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(57)【要約】
【課題】延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維から、全芳香族ポリアミドが本来有する特性
を再現でき、かつ、加工が容易なパラ型全芳香族ポリアミドドープを製造する方法を提供
すること。
【解決手段】延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維を特定量の無機塩とともにアミド系溶媒
に添加し、当該アミド系溶液のｐＨを調整した後に延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維を
膨潤させて微細化し、次いで、膨潤・微細化したパラ型全芳香族ポリアミド固形物を溶解
させることにより、上記課題が解決できることを見出し、本発明を完成するに至った。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　繊維軸方向の複屈折率Δｎが０．３０以上のパラ型全芳香族ポリアミド繊維からパラ型
全芳香族ポリアミドドープを製造する方法であって、
　前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維と前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維質量に対して
３０～１８０質量％の無機塩とをアミド系溶媒に添加した後、ｐＨ調整剤によりｐＨを２
～５に調整してｐＨ調整混合物を得るｐＨ調整工程と、
　前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温度において、前記ｐＨ調整混合物を
保持し、前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維が膨潤した膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固
形物を含むパラ型全芳香族ポリアミドスラリーを得る膨潤工程と、
　前記パラ型全芳香族ポリアミドスラリーの温度を、前記膨潤パラ型全芳香族ポリアミド
固形物が溶解する温度に加熱して、膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物を溶解させる溶
解工程と、
を含むパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法。
【請求項２】
　前記ｐＨ調整剤が塩酸である請求項１記載のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方
法。
【請求項３】
　パラ型全芳香族ポリアミドドープの固有粘度が２．５～４．５である請求項１および２
記載のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法。
【請求項４】
　前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維が、コポリパラフェニレン・３，４’－オキシジフ
ェニレンテレフタルアミド繊維である請求項１～３記載のパラ型全芳香族ポリアミドドー
プの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法に関するものであり、さらに詳
しくは、複屈折率Δｎが０．３０以上の延伸されたパラ型全芳香族ポリアミド繊維からパ
ラ型全芳香族ポリアミドドープを製造する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　芳香族ジカルボン酸成分と芳香族ジアミン成分とからなる全芳香族ポリアミド繊維は、
その高強度、高弾性率、耐薬品性等の特性を活かして、産業資材用途や機能性衣料用途等
に広く利用されている。
【０００３】
　全芳香族ポリアミド繊維の製造現場では、通常、紡出される繊維を乾燥した後に延伸し
、紙管に巻いて製品としており、したがって、繊維の巻き始め、紙管の交換時、銘柄の変
更時、延伸断糸等のトラブル発生時等には、繊維屑が発生する。
　また、芳香族ポリアミド繊維を用いた各種製品の製造現場においても、製品への加工時
には、繊維屑が不可避的に発生する。
【０００４】
　しかしながら、全芳香族ポリアミド繊維は高価な素材であるため、上記のような繊維屑
をそのまま廃棄してしまうとコスト高になる。また、地球環境に対する配慮から、産業廃
棄物を減らすと同時に、廃棄物を焼却せずに処理するという近年の社会的要請があり、製
