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DESCRIPCION
Fibra de poliamida completamente aromatica de tipo meta tefida por hilado
Campo técnico

Esta invencion se refiere a una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado. Mas
especificamente, esta invencion se refiere a una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por
hilado con poca decoloracion y descoloramiento debidos a la exposicion a la luz.

Antecedentes de la técnica

Se sabe que las fibras de poliamida totalmente aromaticas producidas a partir de diamina aromatica y
dihaluro dicarboxilico aromatico son excelentes en cuanto a la resistencia al calor y la resistencia al fuego, y entre
tales fibras de poliamida totalmente aromaticas, se sabe que las fibras de poliamida totalmente aromaticas de tipo
meta tipificadas por la polimetafenilen isoftalamida son especialmente Utiles como fibras resistentes al calor y
resistentes al fuego. Ademas, haciendo uso de estas caracteristicas, las fibras de poliamida totalmente aromaticas
de tipo meta se usan preferiblemente en el campo de la ropa protectora, como un traje de bombero o un traje de
trabajo resistente al calor (consultar PTL 1).

En el uso en dicho campo de ropa, es general usar una fibra tefiida. Ademas, como método para obtener
una fibra tefida, se conoce un método de tefiido en piezas para tefiir usando un tinte después de producir una fibra,
o un método de tefido por hilado para producir una fibra después de afiadir un pigmento a una solucién de hilado en
bruto.

Sin embargo, las fibras de poliamida totalmente aromaticas de tipo meta tefiidas son desventajosas porque
la decoloracion y el descoloramiento son provocados por la irradiacion de la luz, y las fibras a veces no pueden
usarse dependiendo del grado de decoloracién y descoloramiento.

Por lo tanto, con respecto al método de tefido por piezas para tefiir usando un tinte, se propuso un método
para prevenir el descoloramiento de una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida mediante la
adicion de un estabilizador de luz de amina impedida (consultar PTL 2). Sin embargo, con el método descrito en PTL
2, la descomposicién de un tinte progresa por irradiacion de luz durante mucho tiempo, y la resistencia a la
decoloracion y al descoloramiento durante mucho tiempo no fue satisfactoria.

Por otro lado, con respecto al método de tefiido por hilado para producir una fibra después de afadir un
pigmento a una solucion de hilado en bruto, un método para amasar un agente colorante de descoloramiento por luz
amarilla a una poliamida totalmente aromatica que se vuelve marrén por irradiacién de luz para hacer que el color
sea claro y se propuso evitar la aparente decoloracioén y descoloramiento, asi como prolongar el tiempo requerido
para la decoloracion (consultar PTL 3). Sin embargo, con el método descrito en PTL 3, el efecto no es suficiente en
los colores, excepto en el color amarillo, y el método no fue una solucién definitiva.

Lista de citas
Bibliografia de patentes
PTL 1: JP-A-2006-016709
PTL 2: JP-A-2003-239136
PTL 3: JP-A-2-229281
Divulgacion de la invencion
Problema técnico
Esta invencion se realizé en vista de los antecedentes de la técnica anterior, y un objeto de la misma es
proporcionar una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado con poca decoloracién y
descoloramiento bajo la exposicién a la luz.
Solucién al problema
Los inventores estudiaron extensamente para resolver los problemas anteriores. Como resultado, los
inventores descubrieron que, cuando el contenido del solvente que queda en la fibra esta a cierto nivel o menos, la

decoloracion y el descoloramiento debido a la exposicion a la luz de la fibra de poliamida totalmente aromatica de
tipo meta tefiida por hilado obtenida se vuelven mas pequeno, y asi se completé esta invencion.
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Es decir, esta invencion es una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tenida por hilado que
tiene un contenido de solvente residual del 0,1% en masa o menos en base a la masa total de la fibra, en donde
dicha fibra de poliamida completamente aromatica de tipo meta tefiida por hilado comprende un pigmento.

Efectos ventajosos de la invencion

La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta de esta invencién se convierte en una fibra de
poliamida totalmente aromatica de tipo meta tenida por hilado con poca decoloracién y descoloramiento debido a la
exposicion a la luz. Es decir, ademas de la resistencia al fuego y la resistencia al calor, que son propiedades
originales de una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta, la fibra de poliamida totalmente aromatica de
tipo meta de esta invencién tiene el punto fuerte de que la decoloracién y el descoloramiento de un producto puede
prevenirse incluso cuando el producto se usa bajo la exposicion a la luz durante mucho tiempo.

Ademas, la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencion se
convierte en una fibra con una pequefa contraccién a alta temperatura y con una excelente estabilidad dimensional
térmica. Por consiguiente, es posible usar continuamente la fibra de manera estable también para aplicaciones con
exposicion al fuego, calor por radiacion o similares.

Por lo tanto, la ropa hecha usando la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado
de acuerdo con esta invencién muestra excelente resistencia a la decoloracion y al descoloramiento bajo la
exposicion a la luz durante mucho tiempo y muestra una excelente estabilidad dimensional a alta temperatura, y por
tanto puede usarse preferiblemente para ropa protectora como un traje de bombero o un traje de trabajo resistente al
calor.

