている繊維を、数時間
から数日間の一定期間、容器に入れて置いておく。その後、繊維を容器から取り出し、多
くの水槽中で、溶剤を除去する水洗と同時に、一連のローラにより所望の程度にまで延伸
する。
【００２９】
　有効な延伸ができる繊維を調製するために、濡れて押出された繊維を一定期間置いてお
く必要があることにより、高速の乾式紡糸方法は連続法からバッチ法に変わる。このため
、処理量の増加や環境に及ぼす影響の低減といった、メタアラミド繊維の高速乾式紡糸方
法の意図した便益は、現在の技術では十分には得られない。
【００３０】
　本方法は、メタアラミドポリマー溶液から繊維を製造するための高速の連続乾式紡糸方
法として使用することができる。一実施形態では、ポリマー溶液は１６～２０重量パーセ
ントのメタアラミドポリマーを含む。しかし、正確で有用なポリマー濃度は、繊維の紡糸
に適した溶液粘度となるよう決定される。ポリマーがポリ（メタフェニレンジアミン）で
ある場合、溶液は約２０重量パーセントの上限を有するが、塩とポリマーの組み合わせに
より溶液は非常に高粘度になり、繊維に紡糸することが困難になる。約１６重量パーセン
ト未満のポリマー濃度では、有用な繊維を製造するのに適した溶液粘度が得られないと考
えられる。いくつかの実施形態では、ポリマー溶液は３～１０重量パーセントの塩を含む
。３重量パーセント未満では安定なポリマー溶液を得ることが困難になり、１０重量パー
セントを超えると、その溶液粘度では繊維に紡糸することが困難になる。好ましい実施形
態では、ポリマー溶液は約１９重量％のメタアラミド固体、約７０重量％のＤＭＡｃ溶剤
および８重量％の塩化カルシウム塩を含む。
【００３１】
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　連続プロセスの例を図３に示す。ポリマー紡糸溶液は重合装置３００から供給ポンプ３
０２により、フィルター３０４を経て紡糸口金３０４へ送られ、そこを通って繊維が製造
される。典型的には、ポリマー溶液は、一般に１００℃を超える温度で、いくつかの好ま
しい実施形態では１１０℃～１４０℃の温度範囲で、多穴の紡糸口金３０４からチャンバ
ー３０６の頂部へ向けて紡糸され、個々のフィラメントへと凝結するポリマー溶液の流れ
を形成し、個々のフィラメントが集合してフィラメント束を形成する。チャンバー３０６
は、典型的には、高温の気体媒体が連続的に通されている中空のカラムである。高温の気
体媒体は繊維から溶剤の一部、一般には、紡糸口金を出た繊維に含まれる初期溶剤含有量
の少なくとも２５重量パーセント、好ましくは少なくとも５０重量パーセントを蒸発させ
る。
【００３２】
　数種類の気体を使用し得るが、気体注入口流れ３０８および３１０で示す窒素ガスが、
通常、最も広く使用されている。気体注入口流れ３０８および３１０は、典型的には、約
摂氏２５０度を超え、いくつかの好ましい実施形態では、チャンバー内の気体は摂氏約３
００度もしくはそれ以上である。チャンバー３０６を出た後、繊維またはフィラメント束
は直ちに急速冷却工程へ送られ、そこで繊維またはフィラメント束はある濃度の溶剤およ
び塩を含む冷却溶液３１２と接触する。いくつかの好ましい実施形態では、この溶液は、
濃度０．５～１０パーセントの塩と２～２０重量パーセントの溶剤を含む。冷却溶液の温
度は、一般に、カラム３０６から出た繊維の温度よりかなり低い。いくつかの好ましい実
施形態では、冷却溶液の温度は摂氏１～１５度である。いくつかの好ましい実施形態では
、急速冷却工程でのフィラメント速度は少なくとも毎分１５０ヤードである。
【００３３】
　繊維またはフィラメント束は、その後直ちに、コンディショニング工程へ送られ、そこ
で、この連続プロセスで個々のフィラメントが破断するのを防止するために、次の延伸工
程３１６の前に繊維にコンディショニングが施される。操作の理論または原理に縛られず
に言うならば、コンディショニング工程の追加によりフィラメント束が可塑化され、個々
のフィラメントに重大な破断を引き起こさずに延伸し伸長させることが可能になると考え
られる。そうしたことから本発明の方法では、その後繊維をコンディショニング溶液で処
理する。そのほとんどは、連続的に移動する繊維に溶液をスプレーすることによる。
【００３４】
　コンディショニング溶液は、好ましくは、高温で、ある濃度の溶剤と塩を含有する。特
には、コンディショニング溶液は、冷却溶液より高濃度の溶剤を含有し、かつ冷却溶液の
温度より高温である。好ましい１つのコンディショニング溶液は、水性コンディショニン
グ溶液中に、その水性コンディショニング溶液の全重量に対する重量パーセントで５％～
４０％の溶剤を含み、かつ、水性コンディショニング溶液中に、その水性コンディショニ
ング溶液の全重量に対する重量パーセントで１％～１０％の塩を含む。いくつかの好まし
い実施形態では、コンディショニングの温度は、摂氏３０～１００度である。
【００３５】
　操作の特定の理論に縛られずに言うならば、コンディショニング溶液は次の延伸工程へ
の準備として繊維を可塑化するものと考えられる。コンディショニング溶液は、溶剤除去
および急速冷却段階における不均一性のためにフィラメントの径方向に変動している可能
性がある、フィラメント束内の溶剤濃度を安定化させ、かつ均等化させる働きをする。コ
ンディショニング溶液は、また、個々のフィラメントの外側シェルを可塑化するとともに