造工程において発生する繊維屑を資源として再利用することが重要になってきている。
【０００５】
　そこで、全芳香族ポリアミドを再生することを目的として、例えば、芳香族ポリアミド
フィブリッドから芳香族ポリアミドドープを製造する方法が開示されている（特許文献１
参照）。しかしながら、特許文献１に記載された方法では十分に均質なドープを調製する
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ことができないため、得られるドープからは全芳香族ポリアミドが本来有する特性を再現
した製品が得られないという問題があった。
【０００６】
　また別の手段として、全芳香族ポリアミド繊維屑を、無機塩を含有するアミド系溶媒と
接触混合した後、該混合物をせん断応力下にて混練することにより芳香族ポリアミドドー
プを製造する方法が開示されている（特許文献２～４参照）。しかしながら、特許文献２
～４に記載された方法は、使用可能な繊維屑が延伸されていないものに限られており、延
伸繊維の屑を用いた場合には、極めて高粘度の芳香族ポリアミドドープを得るに留まり、
実質的に成型加工を実施することが困難であった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開平７－２８６０６１号公報
【特許文献２】特開２００６－２４１２７１号公報
【特許文献３】特開２００６－２４１６２４号公報
【特許文献４】特開２００７－３２１０６９号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　本発明は、上記のごとき従来技術を背景になされたものであり、その目的とするところ
は、延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維から、全芳香族ポリアミドが本来有する特性を再
現でき、かつ、加工が容易なパラ型全芳香族ポリアミドドープを製造する方法を提供する
ことにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明者は、上記課題を解決すべく鋭意研究を重ねた。その結果、延伸パラ型全芳香族
ポリアミド繊維を特定量の無機塩とともにアミド系溶媒に添加し、当該アミド系溶液のｐ
Ｈを調整した後に延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維を膨潤させて微細化し、次いで、膨
潤・微細化したパラ型全芳香族ポリアミド固形物を溶解させることにより、上記課題が解
決できることを見出し、本発明を完成するに至った。
【００１０】
　すなわち本発明は、繊維軸方向の複屈折率Δｎが０．３０以上のパラ型全芳香族ポリア
ミド繊維からパラ型全芳香族ポリアミドドープを製造する方法であって、
　前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維と前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維質量に対して
３０～１８０質量％の無機塩とをアミド系溶媒に添加した後、ｐＨ調整剤によりｐＨを２
～５に調整してｐＨ調整混合物を得るｐＨ調整工程と、
　前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温度において、前記ｐＨ調整混合物を
保持し、前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維が膨潤した膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固
形物を含むパラ型全芳香族ポリアミドスラリーを得る膨潤工程と、
　前記パラ型全芳香族ポリアミドスラリーの温度を、前記膨潤パラ型全芳香族ポリアミド
固形物が溶解する温度に加熱して、膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物を溶解させる溶
解工程と、
を含むパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法である。
【発明の効果】
【００１１】
　本発明によれば、延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維から、全芳香族ポリアミドが本来
有する特性を再現でき、かつ、加工が容易な芳香族ポリアミドドープを製造することがで
きる。したがって、繊維の製造現場または繊維製品の製造現場等で発生するパラ型全芳香
族ポリアミド繊維の屑を、有効に再利用することができる。
【発明を実施するための形態】