Descripcion de las realizaciones
<Fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado >

La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencion tiene las
siguientes propiedades fisicas especificas. Las propiedades fisicas, la constitucion, el método de produccion y
similares de la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencién se explican a
continuacion.

[Propiedades fisicas de la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado]
[Contenido de solvente residual]

Una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta generalmente se produce a partir de una solucion
de hilado en bruto en la que se disuelve un polimero en un solvente de amida y se amasa un pigmento, y por tanto el
solvente permanece de manera natural en la fibra. Sin embargo, en la fibra de poliamida totalmente aromatica de
tipo meta tenida por hilado de esta invencién, el contenido del solvente que queda en la fibra es del 0,1% en masa o
menos en base a la masa de la fibra. Es esencial que el contenido sea del 0,1% en masa 0 menos y es mas
preferible que el contenido sea del 0,08% en masa 0 menos.

Cuando el solvente permanece en la fibra en una cantidad que supera el 0,1% en masa en base a la masa
de la fibra, el solvente residual se vaporiza durante el procesamiento o uso a una atmésfera de alta temperatura que
supera los 2002 C, dando como resultado una seguridad ambiental inferior. Ademas, dicho contenido es una causa
de la decoloracién y el descoloramiento de la fibra durante el uso bajo la exposicion a la luz.

Para lograr el contenido de solvente residual de la fibra del 0,1% en masa o menos, los componentes o las
condiciones del bafio de coagulacion se ajustan de tal manera que se logre una forma coagulada que no tenga
nucleo de piel y se realice un estiramiento plastificado en una proporcién especifica, durante los pasos de
produccion de la fibra.

A este respecto, "el contenido de solvente residual de la fibra" en esta invencion es un valor obtenido
mediante el método siguiente.

(Método para medir el contenido de solvente residual)

Se recogié una pieza de fibra en una cantidad de 1,0 mg y se midié el contenido del solvente de amida que
quedaba en la fibra usando cromatografia de gases (fabricado por Shimadzu Corporation, modelo: GC-2010). Luego,
se calculé la concentracion de solvente residual de la fibra a partir de la curva estandar obtenida usando el solvente
de amida como muestra estandar.

[Tasa de contraccién térmica maxima]
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Con respecto a la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tenida por hilado de esta invencion,
la tasa de contraccion térmica maxima bajo la tasa de aumento de temperatura de 1002 C/min y el intervalo de
temperatura de 25 a 500° C es preferiblemente del 7,5% o menos. La tasa de contraccién térmica maxima es
preferiblemente del 7,5% o menos, y mas preferiblemente del 7,0% o menos. Cuando la tasa de contraccion térmica
maxima excede el 7,5%, la dimensién de un producto cambia durante el uso en una atmésfera de alta temperatura, y
surge un problema como la rotura de un producto y similares, que no es preferible.

Para lograr la tasa de contraccién térmica maxima de la fibra del 7,5% o menos, los componentes o las
condiciones del bafio de coagulacion se ajustan de tal manera que se logre una forma coagulada que no tenga
nucleo de piel, se realiza un estiramiento plastificado a una proporcion especifica y se realiza un tratamiento térmico
especifico durante los pasos de produccién de la fibra.

A este respecto, "la tasa de contraccién térmica maxima" en esta invencion es un valor obtenido mediante
el método siguiente.

(Método para medir la tasa de contraccion térmica maxima)

Se usa el analizador mecanico térmico EXSTARB000 fabricado por Sll como dispositivo de medicion, una
muestra de fibra se separa en 480 dtex, y la fibra se pellizca con un mandril y se usa como muestra de medicion. Se
mide la tasa de contraccion en base a la longitud de fibra inicial de la muestra a cada temperatura con la siguiente
condicion, y entre los resultados de la tasa de contraccion obtenidos a cada temperatura, se determina la tasa de
contraccion a la temperatura a la cual la tasa de contraccién es la mas alta como la tasa de contraccién térmica
maxima.

<Condicién de medicion>

Medicién de longitud de muestra: 10 mm

Tasa de aumento de temperatura: 1002 C/min.
Intervalo de temperatura de medicion: 25 a 5002 C
Carga aplicada sobre muestra de fibra: 1.2 cN

[indice de luminosidad L*]

El indice de luminosidad L* de la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado de
esta invencién no esta particularmente limitado, y puede ser cualquier color dentro del intervalo en el que sea posible
la coloracion con tintura por hilado. Sin embargo, con respecto a la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo
meta tefida por hilado de esta invencion, el efecto es notable con una fibra con un color profundo. Por consiguiente,
el valor del indice de luminosidad L* de la fibra es preferiblemente de 40 o menos.

[Grado de decoloracion y descoloramiento de la luz (Diferencia de color: AE*) por Medidor de Descoloramiento de
Arco de Xendn]

Cuando el valor del indice de luminosidad L* es 40 o menos, la fibra de poliamida totalmente aromatica de
tipo meta tefida por hilado de esta invencion muestra una diferencia de color entre antes y después de la irradiacion
con un medidor de descoloramiento de arco de xenén a 1.1 W/m? durante 80 horas, concretamente, un ligero grado
de decoloracién y descoloramiento (AE*), de 24.0 o menos. El grado es preferiblemente 23.0 o menos, y mas
preferiblemente 22.0 o menos. Cuando el grado de decoloracion y descoloracién por la luz (diferencia de color: AE¥)
por un medidor de descoloramiento de arco de xendn excede 24.0, la decoloracion y el descoloramiento de la fibra
debido a la irradiacion de la luz es significativa.