、個々のフィラメント中の溶剤濃度を増加させ、個々のフィラメントの径方向にフィラメ
ントの物性が均等化するのを助けるものと考えられる。繊維が溶解して液状のポリマー溶
液に戻ることを防止するために、コンディショニング溶液中の溶剤濃度は、繊維を可塑化
状態に置くものの、液体状態にならないようなレベルに維持すべきである。水性溶液中の
上記溶剤および塩の濃度は、延伸するのに十分な可塑状態に繊維を維持することが確認さ
れている。コンディショニング溶液の組成および温度は、フィラメント束中のフィラメン
トを、僅か数秒の接触時間で急速に可塑化できるようなものとする。好ましい一実施形態
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では、繊維は、全繊維製造プロセスの中で、全体として、２分に満たない時間、水性コン
ディショニング溶液と接触する。コンディショニング溶液は非常に効果的であり、高速の
プロセス全体の中で、フィラメント束とトータルで僅かに５秒接触させればよいと考えら
れる。
【００３６】
　繊維にコンディショニング溶液を適用するにはいくつかの方法があるが、プロセスの連
続性を維持し、かつ可塑化したフィラメントに無用のストレスを与えないためには、コン
ディショニング溶液を繊維にスプレーする方法が好ましい。フィラメント束に液体を接触
させるには他の方法も可能であるが、好ましい一方法では、このコンディショニング工程
は、実質的に同じ回転速度で稼動している１対もしくはそれ以上のローラ対にフィラメン
ト束を螺旋状に複数回巻き付ける間に、フィラメント束にコンディショニング溶液をスプ
レーすることによって行われる。いくつかの実施形態では、コンディショニング工程中、
コンディショニング溶液はフィラメント束と約５～３０秒間接触する。いくつかの好まし
い実施形態では、コンディショニング工程中、コンディショニング溶液はフィラメント束
と約１０～２５秒間接触する。
【００３７】
　繊維は、コンディショニング溶液３１４によりコンディショニングされた後、直ちに延
伸工程へ送られ、延伸工程３１６で、ここでもまた連続プロセスにより、延伸され、その
力学的特性が改善される。
【００３８】
　延伸は種々の方法で行うことができる。一実施形態では、回転速度が次第に増大するよ
う稼動している複数セットのローラにフィラメント束をサーペンタインに巻き付ける。「
サーペンタインに巻き付ける」とは、一般に１８０度を超えてローラと接触する（または
、ローラ表面の巻き付け角を有する）ようにして、各ローラにフィラメント束を１回巻き
付けることを意味する。全ての延伸プロセスでローラに関して変数があり、実際の巻き付
け角、ローラ数、およびそれらの相対速度は、目的とする延伸量、および繊維束とローラ
表面との相対摩擦特性に大きく依存する。いくつかの好ましい実施形態では、３個ずつで
稼動するそうしたローラのグループを有することが望ましい。すなわち、全てが同じ速度
で稼動している３個のローラにフィラメント束をサーペンタインに巻き付け、その後、全
てが同じ第２の速度で稼動する３個のローラからなる第２のセットに、フィラメント束を
サーペンタインに巻き付ける。この第２の速度は第１セットの３個のローラ速度より大で
ある。
【００３９】
　サーペンタイン延伸プロセスに関し、ここでの目的からすれば、１つの速度で稼動する
第１のローラセットと、それより速い第２の速度で稼動する第２のローラセットとの組み
合わせが、１つの延伸ステージであると考えられる。この特定のプロセスの好ましい実施
形態においては、２セットのローラのみが使用され、２つのローラセット間の速度は、２
つのローラセット間のフィラメント束に加わる張力が、約０．２５グラム／デニールを下
限とし、２グラム／デニール以下を維持するよう制御される。しかしながら、所望される
場合には、追加のローラセットを必要なだけ追加し、繊維をさらに延伸することができる
。しかし、延伸ステージの追加と共に、フィラメントの破断の可能性は増大する。また、
一般に延伸ステージ全体を通して、コンディショニング工程で使用したのと同じ水溶液を
フィラメント束にスプレーすることにより、延伸工程中、フィラメント束を濡れた状態に
保持することが好ましい。いくつかの好ましい実施形態では、延伸工程におけるコンディ
ショニング溶液とフィラメント束との接触は、コンディショニング工程より短時間である
。いくつかの実施形態では、延伸工程におけるコンディショニング溶液とフィラメント束
との接触は１～２０秒間である。
【００４０】
　好ましい一実施形態では、延伸は、フィラメント束を螺旋状に巻き付けた２対のローラ
を使用し、１つの延伸ステージで行われる。この実施形態では、間隔をおいて設置された
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、両者とも同じ速度で稼動している１対のローラに、フィラメント束が螺旋状に複数回巻
き付けられる。その後、フィラメント束は、間隔をおいて設置された第２のローラ対に送
られ、この間隔をおいて設置された第２のローラ対に螺旋状に複数回巻き付けられる。第
２対のローラは共に同じ速度で稼動しており、この速度は第１のローラセットの速度より
速い。フィラメント束に対する延伸は、こうして２つのローラ対の間で行われる。サーペ
ンタイン延伸プロセスと同様に、フィラメント束とローラ表面の接触から生じる摩擦によ
り、２つのローラ対の間でフィラメント束は分離され、かつ延伸される。２対のローラの