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【００１２】
　以下、本発明の実施の形態について詳細に説明する。
　＜パラ型全芳香族コポリアミド＞
　本発明に用いられる延伸パラ型全芳香族ポリアミド繊維の材料となるパラ型全芳香族ポ
リアミドは、１種または２種以上の２価の芳香族基が、アミド結合により直接連結された
ポリマーである。また、芳香族基には、２個の芳香環が酸素、硫黄、または、アルキレン
基を介して結合されたもの、あるいは、２個以上の芳香環が直接結合したものも含む。さ
らに、これらの２価の芳香族基には、メチル基やエチル基等の低級アルキル基、メトキシ
基、クロル基等のハロゲン基等が含まれていてもよい。なお、２価の芳香族基を直接連結
するアミド結合の位置はパラ型である。
【００１３】
　＜パラ型全芳香族ポリアミドの製造方法＞
　パラ型全芳香族ポリアミドは、従来公知の方法にしたがって製造することができる。例
えば、アミド系極性溶媒中で、芳香族ジカルボン酸ジクロライド成分（以下「酸クロライ
ド成分」ともいう）成分と芳香族ジアミン成分とを、低温溶液重合、または界面重合等に
より反応せしめることにより製造することができる。
【００１４】
　［パラ型全芳香族コポリアミドの原料］
　（芳香族ジカルボン酸ジクロライド成分）
　芳香族ジカルボン酸クロライド成分としては、特に限定されるものではなく、一般的に
公知なものを用いることができる。例えば、テレフタル酸クロライド、２－クロルテレフ
タル酸クロライド、２，５－ジクロルテレフタル酸クロライド、２，６－ジクロルテレフ
タル酸クロライド、２，６－ナフタレンジカルボン酸クロライド等が挙げられる。また、
これらの芳香族ジカルボン酸ジクロライドは、１種類のみならず２種類以上を用いること
ができ、その組成比は特に限定されるものではない。なお、本発明においては、パラ位以
外の結合を形成するイソフタル酸ジクロライド等の成分が、少量が含まれていてもよい。
これらのなかでは、汎用性や得られる繊維の機械的物性等の観点から、テレフタル酸ジク
ロライドが好ましい。
【００１５】
　（芳香族ジアミン成分）
　芳香族ジアミン成分としては、特に限定されるものではなく、一般的に公知なものを用
いることができる。例えば、ｐ－フェニレンジアミン、２－クロル－ｐ－フェニレンジア
ミン、２，５－ジクロルｐ－フェニレンジアミン、２，６－ジクロル－ｐ－フェニレンジ
アミン、３，４’－ジアミノジフェニルエーテル、４，４’－ジアミノジフェニルエーテ
ル、４，４’－ジアミノジフェニルメタン、４，４’－ジアミノジフェニルスルフォン、
３，３’－ジアミノジフェニルスルフォン等を挙げることができる。これらは、１種類の
みならず２種類以上を用いることができ、その組成比は特に限定されるものではない。な
お、本発明においては、パラ位以外の結合を形成するｍ－フェニレンジアミン等の成分が
、少量含まれていてもよい。
【００１６】
　これらのなかでは、高温熱延伸における安定性の観点から、ｐ－フェニレンジアミンを
単独で使用、あるいは併用することが好ましく、ｐ－フェニレンジアミンと３，４’－ジ
アミノジフェニルエーテルとの組み合わせが最も好ましい。また、ｐ－フェニレンジアミ
ンと３，４’－ジアミノジフェニルエーテルとを組み合わせて用いる場合には、その組成
比は特に限定されるものではないが、芳香族ジアミンの全量に対して、それぞれ３０～７
０モル％、７０～３０モル％とすることが好ましく、さらに好ましくは、それぞれ４０～
６０モル％、６０～４０モル％、最も好ましくは、それぞれ４５～５５モル％、５５～４
５モル％との範囲する。
【００１７】
　（原料組成比）
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　芳香族ジカルボン酸クロライド成分と芳香族ジアミン成分との比は、芳香族ジアミン成
分に対する芳香族ジカルボン酸クロライド成分のモル比として、０．９０～１．１０の範
囲とすることが好ましく、０．９５～１．０５の範囲とすることがより好ましい。芳香族
ジカルボン酸クロライド成分のモル比が０．９０未満または１．１０を超える場合には、
芳香族ジアミン成分との反応が十分に進まず、高い重合度が得られないため好ましくない
。
【００１８】
　＜延伸されたパラ型全芳香族ポリアミド繊維＞
　本発明のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法に用いられる延伸されたパラ型全
芳香族ポリアミド繊維は、その延伸の度合いとして、繊維軸方向の複屈折率Δｎが０．３
０以上の繊維である。繊維軸方向の複屈折率Δｎは、好ましくは０．３２以上、さらに好
ましくは０．３５以上である。
