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2)

ot procédé pour sa préparation.

@ Linvention concerne une fibre de polyhexaméthyléne adi-
pamide de haute iénacité ayant une viscosité relative dans
I'acide formique de 50 & 150 et une résistance a la traction
d'au moins 73,57 x 1073N/d.

Selon linvention, elle a un allongement intermédiaire ne
dépassant pas 8 % sous un effort de 52 x 107° N/d, une
différence entre {‘allongement % & la rupture et I'allongement
% intermédiaire 3 52 x 10~® N/d d'au moins 6 % et un
facteur de rétrécissement ne dépassant pas 5 % en condi-
tions de chaleur s&che; elle est préparée en faisant fondre le
polyhexaméthyléne adipamide, en extrudant le produit fondu
dans une filigre 1, en refroidissant I'extrudat 3 pour le solidi-
fier, en envidant en 8 le fil en filament résultant & une vitesse
de 1.000 & 6.000 m/mn puis en étirant & chaud le fil & une
vitesse d'étirage ne dépassant pas 100 m/mn.

Linvention s’applique notamment 3 la préparation de cordes
pour enveloppes de bandage pneumatique.

Fibre de polyhexaméthyléne adipamide ayant une haute stabilité dimensionnelle et une forte résistance a la fatigue, '

N
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La présente invention se rapporte & une fibre de
polyhexaméthyléne adipamide ainsi qu'a un procédé pour
sa préparation. Plus particuliérement, elle se rapporte
34 une fibre de polyhexaméthyline adipamide ayant une
haute stabilité dimensionnelle et une forte résisteance &
la fatigue, utilisée comme agent de renforcement du
caoutchouc pour une corde de pneumatique, une bande ou
analogue, ainsi qu'a un procédé pour sa préparation.

Comme une fibre de polyhexaméthyléne adipamide
est excellente par sa résistance & la traction, sa
solidité, sa résistance & la chaleur, son aptitude & la
teinture et & la coloration, on l'utilise largement en
tant que matidre industrielle, matiére intérieure pour
literie, fibre pour 1l'habillement et analogues. En
particulier, comme sa résistance a la traction, sa
solidité, sa résistance & la fatigue et son adhérence
au caoutchouc sont excellentes, on 1l'utilise largement
comme fibre pour des cordes de pnéumatique.

Récemment, un effet d'économie d'énergie est
souhaité méme dans des cordes de pneumatique et le
développement d'enveloppes de bandage pneumatique permet-
tant de réduire la conscmmation de carburant dans les
automobiles est requis. En conséquence, des efforts ont
été faits par les fabricants de pneumatiques pour produire
des pneumatiques ayaat une plus faible résistance au
roulement et un poids plus léger. En conséquence, des
fils ayant une haute stabilité dimensionnelle et une
forte résistance & la traction ont été souhaités pour la
production de cordes de pneumatique. L'amélioration de la
durabilité des pneumatiques est nécessaire, non seulement
pour atteindre un effet économique en prolongeaht les
durées de vie des pneumatiques, mais également pour
améliorer la sécurité, et de ce point de vue, des fils
ayant une haute résistance & la fatique sont souhaités.

Une fibre de nylon 66 est excellente par repport
% une fibre de nylon 6 par sa résistance & la chaleur et
sa stabilité dimensionnelle et elle est également
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excellente par rapport & une fibre de polyéthyléne
téréphtalate par sa résistance & la chaleur, en particulier
ia résistance & la chaleur en conditions de forte
humidité, et la résistance & la décomposition des

amines. Cependant, la fibre de nylon 66 est défectueuse

par le fait qu'elle est inférieure a la fibre de
polyéthyléne téréphtalate par sa stabilité dlmen51onnelle.
Par conséquent, dans le domaine des carcasses radiales

ot la stabilité dimensionnelle est requise, l'on a
utilisé principalement 1l'acier, le polyéthyléne téréphtalate
et la rayonne. Comme l'acier et la rayonne ont une faible
résistance & la traction par unité de poids, la quantité
utilisée de cordes par pneumatique augmente, avec pour
résultat une augmentation du poids du pneumatique ainsi

que de son prix. Le polyéthyléne téréphtalate a une
mauvaise résistance & la chaleur, en particulier la
résistance 3 la chaleur en conditions trés humides et

par conséquent, l'utilisation de fibres de polyéthyléne
téréphtalate est restreinte 3 des pneumatiques de camion
ou d'autobus et & des pneumatiques rapides oli la tempéra-
ture de fonctionnement est élevée. En tenant compte de
cela, il faut améliorer la stabilité dimensionnelle de

la fibre de nylon 66 tout en lui maintenant ses excellentes
propriétés, comme une forte résistance & la traction, une
forte résistance & la chaleur et une forte résistance &

la fatigue. '

Un procédé d'amélioration de la stabilité dimen-
sionnelle et de la résistance & la fatigue d'un £il de
polyester est révélé dans la publication du brevet
japonais avant examen N° 53-58032. Dans ce procédé, un
polyester principalement composé de polyéthyléne téréphtalate
est filé a 1'état fondu sous un effort important, et le fil
en filament non étiré, ayant une relativement forte
biréfringence de 9 X 10 a4 70 x 10 é est étiré a
chaud. Comme vitesse d'enroulement du fil non étiré, on
adopte une vitesse de 1.000 & 2.000 m/mn. Apres délivrance
de la publication du brevet non examiné ci-dessus, diverses
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recherches ont été faites pour améliorer la stabilité
dimensionnelle et la résistance & la fatigue en étirant
les fils filés & 1'état fondu & vitesse rapide. En ce

qui concerne les fibres de polyhexaméthyléne adipamide,

la publication du brevet japonais avant examen N° 58-60012
révéle un procédé consistant & filer, & 1'état fondu, du

0y

polyhexaméthyléne adipamide, & en enrouler le fil en

bN by

filament f£ilé & une vitesse supérieure & 2.000 m/mn puis
a4 étirer le fil en filament. Cependant, si 1'on augmente
le degré d'orientation du fil filé en augmentant la
vitesse de filage, cela empire l'aptitude & 1'étirage.
Cette tendance est particuliérement remarquable dans du
polyhexaméthyléne adipamide ayant un trés fort taux de
cristallisation. En conséquence, le polyhexaméthyléne
adipamide est défectueux parce que plus la vitesse de
filage est élevée, plus la résistance & la traction et
l'allongement du fil étiré obtenu sont faibles. La
fonction inhérente d'une corde de pneumatique est une
actlon de renforcement, et si la résistance & la traction
et lallongement de la corde sont réduits, il devient
nécessaire d'augmenter la quantité du fil utilisé dans
un pneunmatique, avec pour résultat une augmentation du
poids du pneumatique et de son prix de fabrication.