間でフィラメント束に加わる張力が、約０．２５グラム／デニールを下限とし、２グラム
／デニール以下を維持するよう、２対のローラの速度を調節することが好ましい。また、
各延伸ステージにおいてコンディショニング工程で使用したのと同じ水溶液をフィラメン
ト束にスプレーすることにより、延伸工程中、フィラメント束を濡れた状態に保持するこ
とが好ましい。スプレーは各対を構成する２つのローラ間で行うことが好ましい。
【００４１】
　別の実施形態では、延伸は複数の延伸ステージにより行われる。各延伸ステージ間の滞
留時間は少なくとも１秒である。この実施形態の好ましい実施では、第１の延伸ステージ
を、螺旋状に巻き付けられる２対のローラを使用して行い、直前に記載したように、各対
は異なる速度で稼動させ、第２対の回転速度を第１対より速くする。フィラメント束は、
この第２のローラ対から、螺旋状に巻き付けられる第３のローラ対へ送られる。第２のロ
ーラ対および第３のローラ対が第２の延伸ステージを構成する。その後、フィラメント束
は、第３のローラ対から、螺旋状に巻き付けられる第４のローラ対へ送られる。第３およ
び第４のローラ対が第３の延伸ステージを構成する。この構成で、第４のローラ対は、第
２のローラ対よりも速い回転速度で稼動する。第１の延伸ステージの第２のローラ対の速
度を第２の延伸ステージにある第３のローラ対と合わせ、そうすることで、この２つの延
伸ステージ間ではフィラメント束の延伸が実質的になされなくし、第２のステージと第３
のステージ（螺旋状に巻き付けられる第３および第４のローラ対）との間で延伸がなされ
るようにすることにより、延伸ステージ間の滞留時間を１秒とすることができる。その場
合、第１の延伸ステージと第３の延伸ステージとの間の滞留時間は、第３のローラ対にお
ける巻き付け回数によって変化し得る。
【００４２】
　延伸は２対のローラ間で行われ、好ましくは第１ステージおよび第３ステージともに２
対のローラ間に生じる張力は、それぞれ約０．２５グラム／デニールを下限とし、２グラ
ム／デニール以下に維持される。一実施形態では、第３ステージより第１ステージで、よ
り延伸させる。前記と同様、コンディショニング工程で使用したのと同じ水溶液を各延伸
ステージでフィラメント束にスプレーすることにより、延伸工程全体を通して、フィラメ
ント束を濡れた状態に保持することが好ましい。スプレーは各対を構成する２つのローラ
間で行うことが好ましい。好ましい一方法では、２段のみの延伸ステージが使用される。
しかしながら、所望される場合には、追加の延伸ステージを必要なだけ追加し、これらの
追加の延伸ステージを同様に行って繊維をさらに延伸することができる。しかし、各延伸
ステージの追加と共に、フィラメントの破断の可能性は増大する。
【００４３】
　好ましい実施形態では、延伸工程で、フィラメントは直線長さの少なくとも３倍延伸さ
れる。連続プロセスの速度は、延伸工程の後で、少なくとも毎分４５０ヤードである。
【００４４】
　延伸後、フィラメント束は直ちに洗浄工程３１８へ送られ、フィラメント束から溶剤と
塩が除去される。所望される場合には、他の液体を使用することもできるが、典型的には
、この工程における洗浄液は水である。フィラメント束に液体を接触させるには他の方法
も可能であるが、好ましい一方法では、この洗浄は、実質的に同じ回転速度で稼動してい
る１対もしくはそれ以上のローラ対にフィラメント束を螺旋状に複数回巻き付ける間に、
フィラメント束に水をスプレーすることによって行われる。
【００４５】
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　洗浄後、繊維は直ちに乾燥工程３２０へ送られる。乾燥後、所望される場合には、直ち
に熱処理工程３２２へ送られてもよい。一実施形態では、乾燥は、１５０～２５０℃の温
度で稼動している１つ以上の乾燥ドラム、加熱ローラ、またはその両者に繊維を通し、フ
ィラメントから水分を放出することによって行われ、一方、繊維の熱処理は、乾燥繊維を
引き続き、１つ以上の、典型的には、ポリマーのガラス転移点近傍またはそれを超える温
度範囲、メタアラミドでは一般に約２６０～３９０℃の、高温ローラ上を通すことにより
行われる。熱処理温度が高くなると、繊維内に分子レベルの構造割合が増加する。その温
度での時間もまたこの分子構造の形成に影響を及ぼし得る。
【００４６】
　２つの異なる工程として説明してきたが、フィラメントを次第により高温に触れさせて
いく過程で、まず繊維を乾燥させ、その後、熱処理することにより、工程を統合すること
が考えられる。さらに、所望される場合には、乾燥時または熱処理時のいずれかで繊維を
延伸することもできるが、本方法の好ましい実施形態では、乾燥工程および熱処理工程の
いずれにおいても、フィラメント束の意図的な延伸はほとんど行っていないか、または全
く行っていない。しかしながら、いくつかの別の実施形態では、これらのプロセスにおい
てフィラメント束に加わる張力は、０．２５グラム／デニール超、約１グラム／デニール
以下であり得る。いくつかの別の実施形態では、フィラメント束に加わる張力は、２グラ
ム／デニールに達し得るが、これは有用なフィラメントを製造する実用上の上限であると
考えられる。
【００４７】
　乾式紡糸によりメタアラミドポリマー溶液から繊維を製造する場合、得られた紡糸直後
の繊維は通常、結晶化度が低く、これはその繊維が高い熱収縮性を示すことを意味してい