【００１９】
　パラ型全芳香族ポリアミド繊維においては、延伸倍率が２．０倍以上である場合には、
通常、繊維軸方向の複屈折率Δｎが０．３０以上となる。本発明のパラ型全芳香族ポリア
ミドドープの製造方法は、複屈折率が小さいもの（例えば未延伸糸）に対しても適用でき
るが、複屈折率Δｎが０．３０以上である場合には、従来、全芳香族ポリアミドが本来有
する特性を再現でき、かつ、加工が容易なパラ型全芳香族ポリアミドドープは得られなか
ったため、複屈折率Δｎが０．３０以上の範囲において本願発明の意義が発揮される。
【００２０】
　本発明のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法に用いられる延伸されたパラ型全
芳香族ポリアミド繊維は、上記の複屈折率を有するものであれば特に限定されるものでは
ない。製造直後の規格内の繊維であってもよいし、パラ型全芳香族ポリアミド繊維の製造
現場、あるいはパラ型全芳香族ポリアミド繊維を用いた各種製品の製造現場等で発生する
繊維屑であってもよい。繊維屑としては、例えば、繊維の製造現場の場合には、繊維の巻
き始め、紙管交換時、品種変更時、トラブル発生時等において発生するものであって、熱
延伸または熱処理の工程よりも後の工程で発生する繊維屑が挙げられ、繊維製品の製造現
場の場合には、カットファイバーの製造工程、短繊維の製造工程、紡績糸の製造工程、不
織布の製造工程等の加工時に発生する繊維屑が挙げられる。
【００２１】
　なお、本発明のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法に用いられるパラ型全芳香
族ポリアミド繊維は、単糸繊度が２００ｄｔｅｘ以下であることが好ましく、繊維長は１
０～１００ｍｍ程度であることが好ましい。
【００２２】
　＜延伸されたパラ型全芳香族ポリアミド繊維の製造方法＞
　本発明に用いられる延伸されたパラ型全芳香族ポリアミド繊維は、公知の製造方法によ
り製造されたものである。例えば、半乾半湿式紡糸法により芳香族ポリアミドドープを凝
固液中に押し出し、凝固液から凝固糸として引き取り、水洗工程にて溶媒を十分に除去し
た後に乾燥工程にて水分を乾燥し、引き続き、熱処理あるいは熱延伸を行なう方法が挙げ
られる。
【００２３】
　＜パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法＞
　本発明のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法は、複屈折率Δｎが０．３０以上
のパラ型全芳香族ポリアミド繊維からパラ型全芳香族ポリアミドドープを製造する方法で
あって、前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維と前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維質量に
対して３０～１８０質量％の無機塩とをアミド系溶媒に添加した後、ｐＨ調整剤によりｐ
Ｈを２～５に調整してｐＨ調整混合物を得るｐＨ調整工程と、前記ｐＨ調整混合物の温度
を、前記パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温度として、前記パラ型全芳香族ポ
リアミド繊維が膨潤した膨潤パラ型全芳香族ポリアミド繊維を得る膨潤工程と、前記ｐＨ
調整混合物の温度を、前記膨潤パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解する温度に加熱して
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、膨潤パラ型全芳香族ポリアミドを溶解させる溶解工程と、を含むパラ型全芳香族ポリア
ミドドープの製造方法である。
【００２４】
　［ｐＨ調整工程］
　第１の工程であるｐＨ調整工程においては、パラ型全芳香族ポリアミド繊維と、前記パ
ラ型全芳香族ポリアミド繊維質量に対して３０～１８０質量％の無機塩とをアミド系溶媒
に添加した後、ｐＨ調整剤によりｐＨを２～５に調整してｐＨ調整混合物を得る。
【００２５】
　（アミド系溶媒）
　本発明のパラ型全芳香族ポリアミドドープの製造方法に用いられるアミド系溶媒は、特
に限定されるものではなく、パラ型全芳香族ポリアミドの重合に用いうるものであればよ
い。例えば、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ－メチ
ル－２－ピロリドン、Ｎ－メチルカプロラクタム等の有機極性アミド系溶媒が挙げられる
。
【００２６】
　アミド系溶媒の使用量は、得られるパラ型全芳香族ポリアミドドープの粘度等によって