A este respecto, "el grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un
medidor de descoloramiento por arco de xenén" es un valor obtenido mediante el método siguiente.

(Método de determinacion del grado decoloracién y descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por medidor
de descoloramiento por arco de xenén)

El grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un medidor de
descoloramiento de arco de xendn se mide usando fibra cortada no irradiada y fibra cortada irradiada con luz que ha
sido irradiada con un medidor de descoloramiento de arco de xenén a 1.1 W/m? durante un cierto tiempo. Primero se
mide la reflectancia difusa usando un iluminante D65 con un campo de -10 grados, y el valor del indice de
luminosidad L* y se calculan los indices de cromaticidad a* y b* mediante el procesamiento habitual. El area de la
irradiacion de luz medida es de 30 mm¢. El grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de
color: AE*) se determina mediante la siguiente ecuacion de acuerdo con JIS Z-8730 usando los valores obtenidos. A
este respecto, el grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un medidor de
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descoloramiento de arco de xen6n en esta invencién se determin6 con el tiempo de irradiacién de 80 horas.

[Ecuacion 1]

AE* = ((AL*)%+ (Aa*)?+ (Ab*)?) /2

[Grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por medidor de fundido de arco de
carbono]

Cuando el valor del indice de luminosidad L* es 40 o menos, la fibra de poliamida totalmente aromatica de
tipo meta tefida por hilado de esta invencion muestra una diferencia de color entre antes y después de la irradiacion
con un medidor de descoloramiento de arco de carbono a 135 V y 17A durante 72 horas, concretamente un ligero
grado de decoloracion y de descoloramiento(AE*), de 2,5 o menos. El grado es preferiblemente 2,3 o menos, y mas
preferiblemente 2,1 o0 menos. Cuando el grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color:
AE*) por un medidor de descoloramiento por arco de carbono excede 2,5, la decoloracion y el descoloramiento de la
fibra debido a la irradiacion de la luz es significativa.

A este respecto, "el grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un
medidor de descoloramiento por arco de carbono" es un valor obtenido mediante el método siguiente.

(Método de determinacion de grado de decoloraciéon y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por
medidor de descoloramiento de arco de carbono)

El grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un medidor de
descoloramiento de arco de carbono se mide usando fibra cortada no irradiada y fibra cortada irradiada con luz que
ha sido irradiada con un medidor de descoloramiento de arco de carbono a 135 V y 17 A durante un cierto tiempo,
como con el grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un medidor de
descoloramiento de arco de xenon anterior. Es decir, se mide primero la reflectancia difusa usando un iluminante
D65 con un campo de -10 grados, el valor del indice de luminosidad L* y los indices de cromaticidad a* y b* se
calculan mediante el procesamiento habitual, y el grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz se calcula
mediante la ecuacion anterior de acuerdo con JIS Z-8730 usando los valores obtenidos. El area de la irradiacion de
luz de la medicion aqui es de 10 mmeo. A este respecto, el grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz
(diferencia de color: AE*) por un medidor de descoloramiento de arco de carbono en esta invencion se determin6
con el tiempo de irradiacion de 72 horas.

[Proporcion de grado de decoloraciéon y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) a fibra tefiida por
hilado con alto contenido de solvente residual]

Con respecto a la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tenida por hilado de esta invencion,
el grado de decoloraciéon y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) entre antes y después de la
irradiacion con un medidor de descoloramiento de arco de carbono a 135 V y 17 A durante 72 horas es el 75% o
menos del grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) de una fibra de poliamida
totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado que tiene un contenido de solvente residual de la fibra del 0,4%
en masa 0 mas, en el que se afiade el mismo pigmento en la misma cantidad. El grado es preferiblemente del 72% o
menos, y mas preferiblemente del 70% o menos. Cuando la proporcion entre el grado de decoloracién y de
descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) con respecto a la de una fibra tefiida por hilado del mismo color
que tiene un contenido de solvente residual del 0,4% en masa o mas excede el 75%, la decoloracién y el
descoloramiento de la fibra debido a la irradiacion de luz es significativo, lo que no es preferible.

A este respecto, "el grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por un
medidor de descoloramiento por arco de carbono" para determinar la proporcion del grado de decoloracion y de
descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) con respecto al de una fibra tefida por hilado que tiene un alto
contenido de solvente residual es un valor obtenido realizando el mismo método que el método anterior con un
tiempo de irradiaciéon de 72 horas.

[Constitucion de la poliamida totalmente aromatica de tipo meta]

La poliamida totalmente aromatica de tipo meta que constituye la fibra de poliamida totalmente aromatica
de tipo meta tenida por hilado de esta invencion esta constituida por un componente de diamina aromatica de tipo
meta y un componente de acido dicarboxilico aromatico de tipo meta y otro componente de copolimerizacién como
un componente de tipo para puede copolimerizarse siempre que el objeto de esta invencidon no se vea afectado.