ることから、ある種のメタアラミド繊維に対しては熱処理を行うことが好ましい。この処
理により熱収縮性は低下するが、繊維の染料の取込性は低下する。言い換えれば、結晶化
されていない紡糸直後の繊維と較べれば、着色染料による着色がしにくくなる。
【００４８】
　別の実施形態では、本発明は、塩に富むメタアラミドポリマー溶液の乾式紡糸、コンデ
ィショニング、延伸、洗浄、乾燥および熱処理を全てノンストップの連続プロセスで行っ
て、有用な力学的特性、および染料を使用してより容易により濃い色調に着色できる特性
を共に有する繊維を製造する方法を提供する。そのようなメタアラミド繊維は２８５℃に
おける１／２時間後の熱収縮率が０．４％以下で、「Ｌ」値が５０未満である。好ましい
結晶化メタアラミド繊維ポリマーは、ポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）である。
【００４９】
　繊維および織物の色は、比色計とも呼ばれる分光光度計を用いて測定することができ、
それは、測定品目の種々の色特性を３つのスケール値「Ｌ」、「ａ」および「ｂ」で表わ
す。カラースケール上で「Ｌ」が小さいことは、一般により濃い色であること示し、白色
の値は約１００であり、黒色は約０である。メタアラミド繊維は、紡糸直後（非晶質）と
熱処理後（結晶化）でいずれも、比色計による測定で白色の「Ｌ」値が一般に約８５を超
える。ここで記載している、低温での穏やかな繊維の熱処理を含む連続乾式紡糸方法を実
施することによって、着色すると、着色前の繊維より「Ｌ」値が少なくとも４０単位低下
する結晶化メタアラミド繊維を製造することができる。これは着色後の繊維の「Ｌ」値が
約４５以下であることを意味する。
【００５０】
　この「Ｌ」値の差を測定するために使用される好ましい染料は赤色染料であり、具体的
には、ＢＡＳＦ　Ｗｙａｎｄｏｔｔｅ　Ｃｏｒｐ．（Ｃｈａｒｌｏｔｔｅ，Ｎ．Ｃ．）か
ら入手可能なＢａｓａｃｒｙｌ　Ｒｅｄ　ＧＬ　ｄｙｅである。一実施形態では、繊維の
着色に使用する溶液は次のように調製される。２グラムのＢａｓａｃｒｙｌ　Ｒｅｄ　Ｇ
Ｌ　ｄｙｅを９９．７％の酢酸２ｍｌと混合する。次に、２００ｍｌの高温水（１５０±
１０°Ｆ）を撹拌しながら酢酸に加え、濃縮染料を生成する。次に、この濃縮染料５０ｍ
ｌとＣ－４５（アリールエーテル）染料担体（Ｓｔｏｃｋｈａｕｓｅｎ（Ｇｒｅｅｎｓｂ
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ｏｒｏ，Ｎ．Ｃ．）から入手可能）１６ｍｌをビーカー中で混合する。次に、追加の高温
水（１５０±１０°Ｆ）を加えて溶液の体積を４５０ｍｌにする。次に、１０％のピロリ
ン酸四ナトリウム（ピロリン酸ナトリウムとも呼ばれる）を加えて溶液のｐＨを２．８～
３．２に調節する。次に、染料溶液をＡｈｉｂａ　Ｍｕｌｔｉｐｒｅｃｉｓｅ　ＴＣ　Ｄ
ｙｅｒの染料窪みに注ぎ込む。次に、追加の高温水５０ｍｌを使用してビーカーを洗い、
染料窪みに加える。
【００５１】
　この熱的に安定で、しかもかなりの着色が可能な繊維は、本発明の乾式紡糸方法により
製造することができる。この実施形態では、熱処理されているが着色可能な繊維が、摂氏
２５０度以下、好ましくは摂氏１５０～２５０度の温度で繊維を乾燥させ、次いで、それ
より高い摂氏３００度以下、好ましくは摂氏２６０～３００度の温度で、０．５～５秒間
、繊維を熱処理することにより製造される。好ましい一方法では、この範囲の表面温度を
有するローラにより繊維を延伸するが、その際、ローラの速度をローラ間の速度比が１．
１～１．５となるように制御する。一実施形態では、得られる繊維は、従来技術の熱安定
化アラミド繊維に較べて着色性が著しく優れており、水性染色液から５０％を超す染料を
取り込む。一実施形態では、染料は繊維の表面近傍に集中している。
【００５２】
　この方法は、メタアラミド繊維の乾式紡糸に有用である一方、他の繊維についても、様
々な溶剤を使用して他のポリマーから、類似の方法で、すなわち、ポリマー溶液からフィ
ラメントを高温気体雰囲気中に紡糸してフィラメントから大部分の溶剤を除去した後、直
ちに、それらのフィラメントを溶剤を含む冷却溶液で急速冷却し、その後直ちに、冷却溶
液より高濃度の溶剤を含有するコンディショニング溶液にフィラメントを接触させてフィ
ラメントのコンディショニングを行い、その後直ちに、フィラメントの延伸、洗浄、乾燥
をそれぞれこの順に行うことにより、乾式紡糸をすることができると考えられる。乾燥の
後、熱処理がなされてもよい。
【００５３】
試験方法
　色の測定。色の測定に使用したシステムは、１９７６　ＣＩＥＬＡＢカラースケール（
Ｃｏｍｍｉｓｓｉｏｎ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌｅ　ｄｅ　ｌ’Ｅｃｌａｉｒａｇｅ
により開発されたＬ－ａ－ｂシステム）である。ＣＩＥ「Ｌ－ａ－ｂ」システムでは、色
は３次元空間の点と見なされる。「Ｌ」値は高値が最も明るい色であることを示す明度軸
であり、「ａ」値は「＋ａ」が赤の色相を表し、「－ａ」が緑の色相を表す赤／緑軸であ
り、「ｂ」値は「＋ｂ」が黄の色相を表し、「－ｂ」が青の色相を表す黄／青軸である。
実施例では、繊維の色の測定に、工業標準の１０度視野およびＤ６５光源を使用する分光
光度計を使用した。
【００５４】
　繊維の収縮。高温における繊維の収縮を試験するために、試験するマルチフィラメント