適宜設定することができるが、通常、ポリマー濃度が１～１０質量％、好ましくは４～６
質量％となる量である。
【００２７】
　（無機塩）
　本発明に用いられる無機塩は、パラ型全芳香族ポリアミド繊維とアミド系溶媒との混合
物を混練・溶解させるにあたり、パラ型全芳香族ポリアミド繊維の溶解性を向上させるた
めに用いられる。かかる無機塩としては、例えば、塩化カルシウム、塩化リチウム、炭酸
リチウム等が挙げられるが、これらに限定されるものではない。
【００２８】
　無機塩の添加量は、芳香族ポリアミド繊維質量に対して３０～１８０質量％であり、好
ましくは５０～１００質量％の範囲である。無機塩の添加量が３０質量％未満の場合には
、芳香族ポリアミド繊維のアミド系溶媒に対する溶解性が不十分となるため好ましくない
。一方で、１８０質量％を超える場合には、無機塩をアミド系溶媒中に完全に溶解するこ
とが困難となるため好ましくない。
【００２９】
　（ｐＨ）
　ｐＨ調整工程においては、ｐＨ調整剤により、得られる混合物のｐＨを２～５、好まし
くは３～５の範囲とする。ｐＨが５より高い場合には、最終的に得られるパラ型全芳香族
ポリアミドドープの固有粘度が高く、実質的に成型加工が不可能なドープ粘度となるため
好ましくない。一方で、ｐＨが２を下回る場合には、最終的に得られるパラ型全芳香族ポ
リアミドドープの固有粘度の低下が著しく、芳香族ポリアミドが本来有する特性を再現す
ることが困難となる。
【００３０】
　なお、ｐＨ調整剤としては特に限定されるものではなく、例えば、硝酸、硫酸、リン酸
等を用いることができる。これらの中では、ドープの長期安定性の観点から、塩酸を用い
ることが特に好ましい。
【００３１】
　［膨潤工程］
　第２の工程である膨潤工程においては、パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温
度において、上記で得られたｐＨ調整混合物を保持し、パラ型全芳香族ポリアミド繊維が
膨潤した膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物を含むパラ型全芳香族ポリアミドスラリー
を得る。
【００３２】
　膨潤工程においては、パラ型全芳香族ポリアミド繊維を含んでいたｐＨ調整混合物は、
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膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物を含むスラリー状態となる。具体的には、数ミクロ
ン～数千ミクロンの微細な膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物が、アミド系溶媒中に分
散した状態となる。
【００３３】
　本発明で言う「パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温度」とは、アミド系溶媒
の種類、無機塩の種類、量によって相違し、また、パラ型全芳香族ポリアミド繊維の繊度
によっても相違するが、アミド系溶剤中にパラ型全芳香族ポリアミド繊維を１時間浸漬し
た場合に、質量減少率が０．１％以下である温度と定義する。
【００３４】
　具体的に、「パラ型全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温度」は、５～４０℃の範囲
であることが好ましい。温度が４０℃を超える場合には、パラ型全芳香族ポリアミド繊維
の溶解が進行するため繊維の凝集物が発生してしまい、その後、該凝集物を溶解するため
に時間を要するばかりか、最終的に得られるパラ型全芳香族ポリアミドドープ中に該凝集
物が未溶解物として残留しやすくなるため好ましくない。一方で、温度が１５℃未満の場
合には、スラリー化するまでに長時間を要するため、工業的に好ましくない。
【００３５】
　また、膨潤工程においては、パラ型全芳香族ポリアミド繊維を数ミクロン～数千ミクロ
ンの微細なパラ型全芳香族ポリアミド固形物にするために、「パラ型全芳香族ポリアミド
繊維が溶解しない温度」にて、ｐＨ調整混合物を保持する。その保持時間としては、１時
間以上とすることが好ましく、特に好ましくは２時間から１０時間である。
【００３６】
　一般的に、繊維屑等を溶解させる際には、溶媒への溶解効果を高める目的で、あらかじ
めシュレッダー等により繊維屑等を粉砕して微細化するが、本発明においては、パラ型全
芳香族ポリアミド繊維を膨潤させてスラリー化することにより、微細な膨潤パラ型全芳香
族ポリアミド固形物がアミド系溶媒中に分散した状態となるため、あらかじめシュレッダ