La présente invention a par conséquent pour objet
principal une fibre de polyhexaméthyléne adipamide
excellente par sa résistance a la traction, son allonge-
ment, sa stabilité dimensionnelle et sa résistance & la
fatigue.

D'autres objets et avantages de la présente
invention deviendront mieux apparents & la lecture de la
description qui suit.

Selon un aspect fondamental de la présente
invention, on prévoit une fibre de polyhexaméthyléne
adipamide caractérisée en ce qu'elle a (1) une viscosité
relative dans l'acide formique de 50 & 150, (2) une
résistance & la traction d'au moins 73,57 X 10'3N/d,

(3) un allongement intermédiaire ne dépassant pas 8%
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sous un effort de 52 x 10_3N/d , (4) une différence entre
Tallongement (%) & la rupture et l'allongement intermé-
diaire (%) a 52 x 10~3 N/d d'au moins 6% et (5) un
facteur de rétrécissement ne dépassant pas 5% en condi-
tions de chaleur sé&che & 160°C.

Une fibre préférée de polyhexaméthyléne adipamide
est de plus caractérisée en ce gu'elle a (6) un allonge-
ment de 12 & 20%, (7) une stabilité dimensionnelle ne
dépassant pas 13%, (8) un degré d'orientation cristalline
d'au moins 0,85 mais ne dépassant pas 0,92 , (9) un
indice de perfection du cristal (CPI) d'au moins 60% et
(10) une température de cré&te Tmax de la tangente de la
perte mécanique dynamique (tan 4 ) en mesurant 3 une
fréquence de 110 Hz satisfaisant & la formule qui suit :

100  Tmax + 4(9,5 - DS) X 116

ol DS indique la résistance a la traction
(9,81 x 1072 N/d).

Selon un autre aspect fondamental de la présente
invention, on prévoit un procédé de préparation d'une
fibre de polyhexaméthyléne adipamide, qui consiste a
faire fondre du polyhexaméthyléne adipamide ayant une
viscosité relative dans 1‘'acide formique de 50 a 150,
a4 extruder le produit fondu dans une filiére, a refroidir
1'extrudat pour ainsi le solidifier, & envider 1le fil
en filament résultant & une vitesse d'enroulement de
1.000 & 6.000 m/mn puis & &tirer & chaud le fil en
filament & une vitesse d'étirage ne dépassant pas 100 m/mn.

L'invention sera mieux comprise,_et'd'autres

~ buts, caractéristiques, détails et avantages de celle-ci

apparaitront plus clairement au cours de la description
explicative qui va suivre faite en référence aux dessins
schématiques annexés donnés uniquement & titre d'exemple
illustrant plusieurs modes de réalisation de 1l'invention
et dans lesquels : ,
- la figure 1 est une vue schématique d'un

dispositif de filage & 1l'état fondu typique utilisé pour
la production d'un fil non étiré de polyhexaméthyléne
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adipamide selon la présente invention;

- la figure 2 est une vue schématique d'un
dispositif d'étirage & chaud utilisé pour un étirage
en une étape;

- la figure 3 est une vue schématique d'un
dispositif d'étirage & chaud utilisé pour un étirage'en
deux étapes; et

- la figure 4 est une vue en coupe d'un réchauffeur
du type sans contact.

Le polyhexaméthyldne adipamide utilisé dans la
présente invention se compose principalement d'unités
récurrentes ayant la formule qui sult :

-,c;,( CH,) L&NH( CH, ) gNH-
0 0 ,

On peut également utiliser, dans la présente
invention, du polyhexaméthyléne adipamide modifié par
incorporation, jusqu'a 10% en poids , d'autres unités
formant une amide comme partie des unités récurrentes.
Comme composant formant un amide, & incorporer en une
faible quantité, on peut mentionner des acides dicarboxy-
liques aliphatiques comme 1'acide sébacique et l'acide
dodécanoique, des acides dicarboxyliques aromatiques
comme 1'acide téréphtalique et l'acide isophtalique, des
diamines aliphatiques comme la décaméthyléne diamine, des
dismines aromatiques comme la métaxylyléne diamine, des
acides W -aminocarboxyliques comme 1'acide ¢ ~amino-
caproique, et des lactames comme 1a¥baprolactame et la *
lauryl lactame. Par ailleurs, un mélange de polyhexa-
méthyléne adipamide avec Jjusqu'd 20% en poids d'un autre
polyamide comme du polycapramide ou du polyhexaméthyléne
sébacamide peut &tre utilisé.

De plus, des additifs habituels, par exemple des
composés de cuivre comme l'acétate de cuivre, le chlorure
de cuivre, 1'iodure de cuivre et un complexe 2-mercapto-
benzimidazole-cuivre, des stabilisants thermiques comnme
le 2-mercaptobenzimidezole et le tétrakis- Lméthyline-3-
(3,5-di—tert—butyl—h—hydroxyphényl)—propionato] ~-méthane,
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Jes stabilisants & la lumidre comme le lactate de manganése et
1'hypophosphite de mangangse, des agents épaississants
comme 1'acide phosphorique, 1l'acide phénylphosphonique
et le pyrophosphate de sodium, des agents délustrants
comme les bioxyde de titane et le kaolin, des lubrifiants
comme 1'éthylénebis-stéarylamide et le stéarate de
calcium et des agents plastifiants , peuvent &tre
incorporés dans le polyhexaméthyléhe adipamide ci-dessus
mentionné.

T I1 est indispensable que la viscosité relative
du polyhexaméthyléne adipamide utilisé dans la présente
invention, dans l'acide férmique, soit de 50 & 150. Le
terme "viscosité relative dans l'acide formique" indiqué
ici signifie une viscosité relative en solution d'une
solution formée en dissolvant le polymére dans 9O%Vd'acide
formique & une concentration de 8,4% en poids a une
température de 25°C. Si la viscosité relative dans
1'acide formique est plus faible que 50, la résistance a
la fatigue de la fibre de polyhexaméthyléne adipamide
obtenue est extrémement mauvaise. Si la viscosité relative
dans 1l'acide formique dépasse 150, l'aptitude & 1'étirage
est faible et 1l'on ne peut obtenir un fil de départ
ayant une résistance suffisante, et la stabilité dimen-
sionnelle est également faible. Il est préférable que la
viscosité relative dans 1l'acide formique du polyhexa-
méthyléne adipamide soit de 60 a 100.