El componente que se usa preferiblemente con particularidad como la materia prima para la fibra de
poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencion es la poliamida totalmente aromatica
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de tipo meta que contiene una unidad de metafenilen isoftalamida como componente principal, en vista de las
caracteristicas mecanicas, resistencia al calor y resistencia al fuego.

Con respecto a la poliamida totalmente aromatica de tipo meta constituida por una unidad de metafenilen
isoftalamida, la proporcion de la unidad de metafenilen isoftalamida con todas las unidades de repeticion es
preferiblemente del 90% en moles o mas, mas preferiblemente del 95% en moles o més, y particularmente
preferiblemente del 100% en moles.

[Materias primas para la poliamida totalmente aromatica de tipo meta]
(Componente de diamina aromatica de tipo meta)

Como el componente de diamina aromatica de tipo meta que sirve como materia prima para la poliamida
totalmente aromatica de tipo meta pueden ejemplificarse metafenilendiamina, éter de 3,4'-diaminodifenilo, 3,4'-
diaminodifenilsulfona y similares, y derivados que tienen un sustituyente como halégeno y un grupo alquilo que tiene
de 1 a 3 4&tomos de carbono en estos anillos arométicos, por ejemplo, 2,4-toluilendiamina, 2,6-toluilendiamina, 2,4-
diaminoclorobenceno y 2,6-diaminoclorobenceno. Entre ellos, es preferible la metafenilendiamina sola o la diamina
mixta que contiene metafenilendiamina en una cantidad del 85% en moles 0 mas, preferiblemente 90% en moles o
mas y particularmente preferiblemente el 95% en moles o mas.

(Componente de acido dicarboxilico aromatico de tipo meta)

Como la materia prima para el componente de acido dicarboxilico aromatico de tipo meta que constituye la
poliamida totalmente aromatica de tipo meta, por ejemplo, puede mencionarse el haluro dicarboxilico aromatico de
tipo meta. Como haluro dicarboxilico aromatico de tipo meta pueden ejemplificarse los haluros isoftalicos como el
cloruro isoftalico y el bromuro isoftalico, y los derivados que tienen un sustituyente como halégeno y un grupo alcoxi
que tiene de 1 a 3 4&tomos de carbono en estos anillos aromaticos, por ejemplo, el cloruro 3-cloroisoftalico. Entre
ellos, es preferible el cloruro isoftalico solo, o el haluro carboxilico mixto que contiene cloruro isoftalico en una
cantidad del 85% en moles o mas, preferiblemente el 90% en moles o mas y particularmente preferiblemente el 95%
en moles o mas.

[Método de produccién para la poliamida totalmente aromatica de tipo meta]

El método de produccién para la poliamida totalmente aromatica de tipo meta que constituye la fibra de
poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencién no esta particularmente limitado, y la
poliamida totalmente aromatica de tipo meta puede producirse por ejemplo mediante polimerizaciéon en soluciéon o
polimerizacion interfacial usando un componente de diamina aromatica de tipo meta y un componente de cloruro
dicarboxilico aromatico de tipo meta como materias primas.

A este respecto, el peso molar de la poliamida totalmente aromatica de tipo meta no esta particularmente
limitado siempre que se pueda formar una fibra. En general, para obtener una fibra con suficientes propiedades
fisicas, es apropiado un polimero que tenga una viscosidad inherente (1.V.) medida en acido sulfarico concentrado a
una concentracion de polimero de 100 mg/100 ml de &cido sulfurico a 30° C de 1,0 a 3,0, y es particularmente
preferible un polimero que tenga una viscosidad inherente de 1,2 a 2,0.

<Método de produccion para la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado >

La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencion puede
producirse usando la poliamida totalmente aromatica de tipo meta obtenida por el método de produccién anterior y
similares, y por ejemplo a través del paso de preparacion de la solucién de hilado, paso de hilado/coagulacién, paso
de estiramiento de bario de estiramiento plastificado, paso de lavado, paso de tratamiento de relajacion y paso de
tratamiento térmico explicados a continuacion.

[Paso de preparacion de la solucion de hilado]

En el paso de preparacion de la soluciéon de hilado, la poliamida totalmente aromatica de tipo meta se
disuelve en un solvente de amida, y se afiade un pigmento a la misma para preparar una soluciéon de hilado (una
solucion de polimero de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado). En la preparacion de una
solucion de hilado, generalmente se usa un solvente de amida, y como el solvente de amida usado, pueden
ejemplificarse N-metil-2-pirrolidona (NMP), dimetilformamida (DMF), dimetilacetamida (DMAc) y similares. Entre
ellos, es preferible usar NMP 0 DMACc en vista de la solubilidad y la seguridad de manejo.