糸試料の両端を固い結び目で縛り、ループの内側の全長が約１メートルの長さになるよう
にする。次に、ループがピンと張るまで張力を加え、２重になったループの長さを測定し
、０．１ｃｍの単位に四捨五入する。次いで、摂氏２８５度で３０分間、糸のループを炉
内に吊るす。その後、糸のループを冷却し、再び張力を加え、２重になった長さを再度測
定する。その後、ループの直線長さの変化からパーセント収縮率を計算する。
【００５５】
　以下の実施例は、本発明の方法により繊維を製造するときに使用され得る各種の処理工
程を示すために提供するものである。
【実施例】
【００５６】
実施例１
　この実施例では、一段階の延伸ステージを使用して、溶剤に富むポリ（メタフェニレン
イソフタルアミド）（ＭＰＤ－Ｉ）ポリマーをマルチフィラメント繊維糸へ乾式紡糸する
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、マルチフィラメントメタアラミド連続繊維の高速連続製造について説明する。
【００５７】
　１９重量％のＭＰＤ－Ｉ固体、７０重量％のＤＭＡｃ溶剤、および８重量％の塩化カル
シウム塩からなるＭＰＤ－Ｉポリマー溶液を、乾燥基準のＭＰＤ－Ｉで毎時１７ポンドの
割合で、６００個の小さなオリフィスが成形された直径０．０１インチのキャピラリーを
通して、高温の不活性窒素ガスが３００℃で流れている長い加熱チューブである紡糸セル
へ押出した。こうして加熱チューブ内の乾燥気体中へポリマーを押出すと、押出されたポ
リマーの細流から溶剤がフラッシングすることにより、約５０％の溶剤がポリマー溶液か
ら除去された。
【００５８】
　紡糸セルの終端で、ＭＰＤ－Ｉポリマー、塩、および溶剤を含有する紡糸繊維フィラメ
ントを、水ベースの溶液によって毎分２８０ヤードの速度で急速冷却し、繊維の表面にス
キンを形成した。冷却溶液は、温度が１０℃であり、１０重量％の溶剤および１重量％の
塩を含有した。急速冷却後、ＭＰＤ－Ｉポリマー、溶剤、塩、および水からなり、表面に
溶液を含む繊維に、１０℃で供給される冷却溶液を２回、追加的かつ連続的に塗布した。
【００５９】
　急速冷却後、急速冷却されたマルチフィラメント繊維を直ちにコンディショニング工程
へ送り、繊維がローラを通過する際、繊維表面に６５℃の液体（溶剤２５重量％、塩５重
量％、残部水）をスプレーして塗布することにより、繊維の組成をコンディショニングし
て延伸に備えた。
【００６０】
　１２秒のコンディショニング後直ちに、表面に液体を有する繊維を、回転速度がより速
いローラを有する延伸工程へ送り、コンディショニングローラの３．８５倍の速度で回転
するローラへ濡れた繊維を移行させて延伸した。濡れた繊維がより高速の延伸ローラに達
し、繊維が延伸ローラを通過する際に、６５℃の液体（溶剤２５重量％、塩５重量％、残
部水）を繊維の表面にスプレーした。延伸ローラの速度は、仕上がりとして１，２００デ
ニールの糸が得られるように、濡れた繊維をより高速（毎分１，０００ヤード超）でロー
ラを通過させ、さらに×３．８５に延伸するよう設定した。連続的に配列された延伸ロー
ラを有する３つの延伸ステージを使用したが、１ステージのみを濡れた繊維の延伸に用い
た。第１ステージを×３．８５の全延伸用とし、第２および第３ステージではそれ以上の
延伸を行わず、第１ステージと同じ速度で稼動させた。延伸工程を出る糸の速度は毎分１
，０００ヤード超であった。
【００６１】
　延伸後、ＭＰＤ－Ｉポリマー、溶剤、塩、および水からなる濡れた繊維を、直ちに洗浄
プロセスに送り、そこで、繊維がローラを通過する際に９０℃の水を延伸繊維表面にスプ
レーして、フィラメントから残留溶剤と塩を洗浄除去した。４秒間の洗浄後、洗浄された
濡れた繊維を洗浄プロセスから出し、直ちに乾燥工程へ送った。乾燥工程の前に、洗浄さ
れた繊維から過剰の洗浄水をピンガイド接触面で除去した。
【００６２】
　乾燥工程では、２５０℃のローラ表面に濡れた繊維を接触させ、残留する表面の液体（
水）を除去し、繊維を乾燥させた。繊維を１，０００ｙｐｍ超の速度で３秒間乾燥させ、
繊維を乾燥させた。乾燥繊維をその後直ちに熱処理工程へ送った。繊維の熱処理は、乾燥
繊維を、ポリマーのガラス転移点より高い３７５℃の２基の高温ローラに続けて通すこと
により行った。この３７５℃で３秒間行った繊維の熱処理で、フィラメント内の分子構造
が発達し、それにより繊維の強度が増大した。
【００６３】
　熱処理工程の後、高温のマルチフィラメント繊維を室温のローラに通すことによって冷
却し、１重量％の潤滑性布地仕上げ剤を塗布し、糸をチューブに巻き取った。
【００６４】
　その後、ボビンに巻き付けた糸から採取した糸試料について物性試験を行い、次の結果
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を得た。
フィラメント：６００　　　　デニール：１，１４８
引張強さ　４．８７グラム／デニール
破断強さ　１２．３ｌｂForce

破断伸び　２８．５
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：１．８％
【００６５】
実施例２
　この実施例では、複数段階の延伸ステージを使用して、溶剤に富むメタフェニルジアミ
ン（ＭＰＤ）ポリマーをマルチフィラメント繊維糸へ乾式紡糸する、マルチフィラメント
メタアラミド連続繊維の高速連続製造について説明する。乾燥基準で毎時１９ポンドのＭ