Le polymére ci-dessus , séché a une teneur en

eau ne dépassant pas 0,1%, est £ilé & 1'état fondu en
utilisant une machine & filer du type extrudeuse, ou bien
le polymére fondu tel qu'obtenupar polymérisation continue
est guidé & travers un conduit vers ume té&te ou le
polymére est directement f£ilé. A cette étape de filage,
la température du produit fondu est de préférence de 270
3 320°C. L'extrudat est refroidi par de 1l'air froid pour
8tre ainsi solidifié, et un agent d'ensimage lui est
appliqué. Le fil en filament est enroulé par un rouleau
d'enroulement puis est envidé. Le fil peut &tre directement
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envidé sur un bobinoir aprés application-de 1l'agent
d'ensimage sans utiliser le rouleau d'enroulement.

I1 est indispensable que la vitesse d'envidage
soit de 1.000 & 6.000 m/mn. Si la vitesse d'envidage est
plus faible que 1.000 m/mn, 1'amélioration de la résistance
& la fatigue et de la stabilité dimensionnelle de la fibre
étirée sont faibles. Si la vitesse d'envidage dépasse
6.000 m/mn, la résistance et 1l'allongement du f£il étiré
sont faibles. Il est préférable que la vitesse d'envidage
ne dépasse pas 5.000 m/mn.

Dans le cas de la fibre de polyhexamethylene
adipamide, si la vitesse de fllage est d'environ 600 3
environ 4.000 m/mn, le fil envidé s'allonge par absorption
d'humidité et un envidage normal devient par conséquent
impossible. En conséquence, si la vitesse d'envidage est
de 1.000 & 4.000 m/mn, on doit adopter un procédé dans
lequel le fil refroidi est fixé & la vapeur puis est
envidé, ou bien un procédé dans lequel le fil filé est
enroulé par le rouleau d'enroulement puis est étiré 3
un rapport d'étirage ne dépassant pas 2,0 entre le
rouleau d'enroulement et le rouleau subséquent puis est
envidé.

Si la vitesse d'envidage dépasse 4.500 m/mn, la
tension d'envidage augmente et une bobine de papier ne
peut &tre retirée de la machine & envider du fait du
rétrécissement du fil ou bien la lisidre monte dans les
parties proches des faces extrémes de la masse du fil
envidé. Cette tendance est particulidrement évidente si
la vitesse d'envidage dépasse 5.000 m/mn. Dans ce cas,

il est nécessaire dladopter un procédé dans lequel le fil
filé est enroulé par le rouleau d'enroulement, le £il est
détendu Jusqu'ad 10% entre le rouleau d'enroulement et

le rouleau subséquent et le fil est alors envidé.

Dans le procédé de la présente invention, il est
préférable que la biréfringence du fil non étiré en
polyhexaméthyléne adipamide trés orienté avant opdration
d'étirage soit de 20 x107° & 50 x 107> . Si cette
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biréfringence est plus faible que 20 x ‘10"3 , l'améliora-
tion de la résistance & la fatigue et de la stabilité .
dimensionnelle de la fibre étirée est faible. Si cette
biréfringence dépasse 50 x 10-37, la manifestation de la
résistance est insuffisante mais cependant la méthode
d'étirage peut &tre telle que dans la présente invention.
Il est particulidrement préférable que la biréfringence
ci-dessus mentionnée soit de 25 x 1072 & 45 x 107> .

Pour 1l'étape de 1'étirage d'un fil non &tiré
ayant un denier important, comme une corde de prneumatique,
on adopte habituellement une vitesse d'étirage de plusieurs
centaines & plusieurs milliers de mdtres par minute sur
le rouleau final d'étirage. L'augmentation de la vitesse
d'étirage a pour résultat une augmentation de la producti-
vité et récemment, la vitesse d'étirage a été élevée 3 un
seull de plusieurs milliers de mé&tres par minute en
adoptant un processus de filage-étirage direct. Cependant,

- par suite de nos recherches, on a trouvé que lorsqu'tun

fil non étiré , trés orienté, est étiré, les influences
de la vitesse d'étirage sur les propriétés physiques du
£il étiré sont bien plus sérieuses que dans le cas ol
un fil non étiré et faiblement orienté est &tiré. Afin
d'obtenir la fibre de la présente invention, il est
indispensable que la vitesse d'étirage ou bien du rouleau
final d'étirage ne dépasse pas 100 m/mn. Si la vitesse
d'étirage dépasse ce seuil critique, la manifestation de
la résistance et de 1'allongement dans la fibre obtenue
est insuffisante et la résistance & la fatigue ainsi que
sa stabilité dimensionnelle sont dégradées. Il est
particulidrement préféré que la vitesse d'étirage ne
dépasse pas 50 m/mn.

Si la vitesse d'étirage est trop faible, cela
n'amene aucun défaut en rapport avec les propriétés
physiques de la fibre mais la productivité est extrémement
réduite. En conséquence, d'un point de vue prathue, la
vitesse d'étirage doit &tre d'au moins 2 m/mn.

Dans la présente invention, on peut adopter soit
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un étirage en une seule étape ou bien un étirage en
plusieurs étapes comprenant au moins deux étapes. Récem-
ment, dans la production de fils de haute ténacité pour
4 plusieurs étapes
a été adopté pour obtenir des fils de haute ténacité.
Selon le procédé de la presente invention, un fil ayant
une ténacité, une résistance & la fatigue et une
stabilité dimensionnelle suffisantes, peut &tre obtenu

par un étirage en une seule étape. Si un étirage en une

les cordes de pneumatique, un étirage

seule étape est adopté, 1l'équipement peut &tre simplifié
et on peut obtenir un effet d'économie d'énergie.

Comme moyen formant rouleaux d'étirage utilisé
dans la présente invention, on peut mentionner une Unlte
3 rouleaux de Nelson comprenant deux paires de rouleaux
positivement menés, une unité d'étirage comprenant des
rouleaux positivement menés et des rouleaux libres en
combinaison et une unité % rouleaux comprenant cing &
neuf rouleaux positivement menés, que l'on utilise
habituellement pour des fils & fibres discontinues ou
des fils monofilaments.

Un rouleau d'alimentation est de préférence
agencé avant le rouleau d'étirage afin d'imposer une
tension sur un fil & étirer, et il est préférable gu'une
tension de moins de 5% soit appliquée au fil entre le
rouleau d'alimentation et le rouleau d'étirage. Bien
entendu, on peut adopter une méthode dans laquelle trois
étages ou plus de rouleaux d'étirage sont agencés et une
tension de moins de 5% est effectuée entre le rouleau
d'étirage du premier étage et le rouleau d'étirage du
second étage.