Como la concentracion de la solucion, puede seleccionarse apropiadamente una concentracién apropiada

en vista de la tasa de coagulacién en el paso de hilado/coagulacion como el paso posterior y la solubilidad del
polimero y, cuando el polimero es polimetafenilen isoftalamida y el solvente es NMP, por ejemplo, habitualmente es
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preferible que la concentracién esté dentro del intervalo del 10 al 30% en masa.
(Pigmento)

Como el pigmento usado en esta invencién, se mencionan pigmentos organicos como azo, ftalocianina,
perinona, perileno y antraquinona, o pigmentos inorganicos como negro de humo, ultramarino, colcothar, éxido de
titanio y éxido de hierro, pero el pigmento no esta limitado a estos pigmentos.

Como método para mezclar la poliamida totalmente aromatica de tipo meta y el pigmento, se menciona un
método para formar una lechada de solvente de amida en la que el pigmento se dispersa uniformemente en un
solvente de amida y afnadir la lechada de solvente de amida a una solucién en la que la poliamida totalmente
aromatica de tipo meta se disuelve en un solvente de amida, un método para afadir pigmento en polvo directamente
a una solucién en la que la poliamida totalmente aromatica de tipo meta se disuelve en un solvente de amida o
similar, pero el método no esta particularmente limitado. La solucion de hilado asi obtenida (una solucién de
polimero de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado) se forma en fibras, por ejemplo, mediante
los siguientes pasos.

(Contenido de pigmento)

El contenido de pigmento es del 10,0% en masa o menos en base a la poliamida totalmente aromatica de
tipo meta, y preferiblemente del 5,0% en masa o menos. Cuando se afiade mas del 10,0% en masa del pigmento,
las propiedades fisicas de la fibra obtenida se deterioran, lo que no es preferible.

[Paso de hilado/coagulacién]

En el paso de hilado/coagulacién, la solucion de hilado obtenida anteriormente (una solucion de polimero
de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tenida por hilado) se extruye en un liquido de coagulacion y se
coagula.

El aparato de hilado no esta particularmente limitado, y puede usarse un aparato de hilado en himedo
conocido convencionalmente. Ademas, siempre que se pueda realizar un hilado en himedo estable, no es necesario
limitar particularmente el nimero de orificios de hilado, el estado de la disposicion, la forma del orificio y similares de
una hilera, y por ejemplo, es posible usar una hilera de multiples orificios para fibras cortadas en la que el nimero de
orificios es de 500 a 30.000 y el diametro del orificio de hilado es de 0,05 a 0,2 mm y similares.

Ademas, es apropiado que la temperatura de la solucion de hilado (una solucién de polimero de poliamida
totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado) extruida de una hilera esté dentro del intervalo de 10 a 90° C.

Como bafo de coagulacién usado para obtener la fibra de esta invencién, se usa una solucién acuosa con
una concentracion de solvente de amida del 45 al 60% en masa que no contiene sal inorganica a una temperatura
del liquido del bafo dentro del intervalo de 10 a 35° C. Una concentraciéon de solvente de amida de menos del 45%
en masa lleva a una estructura con una piel gruesa y, por tanto, la eficacia del lavado en el paso de lavado se
deteriora y se hace dificil lograr el contenido de solvente residual de la fibra obtenida del 0,1% en masa o menos.
Ademas, cuando la concentracion de solvente de amida excede el 60% en masa, no puede lograrse una coagulacion
uniforme incluso dentro de la fibra y, por tanto, se hace dificil lograr un contenido de solvente residual de la fibra del
0,1% en masa o menos. A este respecto, es apropiado que el tiempo de la inmersion de la fibra en el bafio de
coagulacién esté dentro del intervalo de 0,1 a 30 segundos.

[Paso de estiramiento del bafio de estiramiento plastificado]

En el paso de estiramiento del bafio de estiramiento plastificado, mientras que la fibra obtenida por
coagulacién en el bafio de coagulacion todavia esta en estado plastificado, la fibra se somete a tratamiento de
estiramiento en un bafio de estiramiento plastificado.

El liquido de bafo de estiramiento plastificado no esta particularmente limitado y puede usarse un liquido de
bafo conocido convencionalmente.

Para obtener la fibra de esta invencion, es necesario que la proporcion de estiramiento en el bafo de
estiramiento plastificado esté dentro del intervalo de 3,5 a 5,0 veces, y mas preferiblemente dentro del intervalo de
3,7 a 4,5 veces. En la produccion de la fibra usada en esta invencion, al realizar el estiramiento plastificado con un
intervalo de proporcion de estiramiento especifica en un bafio de estiramiento plastificado, puede promoverse la
eliminacion del solvente de la fibra coagulada y lograre el contenido de solvente residual de la fibra del 0,1% en
masa 0 menos.

Cuando la proporcién de estiramiento en el bafio de estiramiento plastificado es menor de 3,5 veces, la
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eliminacion del solvente del hilo coagulado se vuelve insuficiente y se vuelve dificil lograr un contenido de solvente
residual de la fibra del 0,1% en masa o menos. Ademas, la tenacidad de ruptura se vuelve insuficiente y el manejo
durante los pasos de procesamiento, como el paso de hilado, se vuelve dificil. Por otro lado, cuando la proporcién de
estiramiento excede 5,0 veces, se produce la rotura de fibras individuales y la estabilidad del proceso se deteriora.

La temperatura del bafo de estiramiento plastificado esta preferiblemente dentro del intervalo de 10 a 90°
C. Preferiblemente, cuando la temperatura esta dentro del intervalo de 20 a 90° C, la estabilidad del proceso es
excelente.