ＰＤ－Ｉを押出し、毎分２９０ヤードでフィラメントを急速冷却した点を除き、実施例１
の処理を繰り返した。
【００６６】
　延伸ローラの速度を、仕上がりとして１５００デニールの糸が得られるように、濡れた
繊維をより速い速度でローラを通過させ、繊維をさらに×３．７に延伸するよう設定した
。連続的に配列された延伸ローラを有する３つの延伸ステージを使用し、３つの連続工程
で濡れた繊維を延伸した。第１ステージで×２．６の延伸、第２ステージで×１．３の延
伸、そして、第３ステージで×１．１の延伸を行った。延伸工程を出る糸の速度は毎分１
，０００ヤード超であった。
【００６７】
　延伸後、ＭＰＤ－Ｉポリマー、溶剤、塩、および水からなる濡れた繊維を、直ちに洗浄
プロセスに送り、そこで、繊維がローラを通過する際に９０℃の水を延伸繊維表面にスプ
レーして、フィラメントから残留溶剤と塩を洗浄除去した。４秒間の洗浄後、洗浄された
濡れた繊維を洗浄プロセスから出し、直ちに乾燥工程へ送った。乾燥工程の前に、洗浄さ
れた繊維から過剰の洗浄水をピンガイド接触面で除去した。
【００６８】
　乾燥工程では、２２５℃のローラ表面に濡れた繊維を接触させ、残留する表面の液体（
水）を除去し、繊維を乾燥させた。繊維を１，０００ｙｐｍ超の速度で３秒間乾燥させ、
繊維を乾燥させた。乾燥繊維をその後直ちに熱処理工程へ送った。繊維の熱処理は、乾燥
繊維を、ポリマーのガラス転移点より高い３６０℃の２基の高温ローラに続けて通すこと
により行った。この３６０℃で１秒間行った繊維の熱処理で、フィラメント内の分子構造
が発達し、それにより繊維の強度が増大した。
【００６９】
　熱処理工程の後、高温のマルチフィラメント繊維を室温のローラに通すことによって冷
却し、１重量％の潤滑性布地仕上げ剤を塗布し、糸をチューブに巻き取った。
【００７０】
　その後、ボビンに巻きつけた糸から採取した糸試料について物性試験を行い、次の結果
を得た。
フィラメント：６００
デニール：１，５２４
引張強さ　４．３７グラム／デニール
破断強さ　１５．２ｌｂForce

破断伸び　２７．９
【００７１】
実施例３
　この実施例では、溶剤に富むメタフェニレンイソフタルアミド（ＭＰＤ－Ｉ）ポリマー
を、良好な着色性と低収縮性を有するマルチフィラメント繊維糸へ乾式紡糸する、マルチ
フィラメントメタアラミド連続繊維の高速連続製造について説明する。次の点を除き、実
施例１の処理を繰り返した。
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【００７２】
　急速冷却後、急速冷却されたマルチフィラメント繊維を直ちにコンディショニング工程
へ送り、繊維がローラを通過する際、繊維表面に９０℃の液体（溶剤２５重量％、塩５重
量％、残部水）をスプレーして塗布することにより、繊維の組成をコンディショニングし
て延伸に備えた。
【００７３】
　１２秒のコンディショニング後直ちに、表面に液体を有する繊維を、回転速度がより速
いローラを有する延伸工程へ送り、コンディショニングローラの３．９倍の速度で回転す
るローラへ濡れた繊維を移行させて延伸した。濡れた繊維がより高速のローラに達し、繊
維が延伸ローラを通過する際に、９０℃の液体（溶剤２５重量％、塩５重量％、残部水）
を繊維の表面にスプレーした。延伸ローラの速度は、仕上がりとして１２００デニールの
糸が得られるように、濡れた繊維をより高速（毎分１，０００ヤード超）でローラを通過
させ、さらに×３．９に延伸するよう設定した。連続的に配列された延伸ローラを有する
３つの延伸ステージを使用したが、１ステージのみを濡れた繊維の延伸に用いた。第１ス
テージを×３．９の全延伸用とし、第２および第３ステージではそれ以上の延伸を行わず
、第１ステージと同じ速度で稼動させた。延伸工程を出る糸の速度は毎分１，０００ヤー
ド超であった。
【００７４】
　延伸後、ＭＰＤポリマー、溶剤、塩、および水からなる濡れた繊維を、直ちに洗浄プロ
セスに送り、そこで、繊維がローラを通過する際に８５℃の水を延伸繊維表面にスプレー
して、フィラメントから残留溶剤と塩を洗浄除去した。３秒間の洗浄後、洗浄された濡れ
た繊維を洗浄プロセスから出し、直ちに乾燥工程へ送った。乾燥工程の前に、洗浄された
繊維から過剰の表面液（洗浄水）をピンガイド接触面で除去した。
【００７５】
　その後、実施例１と同様にして繊維を乾燥させた。乾燥繊維をその後直ちに熱処理工程
へ送った。繊維の熱処理は、乾燥繊維を、ポリマーのガラス転移点より高い２８０℃の２
基の高温ローラに続けて通すことにより行った。この２８０℃で３秒間行った繊維の熱処
理で、フィラメント内の分子構造が発達し、それにより繊維の強度が増大した。
【００７６】
　熱処理工程の後、高温のマルチフィラメント繊維を室温のローラに通すことによって冷
却し、１重量％の潤滑性布地仕上げ剤を塗布し、糸をチューブに巻き取った。
【００７７】
　その後、ボビンに巻き付けた糸から採取した糸試料について物性試験を行い、続いて、
ボビンに巻き付けた糸から採取した糸試料を、赤色染料の水浴に１２０℃で１時間浸漬し
て染料取込試験を行った。繊維の赤色染料取込量を計算することに加えて、染色処理後の
試料の色パラメータＬ、ＡおよびＢを測定することにより、可染性を評価した。染色前の
糸の色は、色座標値でＬ：８８、Ａ：－１．１、Ｂ：４．８の白色であった。染料取込量
のパーセントが高いほど着色性が良好であることを示し、Ａのカラー結果が大きいほど「