Le rouleau d'étirage du premier étage a de
préférence le poli d'un miroir, et les rouleaux d'étirage
du second étage et étages subséquents ont de préférance
une surface ayant le poli dfun miroir ou bien une surface
ayant le fini du satin ne dépassant pas 10 S. Par ailleurs,
une surface polie comme un miroir et des surfaces éyant
le fini du sation peuvent &tre agencées alternativement
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sur les rouleaux d'étirage du second étage et étages
subséquents. Dans le cas d'une unité a rouleaux de Nelson
ou d'une unité & rouleaux comprenant des rouleaux
positivement menés et des rouleaux libres en combinaison,
le fil est enroulé sur les rouleaux d'étirage sur 2 &

7 tours. Le nombre de tours peut &tre faible pour les
rouleaux ayant le poli d'un miroir et le nombre de

tours augmente tandis que la rugosité augmente dans les
rouleaux ayant le fini du satin. Un nombre de tours
supérieur & 7 peut &tre adopté mais dans ce cas, la
longueur du rouleau augmente et le processus devient
économiquement désavantageux.

Habituellement, le rouleau d'étirage est maintenu
a une température supérieure & la température ambiante.
Dans le procédé conventionnel pour étirer un fil non
étiré et trés orienté, comme cela est révélé dans la
publication du brevet au Japon avant examen N° 58—60012,‘
le premier rouleau d'étirage est maintenu & 80-150°C et
le second rouleau d'étirage est maintenu a 160-240°C.

Bien entendu, dans la présente invention, ces températures
peuvent &tre adoptées pour les rouleaux d'étirage, mais
méme si les rouleaux d'étirage sont maintenus & une basse
température, 1'étirage peut &tre accompli réguliérement
sans aucun trouble dans la présente - invention a condition
d'utiliser un réchauffeur du fil. Par conséquent,
1'équipement peut &tre simplifié et on peut obtenir un .
effet d'économie d'énergie.

Dans un procédé préféré de la présente invention,
un réchauffeur du fil est agencé entre les rouleaux
d'étirage pour effectuer un étirage & chaud. Le réchauffage
du fil peut &tre soit du type & contact ou du type sans
contact. Dans le cas d'un chauffage du type & contact, la
température du réchauffeur est de 180 & 260°C et dans le
cas d'un chauffage du type sans contact, la température
du réchauffeur est de 200 & 280°C. Dans le cas du chauffage
du type & contact, si la température de 1l'organe chauffant
est plus faible que 180°C, 1l'on ne peut accomplir un



10

15

20

25

2553794

11

étirage suffisant et si 1a température de 1l'organe
chauffant est supérieure a 260°C, une rupture du fil

est provoquée par la fusion. Dans le cas d'un chauffage

du type sans contact, si la température de 1l'organe
chauffant est plus faible que 200°C, on ne peut accomplir
un étirage suffisant. Si la température du réchauffeur

est supérieure a 280°C, le fil se casse par fusion.
Habituellement, on utilise fréquemment une plaque chaude
comme réchauffeur du fil. Dans le procédé conventionnel,
la température de la plaque chaude est maintenue &
180-220°C. Par exemple, dans le procédé révélé dans la
demande de brevet au Japon publiée avant examen

N° 58-60012, des températures comprises entre 150

et 210°C sont adoptées. De méme, dans la présente
invention, des températures de 180 a 230°C dans le cas
d'un chauffage du type a contact et des températures de
2004 240°C dans le cas d'un chauffage du type sans contact
peuvent &tre adoptées. Cependant, afin d'obtenir une fibre
ayant une forte résistance et un fort allongement et une
stabilité dimensionnelle supérieure, des températures

plus élevées sont de préférence adoptées pour le
réchauffeur du fil. En effet, il est préférable d'adopter
une température de 230 a 255°C dans le cas d'un chauffage
du type & contact et une température de 240 & 275°C dans
le cas d'un chauffage du type sans contact. Si la tempéra-
ture du réchauffeur du fil du type & contact est élevée,
une substance goudronneuse dérivée d'un agent de finissage
appliqué au £il, se dépose facilement sur le réchauffeur
du fil. En consédquence, il est préférable d'adopter un
chauffage du type sans contact.

Un mode de réalisation préféré du procédé de la
présente invention sera maintenant décrit en se référant
aux dessins Joints. La figure 1 montre 1l'étape de filage
3 1'état fondu, la figure 2 montre 1l'étape d'étirage du
processus d'étirage en une étape et la figure 3 montre
1'étape d'étirage du processus d'étirage en deux étapes.
Bien entendu, le cadrzs -de la présente invention n'est pas
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limité au mode de réalisation illustré sur les dessins.

En se référant & la figure 1, du polyhexaméthyléne
adipamide fondu est extrudé d'une filiére 1 ayant de
nombreux orifices fins, et on le fait passer a4 travers
une atmosphére maintenue & une température ajustée par
un cylindre chauffant 2 agencé Jjuste en dessous de la
filiere . Alors; 1'extrudat est refroidi pour &tre ainsi
so0lidifié par l'air froid soufflé a un débit constant
par une chambre 3 d'air froid puis il est fixé par de la
vapeur 4 soufflée dans un conditionneur 5 a vapeur. Un
agent de finissage est appliqué au fil formé par un
rouleau d'ensimage 6. Le fil formé est enroulé par des
rouleaux d'enroulement 7 et est envidé en tant que paquet
de fil non étiré 9 par un bobinoir 8. )

L'ensemble du fil non &tiré ainsi bobiné 9 est
introduit dans un dispositif de traitement thermique
d'étirage en tant que fil de départ & utiliser 3 1'étape
d'étirage montrée sur la figure 2. Le fil dévidé de
1'ensemble dufil non &tirs est amené & un rouleau d'alimen-
tation 10 et une tension de plusieurs % est appliquée au
fil entre le rouleau d'alimentation 10 et un premier
rouleau d'étirage 11. Un réchauffeur du fil 12 est
agencé entre le premier rouleau d'étirage 11 et un second
rouleau d'étirage 13, et le fil est étiré a la chaleur
entre le premier rouleau d'étirage-11 et le second
rouleau d'étirage 13 et est envidé en tant que fil
étiré 14.