[Paso de lavado]

En el paso de lavado, la fibra estirada en el bafio de estiramiento plastificado se lava a fondo. El lavado
afecta la calidad de la fibra obtenida y, por tanto, preferiblemente se realiza en varios pasos. En particular, la
temperatura del bafio de lavado y la concentracién de solvente de amida del liquido del bafio de lavado en el paso
de lavado afectan el estado de extraccion del solvente de amida de la fibra y el estado de penetracion del agua en la
fibra desde el bafio de lavado. Por lo tanto, también con el propdsito de controlarlos en los estados méas adecuados,
es preferible que el paso de lavado sea en varias etapas y se controlen la condicion de temperatura y la condicién de
concentracién del solvente de amida.

La condicion de temperatura y la condicién de concentracién del solvente de amida no estan
particularmente limitadas siempre que la fibra finalmente obtenida tenga una calidad satisfactoria. Sin embargo,
cuando la temperatura del primer bafio de lavado es tan alta como 60° C o mas, el agua penetra rapidamente en la
fibra y por tanto se forman enormes vacios en la fibra, lo que da como resultado un deterioro de la calidad. Por
consiguiente, la temperatura del primer bafo de lavado es preferiblemente tan baja como 30°C o0 menos.

Cuando el solvente permanece en la fibra, no es preferible la seguridad ambiental en el procesamiento de
un producto que usa la fibra y en el uso de un producto formado usando la fibra. Por consiguiente, el contenido del
solvente contenido en la fibra usada en esta invencion es del 0,1% en masa o menos, y mas preferiblemente del
0,08% en masa o menos.

[Paso de tratamiento con calor seco]

En el paso de tratamiento con calor seco, la fibra después del paso de lavado se seca y se trata con calor.
El método de tratamiento con calor seco no esta particularmente limitado y, por ejemplo, se menciona un método
que usa un rodillo de calor, una placa de calor o similar. Mediante el tratamiento con calor seco, puede obtenerse
finalmente la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de esta invencion.

Para obtener la fibra de esta invencién, la temperatura de tratamiento térmico en el paso de tratamiento
térmico en seco esta preferiblemente dentro del intervalo de 260 a 350° C, y mas preferiblemente dentro del intervalo
de 270 a 340° C. Cuando la temperatura del tratamiento térmico es inferior a 260° C, la cristalizacion de la fibra es
insuficiente y la contraccion de la fibra se hace mas grande. Por otro lado, cuando la temperatura excede los 350° C,
la cristalizacion de la fibra se hace demasiado avanzada y el alargamiento a la rotura se deteriora significativamente.
Ademas, cuando la temperatura del tratamiento con calor seco esta dentro del intervalo de 260 a 350° C, puede
controlarse la tasa de contraccion térmica maxima bajo la tasa de aumento de temperatura de 100 C/min y el
intervalo de temperatura de 25 a 500° C al 7,5% o menos, y puede mejorarse la tenacidad de rotura de la fibra
obtenida.

[Paso de engarzado y similares]

La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tenida por hilado después del tratamiento con calor
seco puede someterse adicionalmente a un proceso de engarzado si es necesario. Ademas, después del
procesamiento de engarzado, la fibra puede cortarse en una longitud de fibra apropiada y someterse a los pasos
siguientes. Ademas, dependiendo del caso, la fibra puede enrollarse como un hilo multifilamento.

Ejemplos

Esta invencion se explica adicionalmente con mas detalle en los ejemplos y ejemplos comparativos
siguientes. Sin embargo, a este respecto, estos ejemplos y ejemplos comparativos son para una mejor comprension
de esta invencion, y el alcance de esta invencion no esta limitado por estas descripciones.
<Método de medicion>

Cada valor de propiedad fisica de los ejemplos y ejemplos comparativos se midié mediante el siguiente
método.
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[Viscosidad inherente (1.V.)]

Se disolvidé un polimero en acido sulflrico concentrado al 97% y se midié la viscosidad inherente a 30° C
usando un viscosimetro Ostwald.

[indice de luminosidad L*]

El indice de luminosidad L* se calculd mediante el procesamiento habitual después de medir |a reflectancia
difusa con un iluminante D65 con un campo de -10 grados.

[Finura]

En base a JIS L1015, se midié la finura de masa corregida de acuerdo con el método A y se represent6 por
la finura aparente.

[Contenido de solvente residual]

Se recogié una pieza de fibra en una cantidad de 1,0 mg y se midié el contenido del solvente de amida que
quedaba en la fibra usando cromatografia de gases (fabricado por Shimadzu Corporation, modelo: GC-2010). Luego,
se calculé la concentracion de solvente residual de la fibra a partir de la curva estandar obtenida usando el solvente
de amida como muestra estandar.

[Tasa de contraccion térmica maxima]

Como dispositivo de medicion se usa el analizador mecanico térmico EXSTAR6000 fabricado por Sll, la
muestra de fibra se separa en 480 dtex, y la fibra se pellizca con un mandril y se usa como muestra de medicion. La
tasa de contraccién basada en la longitud de fibra inicial de la muestra a cada temperatura se midié con la siguiente
condicion, y entre los resultados de la tasa de contraccidén obtenidos a cada temperatura, se determiné la tasa de
contraccion a la temperatura a la cual la tasa de contraccion fue la mas alta como la tasa de contraccién térmica
maxima.