赤色」が強い糸であることを示し、Ｌのカラー結果が小さいほど暗い色の糸であることを
示し、繊維の赤色染料の吸収を確認することができる。図４は、糸のフィラメント断面を
示す顕微鏡写真の走査像であって、赤色染料が繊維の表面近傍に集中していることを示し
ている。
【００７８】
　このボビンからの糸について、図５に示すラマンスペクトル応答を試験し、これにより
、この糸が、高温（２８５℃）で低収縮性を有するメタアラミド繊維の属性である結晶構
造を有するメタアラミド繊維であることが示された。図５に示すように、波長約１，６５
０ｃｍ-1に現れるカルボニル伸縮振動のピークは、試験した糸の内部に結晶構造が存在す
ることを示す。別の繊維も試験したが、図４の糸のラマンスペクトルと一致した。
【００７９】
　糸は次の特性を示した。
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フィラメント：６００　　　デニール：１，２４４
引張強さ　４．２９グラム／デニール
破断強さ　１１．６ｌｂForce

破断伸び　２５．５％
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：０．２％
染色前の色：Ｌ：８８、Ａ：－１．１、Ｂ：４．８
赤色染料取込率：６６％
染色後の色：Ｌ：４２、Ａ：４３．７、Ｂ：１．８
【００８０】
実施例４
　次の点を除いて実施例３を繰り返した。
・湿式延伸比を×３．８３とした。
・コンディション工程の液体を、ＤＭＡｃ２０重量％、塩１重量％、残部水とした。
・延伸工程の液体を、ＤＭＡｃ２０重量％、塩１重量％、残部水とした。
・熱処理工程のローラ温度を、第１高温ローラ３６０℃、第２高温ローラ３６０℃とした
。
【００８１】
　糸は次の特性を示した。
フィラメント：６００　　　デニール：１，２０６
引張強さ　４．９２グラム／デニール
破断強さ　１３．１ｌｂForce

破断伸び　２６．２％
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：０．７％
染色前の色：Ｌ：８８、Ａ：－１．１、Ｂ：４．８
赤色染料取込率：２３％
染色後の色：Ｌ：５７、Ａ：３１．９、Ｂ：－０．４
【００８２】
　この試料は低収縮性を有したが、染料の取込量が少なく、かつ、５７という比較的高い
Ｌ値と３１．９という比較的低いＡカラーが示すように、赤色染料の吸収が低いという点
で、「低」着色性を示した。図６は、糸のフィラメント断面を示す顕微鏡写真の走査像で
あり、繊維内または繊維の表面に赤色染料が比較的わずかしか存在しないことを示してい
る。
【００８３】
実施例５
　次の点を除いて実施例３を繰り返した。
・湿式延伸比を×２．７８とした。
・熱処理工程における糸の速度を、糸に×１．４の延伸を行うように調節した。
【００８４】
　糸は次の特性を示した。
フィラメント：６００　　　デニール：１，２７１
引張強さ　４．２グラム／デニール
破断強さ　１１．６ｌｂForce

破断伸び　２２．９％
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：０．４％
赤色染料取込率：８６％
染色後の色：Ｌ：３８、Ａ：４５．５、Ｂ：３．９
【００８５】
　図７は、糸のフィラメント断面を示す顕微鏡写真の走査像であって、赤色染料が繊維の
表面近傍に集中していることを示している。
【００８６】
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　図８は、糸のフィラメント断面を示す他の顕微鏡写真の走査像であり、赤色染料が繊維
の表面近傍で集中していることを示している。図８に示した縮尺目盛から、染料が繊維の
外部表面に集中していることがわかる。
【００８７】
実施例６
　次の点を除いて実施例３を繰り返した。
・湿式延伸比を×３．５４とした。
・熱処理工程における糸の速度を、糸に×１．１の延伸を行うように調節した。
【００８８】
　図９は、この糸のフィラメント断面を示す顕微鏡写真の走査像である。糸は次の特性を
示した。
フィラメント：６００　　　デニール：１，２６７
引張強さ　４．２グラム／デニール
破断強さ　１１．８ｌｂForce

破断伸び　２３．８％
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：０．２％
赤色染料取込率：７１％
染色後の色：Ｌ：４１、Ａ：４３．５、Ｂ：１．６
【００８９】
実施例７
　次の点を除いて実施例３を繰り返した。
・湿式延伸比を×３．５６とした。
・熱処理工程のローラ温度は、第１高温ローラを２９０℃、第２高温ローラを２９０℃と
した。熱処理工程における糸の速度を、糸に×１．１の延伸を行うように調節した。
【００９０】
　図１０は、この糸のフィラメント断面を示す顕微鏡写真の走査像である。糸は次の特性
を示した。
フィラメント：６００　　　デニール：１，２５０
引張強さ　４．４グラム／デニール
破断強さ　１２．１ｌｂForce

破断伸び　２４．３％
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：０．７％
赤色染料取込率：７２％
染色後の色：Ｌ：４０、Ａ：４４．９、Ｂ：２．２
【００９１】
実施例８
　次の点を除いて実施例３を繰り返した。
・紡糸工程で２００本のフィラメントを取り分けて束にした。
・湿式延伸比を×３．９とした。