Par ailleurs, l'ensemble du fil non étiré 9 et
de méme introduit dans un dispositif de traitement
thermique d'étirage sous la .forme d'un f£il de départ 2
utiliser & 1'étape d'étirage de la figure 3. Le fil
dévidé de l'ensemble du fil non étiré 9 est appliqué a
un rouleau d'alimentation 10 et une tension de plusieurs %
est appliquée entre le rouleau d'alimentation 10 et un
premier rouleau d'étirage 11. Un réchauffeur 12 du fil
est agencé entre le premier rouleau dtétirage 11 et un
second rouleau d'étirage 13 et un autre réchauffeur 15
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du fil est agencé entre le second rouleau d'étirage 13

et le troisidme rouleau d'étirage 16. Le fil est étiré

en deux étapes entre les premier et second rouleaux
d'étirage et entre les second et troisieme rouleaux
d'étirage, et le fil est envidé sous forme du fil

étiré 14. Dans le mode de réalisation montré sur la
figure 3, le fil peut &tre traité thermiquement sous un
relfchement pouvant atteindre 15% entre le second rouleau
d'étirage et le troisidme rouleau d'étirage.

La figure 4 est une vue en coupe montrant un
réchauffeur du type sans contact . Le fil est chauffé
tandis qu'il passe & travers une gorge 18 du fil entourée
d'un réchauffeur 17 et d'un organe thermiquement isclant 19.

La fibre de polyhexeméthyléne adipamide préparée
selon le procédé ci-dessus mentionné est caractérisée en
ce gqu'elle a (1) une viscosité relative dans l'acide
formique de 50 & 150, (2) une résistance & la traction
d'au moins 73,57 x 10°°N/d , usuellement de 73,57 x 1072
3 103 x 10—3N/d , (3) un allongement intermédiaire ne
dépassant pas 8%, usuellement d'environ €% & 8%, sous un
effort de 52 x 10"3N/d , (4) une différence entre
1'allongement (%) & la rupture et l'allongement intermé-
diaire (%) 2 52 x 10—3N/d d'au moins 6%, usuellement de
6% & environ 10% et (5) un facteur de rétrécissement ne
dépassant pas 5%, habituellement de 2% & 5%, en conditions
de chaleur séche & 160°C. De préférence, la fibre est de
plus caractérisé en ce que (6) sa stabilité dimensionnelle
ne dépasse pas 13%, (7) son allongement est de 12 & 20%,
(8) ladite perfection du cristal (CTI) est d'au moins 60%,
usuellement de 60% & environ 80%, (9) le degré d'orienta-
tion cristalline est d'au moins 0,85 mais ne dépasse pas
0,92 et (10) la température de créte Tmax de la tangente
de la perte mécanique dynamique (tan (S), mesurée & une
fréquence de 110 Hz répond 3. 1la formule qui suit :

100 ( Tmax + (4(9,5 - DS) £ 116

ol DS indique la résistance & la traction

(9,81 x 107°N/4).
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La viscosité relative dans l'acide formique est
une viscoité relative mesurée & 25°C sur une solution
du polymére formée en dissolvant le polymere a une
concentration de 8,4% en poids dans 90% d'acide formique.
La résistance & la traction, l'allongement et 1l'allonge-
ment intermédiaire sont déterminés en utilisant un
dispositif d'enregistrement autographique (mod&le S-100
fourni par Shimazu Corp.) & une longueur du fil de 25 cm,
une vitesse de chute de 30 cm/mn et une vitesse du
diagremme de 60 cm/mn sur un fil échantillon tordu a
80 T/m, qui a été conditionné au préalable pendant
2l heures dans une chambre maintenue & une température
de 20°Cet 3 une humidité relative de 65%. Le facteur de
rétrécissement en conditions de chaleur séche est
déterminé sur un f£il échantillon, qui a été conditionné
au préalable pendant 24 heures dans une chambre maintenue
3 une température de 20°C 2 une humidité relative de 65%,
en permettant & 1,0 m du £il échantillon, en mesurant
sous une charge (charge initiale) correspondant 2
4,9 x 10-%N/d du fil échantillon, de rétrécir librement
pendant 30 minutes dans un four 3 air maintenu & 160°C,
en conditionnant le fil echantlllon dans la chambre
ci-dessus mentionnée pendant 4 heures et en mesurant la
longueur du fil échantillon sous la méme charge que la
charge initiale. '

La stabilité dimensionnelle est exprimée par la
somme de 1l'allongement intermédiaire sous 52 x 10_3N/d
et le facteur de rétrécissement en conditions de chaleur
séche & 160°C.

Le degré d'orientation cristalline est déterminé
en utilisant un rayon de CuKX  dans un dispositif de
dispersion des rayons X sur grand angle (fourni par
Rigeku Denki) et on le calcule & partir de la demi~largeur
H° de la distribution d'intensité le long de 1'anneau de
Debye de 1l'interférence de la 11gne équatoriale (1,0,0)
selon la formule qui suit -
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180° -~ H°
f =

c 180°

L'indice de perfection du cristal est déterminé
en utilisant un rayon de Cuk X dans un dispositif de
dispersion des rayons X sur grand angle (fourni par
Rigaku Denki) et on le calcule & partir des intervalles
d(100) et a [ (010) + (110) ] de 1la face de (1,0,0) et
des faces de [(0,1,0) + (1,1,0)7] selon la formule qui
suit :

| d€100)/d [(010) + (110) 3 - 1 x 100 (%)
0,189 '

La température Tmax et la température de créte
de la tangente a 1a'perte'mécanique dynamique (tan S )
en mesurant & une fréquence de 110 Hz et & une allure
d'élévation de la température de 3°C/mn & 1l'air sec en
utilisant 1'appareil Vibron DDV-IIC fourni. par Toyo
Baldwin.

Bien que la fibre de polyhexaméthyléne adipamide
selon l'invention ait un faible allongement sous un
effort constant de 52 x 10_3N/d (allongement intermédiaire
sous un effort de 52 x 10'3N/d) et une forte rigidité,
le facteur de rétrécissement de la fibre est faible.

En conséquence, la fibre selon 1l'invention a une forte
stabilité dimensionnelle . Par ailleurs, bien que la
fibre de la présente invention ait un faible allongement
intermédiaire, l'allongement & la rupture est élevé et
1l'énergie de rupture est importante. L'orientation
cristalline de la fibre de la présente invention n'est
pas sensiblement différente de celle du fil conventionnel
mais l'indice de perfection du cristal de la fibre de la
présente invention est élevé et la partie amorphe est
lache et facilement mobile. La température de créte Tmax
qui est un facteur indiquant la mobilité de la partie
amorphe varie en étirant la fibre et par conséquent la
température de créte doit &tre corrigée selon la résistance
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& la traction afin de connaftre la mobilité inhérente de
la fibre. La correction est de 4°C pour 9,81 x 10~N/d
de résistance & la traction.