<Condicién de medicién>

Medida de longitud de muestra: 10 mm

Tasa de aumento de temperatura: 1002 C/min.
Intervalo de temperatura de medicion: 25 a 5002 C
Carga aplicada sobre muestra de fibra: 1.2 cN

[Grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (Diferencia de color: AE*) por medidor de descoloramiento
de arco de xénon]

Usando fibra cortada no irradiada y fibra cortada irradiada con luz que habia sido irradiada con un medidor
de descoloramiento de arco de xenén a 1,1 W/m 2 durante 24 horas y 80 horas, se midio la reflectancia difusa con un
iluminante D65 con un campo de -10 grados, y se calcularon el valor del indice de luminosidad L* y los indices de
cromaticidad a* y b* mediante el procesamiento habitual. El area de la medicion de irradiacién de luz en este
momento era de 30 mm¢. El grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) se
determinaron mediante la siguiente ecuacién de acuerdo con JIS Z-8730 usando los valores obtenidos.

[Ecuacién 1]

AE* = ((AL*)%+ (Aa*) 2+ (Ab*)?)1/?

[Grado de decoloracién y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) por medidor de fundido de arco de
carbono]

Usando fibra cortada no irradiada y fibra cortada irradiada con luz que habia sido irradiada con un medidor
de descoloramiento por arco de carbono a 135 V y 17 A durante 24 horas y 72 horas, se midi6 la reflectancia difusa
con un iluminante D65 con un campo de -10 grados, y se calcularon el valor del indice de luminosidad L* y los
indices de cromaticidad a* y b* mediante el procesamiento habitual. El area de medicion de la irradiacion de luz en
este momento era de 10 mm¢. El grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*) se
determiné mediante la misma ecuacion que la del grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia
de color: AE*) mediante un medidor de descoloramiento de arco de xendn anterior usando los valores obtenidos.

[Proporcion de grado de decoloracion y de descoloramiento por la luz (diferencia de color: AE*)]
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Usando los grados de decoloracién y de descoloramiento de la luz (AE*) entre antes y después de la
irradiacién con un medidor de descoloramiento de arco de carbono a 135 V y 17 A durante 72 horas, se calculé la
proporcion (%) de un valor de Ejemplo a un valor de Ejemplo Comparativo que tiene un contenido residual de
solvente de la fibra del 0,4% en masa o0 mas, en el que se anadio el mismo pigmento en la misma cantidad.

<Ejemplo 1>
[Paso de preparacion de la solucion de hilado]

En un reactor bajo atmésfera de nitrégeno seco, se pesaron 721,5 partes en masa de N,N-dimetilacetamida
(DMACc) con un porcentaje de humedad de 100 ppm o0 menos, se disolvieron 97,2 partes en masa (50,18% en moles)
de metafenilendiamina en este DMAc, y la solucion se enfrié a 0°C. A la solucion de DMAc enfriada, se anadieron
gradualmente 181,3 partes en masa (49,82% en moles) de cloruro isoftalico (abreviado como IPC a continuacion)
mientras se agitaba la solucion, y se llevé a cabo la reaccion de polimerizacion.

Luego, se pesaron 66,6 partes en masa de polvo de hidréxido de calcio con un tamafo medio de particula
de 10 um o menos y se afiadieron lentamente a la solucién de polimero después de la finalizacion de la reaccién de
polimerizacion, y se realizd la reaccion de neutralizacién. Después de que se hubiese completado la adicién de
hidroxido de calcio, la solucion se agitdé adicionalmente durante 40 minutos y se obtuvo una solucién de polimero
transparente. La isoftalamida de polimetafenileno se aislé de la solucion de polimero obtenida y la viscosidad
inherente (1.V.) medida fue de 1,65. Ademas, la concentracion de polimero de la solucién de polimero fue del 17%.

En esta solucién de polimero, se dispersé uniformemente el polvo Pigmento Azul 15 en una proporcion de
0,95% en masa basado en el polimero, y se produjo una solucion de hilado (dope de hilado) por desgasificacion a
presién reducida.
[Hilado/Paso de coagulacion]

El dope de hilado anterior se descarg6 y se hild desde una hilera que tenia un diametro de agujero de 0,07
mm y un numero de orificio de 500 en un bafio de coagulaciéon que tenia una temperatura de bafo de 30° C. La
composicion del liquido de coagulacion fue agua/DMAc = 45/55 (partes en masa) y la descarga y el hilado en el
bafio de coagulacion se realizé a una velocidad de hilo de 7 m/minuto.
[Paso de estiramiento de bafno de estiramiento plastificado]

Posteriormente, se realizé el estiramiento a una proporciéon de estiramiento de 3,7 veces en un bafo de
estiramiento plastificado a 40°C que tenia una composicién de agua/DMAc = 45/55.