ー等により微細に粉砕する必要がない。同時に、パラ型全芳香族ポリアミドドープの調製
に要する時間を大幅に短縮できるため、工業的に好ましい。
【００３７】
　なお、膨潤パラ型全芳香族ポリアミド繊維を含むｐＨ調整混合物のスラリーは、パラ型
全芳香族ポリアミド繊維が溶解しない温度範囲で安定であり、この温度範囲であれば、ス
ラリーのままで保存したり、輸送したりすることができる。
【００３８】
　［溶解工程］
　溶解工程においては、上記で得られたパラ型全芳香族ポリアミドスラリーの温度を、前
記膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物が溶解する温度に加熱して、膨潤パラ型全芳香族
ポリアミド固形物を溶解させ、パラ型全芳香族ポリアミドドープを得る。
　溶解工程を実施する温度は、膨潤パラ型全芳香族ポリアミド固形物の溶解性を高める観
点から高い方が好ましいが、アミド系溶媒の熱劣化・分解を避けるという点から、１３０
℃以下とすることが好ましく、５０～１２０℃の範囲とすることが特に好ましい。
【００３９】
　また、溶解工程においては、溶解を促進させるために、高せん断応力下に混練を実施す
ることが好ましい。用いられる混練装置としては、せん断混練できるものであれば特に制
限されないが、例えば、一軸押出機、二軸押出機等のスクリュー式押出機、バンバリーミ
キサー、プラネタリーミキサー、ローラー、ニーダー等を挙げることができる。
【００４０】
　＜パラ型全芳香族ポリアミドドープ＞
　本発明により得られるパラ型全芳香族ポリアミドドープの固有粘度（ＩＶ）は、２．５
～４．５の範囲である。なお、固有粘度は、９８％濃度の濃硫酸中、ポリマー濃度０．５
ｇ／ｄＬの溶液について３０℃で測定した値を示す。
【００４１】
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　本発明により得られるパラ型全芳香族ポリアミドドープは、そのままパラ型全芳香族ポ
リアミド成形物の成形に用いることができるが、不溶分の濾別、脱色等の処理を施して精
製してもよい。得られたパラ型全芳香族ポリアミドドープと同質のパラ型全芳香族ポリア
ミドドープを加える、または、同じアミド系溶媒を加えて希釈する等の方法によって、適
当な濃度に調節して再利用することも可能である。
【実施例】
【００４２】
　以下、実施例および比較例により、本発明をさらに詳しく具体的に説明する。ただし、
これらの実施例および比較例は本発明の理解を助けるためのものであって、これらによっ
て本発明の範囲が限定されるものではない。
【００４３】
　＜測定方法＞
　実施例および比較例における各特性値は、以下の方法で測定した。
　（１）固有粘度
　９８％濃度の濃硫酸中、ポリマー濃度０．５ｇ／ｄＬの溶液を、オストワルド粘度管に
て３０℃の温度で測定した。
　（２）ドープｐＨ
　精製水３００ｇ中にドープ５．０ｇを投入し、ジューサーミキサーで３分間攪拌処理を
した後に固形分を濾別し、濾液について、ｐＨ計（ＨＯＲＩＢＡ社製、型式：ＰＨ　ＭＥ
ＴＥＲ　Ｐ－８）を用いて測定を実施した。
　（３）繊維の繊度
　得られた繊維を、公知の検尺機を用いて１００ｍ巻き取り、その質量を測定した。得ら
れた質量に１００を乗じた値を、１００００ｍあたりの繊度（ｄｔｅｘ）として算出した
。
　（４）繊維軸方向の複屈折率Δｎ
　偏光顕微鏡（ニコン社製、商品名：ＥＣＬＩＰＳＥ　Ｅ６００Ｗ　ＰＯＬ）を使用し、
緑色光線（波長５４６ｎｍ）を用いて干渉縞法によって測定した。
　（５）繊維の引張強度
　引張試験機（ＩＮＳＴＲＯＮ社製、商品名：ＩＮＳＴＲＯＮ、型式：５５６５型）によ
り、糸試験用チャックを用いて、ＡＳＴＭ　Ｄ８８５の手順に基づき、以下の条件で測定
を実施した。
　　［測定条件］
　　　温度　　　　　　：室温
　　　試験片　　　　　：７５ｃｍ
　　　試験速度　　　　：２５０ｍｍ／分
　　　チャック間距離　：５００ｍｍ
【００４４】
　＜参考例＞
　（パラ型全芳香族ポリアミドドープの作製）
　窒素を内部にフローしている攪拌槽に、Ｎ－メチル－２－ピロリドン（ＮＭＰ）を入れ
、パラフェニレンジアミンと３，４‘ジアミノジフェニルエーテルが当モルとなる様に秤
量して投入し、溶解させた。ジアミン総モル量と略当モルのテレフタル酸ジクロライドを
秤量し、作製したジアミン溶液に投入して反応させた。反応終了後、水酸化カルシウムで
中和し、パラ型全芳香族ポリアミドドープを得た。
【００４５】
　（パラ型全芳香族ポリアミド繊維の製造）
　孔径０．３ｍｍ、孔数２５ホールの紡糸口金から、上記で得られたパラ型全芳香族ポリ
アミドドープを吐出し、エアーギャップ約１０ｍｍを介してＮＭＰ濃度３０重量％の水溶