La fibre de la présente invention est excellente
par sa stabilité dimensionnelle, sa résistance a la '
fatigue, sa résistance & la traction et son allongement
par rapport & un fil conventionnel obtenu en étirant un
fil non étiré et filé rapidement & une vitesse de plusieurs
centaines a plusieurs milliers de métres par minute. Par
conséquent, la fibre est utile pour une corde de pneuma-
tique ou une bande ou ceinture. )

La présente invention sera maintenant décrite en
détail en se référant aux exemples qui suivent qui ne
doivent en aucun cas en limiter le cadre.

Les propriétés des cordes traitées ont été mesurées
de la méme fagon que celle employée poﬁr la mesure des
propriétés des fils de départ (laquelle est décrite 3 la
page 15 ) mais les cordes traitdées utilisées pour la
mesure de la résistance & la traction et de 1'allongement
n'ont pas été tordues. Dans le cas de fils en filament
de départ, l'allongement intermédiaire a été déterminé
sous 52 x 10_3N/d mais dans le cas des cordes traitées,
1'allongement intermédiaire a été déterminé sous _

26 x 1077 N/d. La résistance 3 la fatigue a été déterminde
par l'essai de fatigue de tube Goodyear selon la méthode
3.2.2.1A de la norme japonaise JIS L-1017 aux conditions
qui suivent :

Forme du tube :

diamétre interne : 12,5 mm
diamétre externe : 26 mm

longueur : 230 mm
Angle de flexion : 90°
Pression interne : 3,4 bars

Nombre de tours : 850 t/mn.
L'essal de fatigue a été entrepris aux conditions
‘ci-dessus et le temps requis pour la rupture a été mesuré.
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EXEMPLE 1

Une solution aqueuse a 50% d'hexaméthyléne
diammonium adipamide a été introduite, 4 un débit
constant de 2.000 parties par heure et concentrée a 70%,
dans un réservoir de concentration, et la température a
&té élevée de 220°C & 250°C sur une période d'une heure
et demie dans le premier récipient réactionnel tout en
maintenant la pression & 17,2 bars. Alors, dans le second
récipient réactionnel, la pression a été ramenée a la
pression atmosphérique tout en élevant la température a
280°C. La vapeur a été séparée dans un séparateur gaz-
liquide, et la polymérisation a été effectude & 280°C sous
466 mbars pendant 15 minutes dans un réciplent de
polymérisation. Le mélange réactionnel a été guidé vers
une téte de filage & travers un conduit et filé dans une
filiere ayant 624 orifices d'un dismetre de 0,27 mm 3
298°C. La viscosité relative dans 1l'acide formique de
1textrudat était de 65. Tomédiatement, 1'extrudat a été
pefroidi et traité avec de la veapeur et un agent d'ensimage
a été appliqué au fil, et le fil a &té enroulé sur un 7
rouleau d'enroulement tournant & une vitesse d'enroulement
montrée au tableau 1, et envidé & la méme vitesse que la
vitesse d'enroulement. Ensuite, le fil non étiré a été
tendu de 1% entre un rouleau d'alimentation maintenu a la
température ambiante et le premier rouleau d'étirage '
maintenu & la température ambianteret ensuite il a été
stiré 3 un rapport d'étirage montré au tableau 1 entre le
premier rouleau d'étirage et le second rouleau d'étirage
maintenu & la température ambiante. Une plaque chaude
maintenue & 238°C et d'une longueur de 250 mm était
agencée entre le premier rouleau d'étirage et le second
rouleau d'étirage . La vitesse d'étirage était de 15 m/mn
en tant que vitesse périphérique du second rouleau
dtétirage. Le rapport d'étirage était un rapport maximum
d'étirage auquel il n'y a pas de rupture du fil pendant
15 minutes. Les propriétés du fil étiré obtenu sont
montrées au tableau 1.
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Des premidres torsions de 32,0 T/10 cm ont été
appliquées au fil de départ ainsi obtenu.de 1890 d, et
deux de ces fils tordus ont &té doublés et tordus & un
nombre de torsions de 32,0 T/10 cm pour former une corde
grége . En utilisant un appareil'Computreater" de Ritzlar
Co., la corde grege a été soumise a un traitement par
jmmersion avec un latex de résorcinol-formaline a 160°C
sous une tension de 19,62 N/corde pendant 140 secondes
dens la premidre zone, & 230°C sous une tension de
37,3 N/corde pendant 40 secondes dans la seconde zone et
3 230°C sous une tension de 25,5 N/corde pendant 4O secondes.
La quantité de 1'adhésif appliqué était de 4,5% . Les
propriétés physiques de la corde traitée sont montrées
au tableau 2.

On peut voir qu'avec une vitesse de'filage
supérieure a 1000 m/mn, 1tindice de perfection du cristal
augmente et la température de créte Tmax baisse, et que
1'on peut obtenir une excellente stabilité dimensionnelle
et une excellente résistance a la fatigue. On peut
également voir que plus la vitesse de filage est élevée,
d'autant meilleures sont la stabilité dimensionnelle et
1a résistance a la fatigue.
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EXEMPLE 2

On a préparé un fil non étiré de la méme fagon
que décrit a 1l'exemple 1 4 1'exception que la vitesse de
filage a été modifide & 1.500 m/mn ou 3.000 m/mn , et que
1e fil non étiré a été étiré selon la méthode d'étirage
décrite & 1l'exemple 1 & une vitesse d'étirage montrée aux
tableaux3 et 4. Une corde traitée a été préparée & partir
du fil étiré ainsi obtenu de la méme fagon qu'on 1l'a
décrit & 1l'exemple 1. Les résultats sont montrés aux
tableaux 3 a 6.

On peut voir que si la vitesse d'étirage dépasse
100 m/mn, 1l'indice de perfection du cristal, la résistance
3 la traction , 1l'allongement, la stabilité dimensionnelle
et la résistance a la fatigue diminuent.