・熱処理工程のローラ温度は、第１高温ローラを２７０℃、第２高温ローラを２７０℃（
ポリマーのガラス転移点より低い）とした。
【００９２】
　図１１は、糸のフィラメント断面を示す顕微鏡写真の走査像である。糸は次の特性を示
した。
フィラメント：２００　　　デニール：４０５
引張強さ　４．６グラム／デニール
破断強さ　４．１ｌｂForce

破断伸び　２２％
空気中、２８５℃、１／２時間後の収縮率：０．７％
赤色染料取込率：８２％
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染色後の色：Ｌ：３７、Ａ：４５．６、Ｂ：３．４
　次に、本発明の態様を示す。
1.　ポリマー、溶剤、水および塩を含む溶液から気体媒体中に繊維を押出す工程と、
　少なくとも２５重量パーセントの溶剤を前記気体媒体中の前記繊維から除去する工程と
、
　第１の濃度の溶剤および塩を含む第１の温度の水性冷却溶液中で、前記繊維を急速冷却
する工程と、
　第１の濃度より高濃度の第２の濃度の溶剤および塩を含む、第１の温度より高温の第２
の温度の水性コンディショニング溶液に、前記繊維を接触させる工程と、
　前記繊維を延伸する工程と
をこの順に含む連続乾式紡糸方法。
2.　前記ポリマーがメタアラミドポリマーである上記１に記載の方法。
3.　前記ポリマーがポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）を含む上記２に記載の方法
。
4.　前記溶液中の前記塩の重量パーセントが、前記溶液の全重量の少なくとも３重量％で
ある上記１に記載の方法。
5.　毎分１５０ヤード超の速度で前記繊維を急速冷却する上記１に記載の方法。
6.　前記気体媒体を少なくとも摂氏２５０度の温度に維持する上記１に記載の方法。
7.　前記第１の濃度の溶剤および塩は、前記水性冷却溶液中に重量パーセントで、前記水
性冷却溶液の全重量の２％～２０％の範囲で含まれる溶剤と、前記水性冷却溶液中に重量
パーセントで、前記水性冷却溶液の全重量の０．５％～１０％の範囲で含まれる塩とを含
む上記１に記載の方法。
8.　前記第１の温度が摂氏０度～摂氏２０度である上記１に記載の方法。
9.　前記第２の濃度の溶剤および塩は、前記水性コンディショニング溶液中に重量パーセ
ントで、前記水性コンディショニング溶液の全重量の５％～４０％の範囲で含まれる溶剤
と、前記水性コンディショニング溶液中に重量パーセントで、前記水性コンディショニン
グ溶液の全重量の１％～１０％の範囲で含まれる塩とを含む上記１に記載の方法。
10.　前記第２の温度が摂氏３０度～摂氏１００度である上記１に記載の方法。
11.　前記繊維を複数のローラで延伸する上記１に記載の方法。
12.　前記冷却工程から前記延伸工程の出口までに、前記繊維をその単位直線長さの少な
くとも３倍延伸させる上記１に記載の方法。
13.　延伸後のフィラメント束の速度が少なくとも毎分４５０ヤードである上記１２に記
載の方法。
14.　前記繊維を水で洗浄する工程と、
　前記繊維を乾燥させる工程と
をさらに含む上記１に記載の方法。
15.　繊維ポリマーのガラス転移点より摂氏３０度低い温度から摂氏１２０度高い温度ま
での範囲で前記繊維を加熱することによって前記繊維を熱処理する工程をさらに含む上記
１に記載の方法。
16.　摂氏１１０度～摂氏１４０度の温度で、成形したオリフィスを通じて溶液を繊維に
押出す工程であって、前記溶液は気体媒体中に押出され、押出されて得られた繊維はポリ
マー、塩、溶剤、および水を含み、前記気体媒体は前記繊維中の前記溶剤の少なくとも２
５％を蒸発させる工程と、
　塩および溶剤を含む水性冷却溶液中で前記繊維を急速冷却する工程であって、前記溶剤
は、前記水性冷却溶液中に重量パーセントで、前記水性冷却溶液の全重量の２％～２０％
の範囲で含まれ、かつ前記塩は、前記水性冷却溶液中に重量パーセントで、前記水性冷却
溶液の全重量の０．５％～１０％の範囲で含まれ、前記水性冷却溶液は摂氏０度～１５度
の温度である工程と、
　前記繊維を前記冷却溶液から取り出し、塩および溶剤を含む水性コンディショニング溶
液に接触させる工程であって、前記溶剤は、前記水性コンディショニング溶液中に重量パ
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ーセントで、前記水性コンディショニング溶液の全重量の５％～４０％の範囲で含まれ、
かつ前記塩は、前記水性コンディショニング溶液中に重量パーセントで、前記水性コンデ
ィショニング溶液の全重量の１％～１０％の範囲で含まれ、前記水性コンディショニング
溶液は摂氏３０度～摂氏１００度の温度である工程と、
　前記繊維を延伸する工程と、
を含む連続乾式紡糸方法。
17.　前記繊維を水で洗浄する工程と、
　前記繊維を乾燥させる工程と
をさらに含む上記１６に記載の方法。
18.　繊維ポリマーのガラス転移点より摂氏３０度低い温度から摂氏１２０度高い温度ま
での範囲で前記繊維を加熱することによって前記繊維を熱処理する工程をさらに含む上記
１６に記載の方法。
19.　前記ポリマーがメタアラミドであり、かつ前記繊維を摂氏２６０～３９０度で熱処
理する上記１８に記載の方法。
20.　前記ポリマーがポリ（メタフェニレンイソフタルアミド）を含む上記１９に記載の
方法。

【図１】

【図２】

【図３】
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