液中に紡出して凝固させた後（半乾半湿式紡糸法）、水洗、乾燥し、次いで、温度５００
℃下で１０倍に延伸して巻き取ることにより、パラ型全芳香族ポリアミド繊維（コポリパ
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ラフェニレン・３．４‘オキシジフェニレン・テレフタルアミド繊維）を得た。得られた
パラ型全芳香族ポリアミド繊維の物性を、表１に示す。
【００４６】
　＜実施例１＞
　［パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造］
　（ｐＨ調整工程）
　上記で作製したパラ型全芳香族ポリアミド繊維を、パラ型全芳香族ポリアミド繊維質量
に対して９００質量％のＮＭＰ中に投入し、さらにパラ型全芳香族ポリアミド繊維質量に
対して６７質量％の塩化カルシウムを添加して、８０℃にて３時間攪拌して溶解させた。
【００４７】
　（膨潤工程）
　上記で得られたＮＭＰ溶液を５℃に冷却した後、３０質量％塩酸をパラ型全芳香族ポリ
アミド繊維質量に対して２質量％投入してｐＨを３．６１とし、２時間静置した。
【００４８】
　（溶解工程）
　引き続き、浅田鉄工株式会社製プラネタリーミキサー（製品名ＰＶＭ－５）を用いて、
８０℃にて２時間の加熱混練を実施し、パラ型全芳香族ポリアミドドープを得た。得られ
たドープの固有粘度（ＩＶ）を表１に示す。
【００４９】
　［繊維の製造］
　得られたパラ型全芳香族ポリアミドドープを、孔径０．３ｍｍ、孔数２５ホールの紡糸
口金から吐出し、エアーギャップ約１０ｍｍを介してＮＭＰ濃度３０重量％の水溶液中に
紡出して凝固させた後（半乾半湿式紡糸法）、水洗、乾燥し、次いで、温度５００℃下で
１０倍に延伸して巻き取ることにより、パラ型全芳香族ポリアミド繊維を得た。得られた
パラ型全芳香族ポリアミド繊維の物性を、表１に示す。
【００５０】
　＜実施例２＞
　［パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造］
　加えた３０質量％塩酸の量を０．５質量％としてｐＨを４．５３とした以外は、実施例
１と同様の方法でパラ型全芳香族ポリアミドドープを得た。得られたドープの固有粘度（
ＩＶ）を表１に示す。
【００５１】
　［繊維の製造］
　得られたパラ型全芳香族ポリアミドドープを用いて、実施例１と同様の方法でパラ型全
芳香族ポリアミド繊維を得た。得られたパラ型全芳香族ポリアミド繊維の物性を、表１に
示す。
【００５２】
　＜比較例１＞
　［パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造］
　３０質量％塩酸を加えない以外は、実施例１と同様の方法でパラ型全芳香族ポリアミド
ドープを得た。得られたドープのｐＨと固有粘度（ＩＶ）を表１に示す。
【００５３】
　［繊維の製造］
　得られたパラ型全芳香族ポリアミドドープを用いて、実施例１と同様の方法で繊維の製
造を試みたが、当該ドープは固有粘度が高いためにキャップから安定的に吐出することが
できず、繊維を得ることができなかった。
【００５４】
　＜比較例２＞
　［パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造］
　３０質量％塩酸の添加量を１０質量％としてｐＨを２．８８とした以外は、実施例１と
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同様の方法でパラ型全芳香族ポリアミドドープを得た。得られたドープの固有粘度（ＩＶ
）を表１に示す。
【００５５】
　［繊維の製造］
　得られたパラ型全芳香族ポリアミドドープを用いて、実施例１と同様の方法で繊維の製
造を試みたが、当該ドープは固有粘度が著しく低いため熱延伸性を確保できず、繊維を得
ることができなかった。
【００５６】
　＜比較例３＞
　［パラ型全芳香族ポリアミドドープの製造］
　３０質量％塩酸の添加量を０．０５質量％としてｐＨを５．３６とした以外は、実施例
１と同様の方法でパラ型全芳香族ポリアミドドープを得た。得られたドープの固有粘度（
ＩＶ）を表１に示す。
【００５７】
　［繊維の製造］
　得られたパラ型全芳香族ポリアミドドープを用いて、実施例１と同様の方法で繊維の製
造を試みたが、当該ドープは固有粘度が高いためにキャップから安定的に吐出することが
できず、繊維を得ることができなかった。
【００５８】



(11) JP 2012-241132 A 2012.12.10

10

20

30

40

【表１】


	biblio-graphic-data
	abstract
	claims
	description