EXEMPLE DE COMPARAISON N°1

Un fil non étiré a été préparé de la méme fagon

qu'on 1'a décrit & 1'exemple 1 3 l'exception que la

vitesse de filage a été modifide & 1.500 m/mn ou 3.000 m/mn.
Le fil non &étiré a &été enroulé sur le premier rouleau de
Nelson et ensuite guidé vers les second é'quatriéme
rouleaux de Nelson ol la vitesse de rotation périphérique
augmentait graduellement, de facon a effectuer une

fixation & 1'!'étirage 3 chaud en trois stades. Le fil

&tiré résultant a été envidé 2 une vitesse de 1.500 m/mn.
Les premier 3 quatriéme rouleaux de Nelson se composaient

b

de paires de rouleaux de Goddet G1 a G4 respectivement.
Les paires de rouleaux de Goddet G1 a4 G4 étaient maintenues
3 la température ambiante, & 80°C, a3 220°C et & 230°C,
respectivement. Le rapport des vitesses périphériques
G2/G1 entre les paires de rouleaux de Goddet G2 et G1
était de 1,01, le rapport des vitesses périphériques
G3/G2 entre les paires de rouleaux de Goddet G3 et G2
était variable, le rapport des vitesses périphériques
GL4/G3 entre les paires de rouleaux de Goddet G4 et G3
était de 1,6 et le rapport de la vitesse d'emvidage

3 la vitesse périphérique de la paire de rouleaux de
Goddet G4 était de 0,95. Le fil étiré a été traité de la
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méme fagon qu'on 1l'a décrit i 1l'exemple 1 pour obtenir
une corde traitée. Les résultats sont montrés aux
tableaux 3 a 6.

On peut voir que 1l'indice de perfection du
cristal, la résistance a4 la traction, la stabilité
dimensionnelle et la résistance & la fatique sont plus
faibles que ceux obtenus a l'exemple 2.
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EXEMPLE 3

Le fil non étiré obtenu 3 une vitesse de filage
de 1.500 m/mn, utilisé & 1l'exemple 2, a étéétiré de la
méme facon qu'on 1l'a décrit & 1l'exemple 1 & l'exception
que la température du réchauffeur a été modifiée comme
indiqué au tableau 7. On a préparé une corde traitée
avec le fil étiré résultant de la méme fagon qu'on l'a
décrit & 1l'exemple 1. Les résultats sont montrés au
tableau 8.

On peut voir qu'en élevant la température
d'étirage, on améliore 1l'aptitude & 1'étirage ainsi
que 1'indice de perfection du cristal et la stabilité
dimensionnelle.
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EXEMPLE 4

Le fil non étiré obtenu & une vitesse de filage
de 1.500 m/mn, utilisé & l'exemple 2, a été étiré selon
la méthode d'étirage décrite & l'exemple 1. Un réchauf-
feur 17, ayant une gorge 18 du fil formée a sa surface,
et thermiquement isolé par un organe d'isolement
thermique 19 1l'entourant, comme le montre la figure 4,
était agencé entre les premier et second rouleaux

~d'étirage. La longueur du réchauffeur était de 500 mm

et le fil se déplacait a travers la gorge du fil dans

le réchauffeur de facon que le fil ne soit pas en contact
avec le réchauffeur. La température du réchauffeur était
ajustée comme le montre le tableau 9. Une corde traitée

a été préparée avec le fil étiré résultent de la méme
fagon qu'on 1l'a décrit & 1l'exemple 1. Les résultats sont
montrés au tableau 10.

On peut voir que dans le cas d'un chauffage du
type sans contact, la température a pu &tre élevée et
1l'aptitude & 1'étirage était meilleure en comparaison
du chauffage du type avec contact.
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EXEMPLE 5

On a fait fondre un morceau mince de polyhexa-
méthyldne adipamide ayant une viscosité relative dans
1'acide formique indiquée au tableau 11, dans une
extrudeuse, et le produit fondu a été filé dans une
filidre ayant 624 orifices d'un diamétre de 0,25 mm a
305°C. On a fait passer le fil filé & travers un cylindre
chauffant, chauffé & 350°C et d'une longueur de 150 mm,
et ensuite on 1'a refroidi et on 1'a traité & la vapeur.
Alors, un agent d'ensimage a été appliqué au fil, et le
£il a été enroulé sur un rouleau d'enroulement tournant
3 une vitesse de- 1.400 m/mn puis a été envidé i la méme
vitesse que la vitesse d'enroulement. Alors, le fil non
étiré a été tendu de 1% entre un rouleau d'alimentation
maintenu & la température ambiante et le premier rouleau
d'étirage maintenu a 105°C, et le fil a été étiré a un
rapport d'étirage montré au tableau 11 entre le premier
rouleau d'étirage et le second rouleau d'étirage maintenu
3 220°C. Un réchauffeur 3 plaque chaude du type & contact,
maintenu & 240°C et d'une longueur de 250 mm était agencé
entre les premier et second rouleaux d'étirage. La
vitesse d'étirage était de 12 m/mn. Les propriétés du
f£il étiré obtenu sont montrées au tableau 11. Une corde
traitée a été préparée avec le fil étiré ainsi obtenu
de 1la méme facon qu'on 1l'a décrit & l'exemple 1. Les
résultats sont montrés au tableau 12.

On peut voir que la résistance 3 la fatigue
était améliorde avec une asugmentation de la viscosité
et que la résistance & la traction obtenue était
sensiblement saturée & une viscosité relative dans
1tacide formique de 80 a 90.
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EXEMPLE DE COMPARAISON N°2
Le fil non étiré préparé i l'exemple 5 a été

enroulé par le premier rouleau de Nelson et ensuite
guidé vers les second & quatriéme rouleaux de Nelson

ol la vitesse périphérique de rotation augmentait
graduellement afin que la fixation du fil &tiré a la chaleur
soit accomplie en trois stades. Le fil a été envidé &
une vitesse de 1.500 m/mn. Les premier & quatriéme
rouleaux de Nelson se composaient de paires de rouleaux
de Goddet G1 & G4 respectivement . Les paires de rouleaux
de Goddet G1 & G4 étaient maintenues i la température
ambiante, & 80°C, a 220°C et 4 230°C, respectivement.
Le rapport des vitesses périphériques G2/G1 entre les
paires de rouleaux de Goddet G2 et G1 était de 1,01,

le rapport des vitesses périphériques G3/G2 entre les
paires de rouleaux de Goddet G3 et G2 était variable,
le rapport des vitesses périphériques G4/G3 entre les
paires de rouleaux de Goddet G4 et G3 était de 1,6 et
le rapport de la vitesse d'envidage & la vitesse
périphérique de la paire de rouleaux de Goddet G4 était
de 0,95. Le fil étiré obtenu a été traité de la méme
facon qu'on 1l'a décrit & l'exemple 1 pour obtenir une
corde traitée. Les résultats sont montrés aux tableaux
13 et 14.