[Paso de lavado]

Después del estiramiento, se realiz6 el lavado en un bafo de agua/DMAc = 70/30 a 20° C (duracién de
inmersion: 1,8 m) y luego en un bafo de agua a 20° C (duracién de inmersion: 3,6 m), seguido de un lavado
completo a través de un bafo de agua tibia a 60° C (duracién de inmersién: 5.4 m).

[Paso de tratamiento con calor seco]

La fibra después del lavado se sometié a tratamiento con calor seco usando un rodillo de calor que tenia
una temperatura superficial de 300° C, y se obtuvo una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida
por hilado.

[Paso de engarzado y corte]

La fibra obtenida se engarz6 a través de una engarzadora y luego se corté con un cortador en fibras cortas
de 51 mm, y se obtuvo fibra cortada de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado en bruto. Cada
resultado de medicién con respecto a la fibra corta obtenida se muestra en la Tabla 1.
<Ejemplo comparativo 1>

Se produjo fibra cortada de poliamida totalmente aromética de tipo meta tefiida por hilado de la misma
manera que en el Ejemplo 1, excepto que la composicion del liquido de coagulacién se cambié a agua/DMAc
(proporcién cuantitativa) = 70/30 en el paso de hilado/coagulacion. Cada resultado de mediciéon con respecto a la
fibra cortada obtenida se muestra en la Tabla 1.

<Ejemplo comparativo 2>
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Se produjo fibra cortada de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de la misma
manera que en el Ejemplo 1, excepto que la composicion del liquido de coagulacién se cambié a agua/DMAc
(proporcién cuantitativa) = 30/70 en el paso de hilado/coagulacion. Cada resultado de medicion con respecto a la
fibra corta obtenida se muestra en la Tabla 1.

<Ejemplo 2>

Se produjo fibra cortada de poliamida totalmente aromética de tipo meta tefiida por hilado de la misma
manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usé un pigmento mixto de Pigmento Azul 60/Pigmento Negro 7 (Azul
Marino) como pigmento. Cada resultado de medicion con respecto a la fibra corta obtenida se muestra en la Tabla 1.

<Ejemplo comparativo 3>

Se produjo fibra cortada de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de la misma
manera que en el Ejemplo 2, excepto que la composicion del liquido de coagulacién se cambié a agua/DMAc
(proporcién cuantitativa) = 30/70 en el paso de hilado/coagulacion. Cada resultado de medicion con respecto a la
fibra corta obtenida se muestra en la Tabla 1.

<Ejemplo 3>

Se produjo fibra cortada de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de la misma
manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usd Pigmento Negro 7 como pigmento. Cada resultado de medicion
con respecto a la fibrada corta obtenida se muestra en la Tabla 1.
<Ejemplo comparativo 4>

Se produjo fibra cortada de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de la misma
manera que en el Ejemplo 3, excepto que la composicion del liquido de coagulacién se cambié a agua/DMAc

(proporcién cuantitativa) = 30/70 en el paso de hilado/coagulacion. Cada resultado de medicion con respecto a la
fibra cortada obtenida se muestra en la Tabla 1.
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Aplicabilidad industrial

La fibra de esta invencién se convierte en una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida
por hilado, en la que se evitan la decoloracién y el descoloramiento de la fibra debido a la exposicién a la luz durante
mucho tiempo y la contraccién térmica debido al calentamiento a altas temperaturas, como la exposicion al fuego y
el calor de radiacion. Por consiguiente, la fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de
esta invencion puede usarse preferiblemente para un traje de bombero o un traje de trabajo resistente al calor que
requiera estas caracteristicas.
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REIVINDICACIONES

1. Una fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefida por hilado, en la que el contenido de solvente
residual es del 0,1% en masa o0 menos en base a la masa total de la fibra;

en donde dicha fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado comprende un pigmento, y

en donde el contenido de solvente residual se determina usando el método de cromatografia de gases al que se
hace referencia en la descripcion.

2. La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de acuerdo con la reivindicacién 1, en la
que la diferencia de color (AE*) entre antes y después de la irradiacion con un medidor de descoloramiento de arco
de carbono a 135 V y 17 A durante 72 horas es del 75% o menos de la diferencia de color (AE*) de una fibra de
poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado que tiene un contenido de solvente residual de la fibra
del 0,4% en masa 0 mas, en la que se afiade el mismo pigmento en la misma cantidad.

3. La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de acuerdo con la reivindicacién 1, en la
que la diferencia de color (AE*) entre antes y después de la irradiacion con un medidor de descoloramiento de arco
de xen6n a 1,1 W/m 2 durante 80 horas es de 24,0 o0 menos.

4. La fibra de poliamida totalmente aromética de tipo meta tefiida por hilado de acuerdo con la reivindicacion 1, en la
que la diferencia de color (AE*) entre antes y después de la irradiacién con un medidor de descoloramiento por arco
de carbono a 135 Vy 17 A durante 72 horas es de 2,5 0 menos.

5. La fibra de poliamida totalmente aromatica de tipo meta tefiida por hilado de acuerdo con cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 4, en la que la tasa de contraccién térmica maxima bajo una tasa de aumento de temperatura de
100° C/min y un intervalo de temperatura de 25 a 500° C es del 7,5% 0 menos.
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