On peut voir que la résistance a la traction,
1'indice de perfection du cristal, la stabilité
dimensionnelle et la résistance a la fatigﬁe sont plus
faibles que ceux obtenus & 1'exemple 5.
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EXEMPLE 6

Le fil non étiré utilisé a l'exemple 3 a été
tendu de 1% entre un rouleau d'alimentation maintenu
3 la température ambiante et le premier rouleau d'étirage
maintenu & 90°C et a été étiré a un rapport d'étirage de
2,0 entre le premier rouleau d'étirage et le second
rouleau d'étirage maintenu a 200°C. Alors, le fil étiré
a &té encore étiré a un rapport d'étirage de 1,6 entre
1e second rouleau d'étirage et le troisidme rouleau d'étirage

PN

paintenu & 200°C puis envidé. Un réchauffeur a plaque
chaude du type & contact maintenu a 235°C et d'une
longueur de 250 mm était agencé entre les prenmier et
second rouleaux d'étirage et un réchauffeur & plaque
chaude du type & contact maintenu & 245°C et d'une
longueur de 250 mm était agencé entre les second et
troisitéme rouleaux d'étirage. La vitesse d'étirage étalt
de 20 m/mn. Le fil étiré obtenu avait ume résistance a
la traction de 92,2 x 10° N/d, un allongement de 16,0%,
un allongement intermédiaire de 7,5%, un facteur de
rétrécissement de 4,4% en conditions de chaleur séche

ot une stabilité dimensiormelle de 11,1%. Le fil étiré

a été traité par immersion de la méme facon qu'on l'a
décrit & 1l'exemple 1 pour obtenir une corde traitée
ayant une résistance 3 1la traction de 78,5 X 10'3N/d,

un allongement de 20,2%, un allongement intermédiaire

de 8,2%, un facteur de rétrécissement de 3,5% en
conditions de chaleur séche, une stabilité dimensionnelie
de 11,7% et une durée de vie 3 la fatigue GY de

980 minutes.
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REVENDICATIONS

1.~ Fibre de polyhexaméthyléne adipamide de
haute ténacité ayant une viscosité relative dans 1l'acide
formique de 50 & 150 et une résistance & la traction
d'au moins 73,57 x 10_3N/d, ladite fibre étant caractérisée
en ce qu'elle a (1) un allongement intermédiaire ne
dépassant pas 8% sous un effort de 52 x 10'3N/d, (2) une
différence entrel'allongement (%) & la rupture et
1'allongement intermédiaire (%) & 52 x 10'3N/d d'au moins
6% et (3) un facteur de rétrécissement ne dépassant pas
5% en conditions de chaleur sé&che & 160°C,

2.- Fibre selon la revendication 1, caractérisée
en ce que l'allongement est compris entre 12 et 20%.

3.~ Fibre seion 1l'une quelconque des revendications
1 ou 2, caractérisée en ce que la viscosité relative dans
1l'acide formique est comprise entre 60 et 100.

4.~ Fibre selon l'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée de plus en ce qu'elle a un
indice de perfection du cristal d'au moins 60%.

5.- Fibre selon 1l'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée en ce qu'elle a de plus un '
degré d'orientation cristalline d'au moins 0,85 mais ne
dépassant pas 0,92.

6.~ Fibre selon 1.'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée de plus en ce qu'elle a une
température de créte Tmax de la tangente & la perte
mécanique dynamique (tan § ), en mesurant & une fréquence
de 110 Hz, qui satisfait & la condition de la formule
qui suit :

100 § Tmax + 4(9,5 - DS) £ 116

oll DS indique la résistance & la traction
(9,81 x 1072N/d).

7.- Procédé de préparation d'une fibre de
polyhexaméthyléne adipamide, caractérisé en ce qu'il
consiste & faire fondre du polyhexaméthyléne adipamide
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ayant une viscosité relative dans 1l'acide formique de

50 & 150, & extruder le produit fondu dans une filidre (1),
3 refroidir (en 3) l'extrudat pour ainsi le solidifier,

4 envider (en 8) le fil en filament résultant & une
vitesse d'enroulement de 1.000 & 6.000 m/mn puis & étirer
4 la chaleur (en 11 et 13) le fil en filament 3 une
vitesse d'étirage ne dépassant pas 100 m/mn.

8.- Procédé selon la revendication 7, caractérisé
en ce que la viscosité relative dans 1l'acide formique du
polyhexaméthyléne adipamide est cbmprise entre 60 et 100.

9.- Procédé selon 1l'une quelcongue des
revendications 7 ou 8, caractérisé en ce que 1l'étirage a
chaud est accompli en effectuant un chauffage avec contact
du fil en filament dans un dispositif d'étirage comprenant
un réchauffeur du fil avec contact (12) agencé entre les
premier et second rouleaux d'étirage.

10.~ Procédé selon la revendication 9, caractérisé
en ce que le réchauffeur du fil est malntenu a une
température de 180 a 260°C.

11.- Procédé selon la revendication 9, caractérisé
en ce que le réchauffeur du fil est maintenu a une
température comprise entre 230 et 255°C.

12.- Procédé selon l'une quelcongue des’
revendications 7 ou 8, caractérisé en ce que 1'étirage
3 chaud est accompli en effectuant un chauffage du type
sans contact du f£il en filament dans un dispositif
d'étirage comprenant un réchauffeur (17) du fil agencé
entre les premier et second rouleaux d'étirage.

13.— Procédé selon la revendication 12,
caractérisé en ce que le réchauffeur du fil est maintenu
a4 une température de 200 a 280°C.

14.- Procédé selon la revendication 12,
caractérisé en ce que le réchauffeur du fil est maintenu
3 une température de 240 a 275°C. '

15.- Procédé selon l'une quelconque des
revendications 7 ou 8, caractérisé en ce que 1l'étirage
3 chaud est accompli en effectuant un chauffage du type
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avec contact du fil en filament dans un dispositif
d'étirage comprenant au moins deux réchauffeurs du fil
avec contact agencés parmi les premier, second, troisidme
et rouleaux d'étirage subséquents.

16.- Procédé selon la revendication 15,
caractérisé en ce que les réchauffeurs du fil sont
maintenus 3 une température de 180 a 260°C.

17.- Procéddé selon la revendication 15,
caractérisé en ce que les réchauffeurs du fil sont
maintenus & une température de 230 & 255°C.

18.- Procédé selon 1'une quelcongue des
revendications 7 ou 8, caractérisé en ce que 1l'étirage
3 chaud est accompli en effectuant un chauffage du type
sans contact du fil en filament dans un dispositif
d'étirage comprenant au moins deux réchauffeurs du fil
agencés parmi les premier, second, troisiéme et rouleaux
subséquents d'étirage.

19.- Procédé selon la revendication 18,
caractérisé en ce que les réchauffeurs du fil sont
maintenus & une température de 200 a 280°C.

20.~ Procédé selon la revendication 18,
caractérisé en ce que les réchauffeurs du fil sont
maintenus 3 une température de 240 a 275°C.
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