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©  Fils  et  fibres  de  bonnes  propriétés  à  base  de  mélange  polychlorure  de  vinyle  et  de  polychlorure  de  vinyle  surchloré  et 
procédé  pour  leur  obtention. 

La  présente  invention  concerne  des  fils  et  fibres  à  base 
d'un  mélange  de  polychlorure  de  vinyle  atactique  et  poly- 
chlorure  de  vinyle  surchloré  ainsi  que  leur  procédé  d'obten- 
tion. 

Les  fils  et  fibres  selon  la  présente  invention  possèdent 
un  taux  de  retrait  résiduel  dans  l'eau  bouillante  inférieur  à 
2  %,  un  module  d'élasticité  supérieur  à  3  kN/mm2,  et  une 
contrainte  de  retrait  après  rétraction  en  milieu  fluide  aqueux 
à  température  comprise  entre  98  et  130°C  supérieure  ou 
égale  à  1,6.10-2  g/dtex. 

Lesdits  fils  sont  obtenus  par  filage  et  étirage  de  manière 
connue  en  soi,  puis  stabilisation  sous  tension  en  continu  à 
température  comprise  entre  105  et  125°C  en  présence  de 
vapeur  d'eau  sous  pression  pendant  1  à  3  secondes  puis 
rétraction  en  milieu  fluide  aqueux  à  température  comprise 
entre  98  et  130°C. 

Les  fils  et  fibres  selon  l'invention  sont  utilisables  pour  la 
réalisation  de  tissus,  tricots,  articles  non  tissés  seuls  ou  en 
mélange  avec  d'autres  fibres. 



La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   concerne  des  f i l a m e n t s ,   f i l s ,   f i b r e s ,  

monof i l aments   et  a u t r e s   a r t i c l e s   s i m i l a i r e s   en  ma t i è r e   s y n t h é t i -  

que  c o n s t i t u é s   de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   et  de  p o l y c h l o r u r e   de  

v iny le   s u r c h l o r é .   El le   concerne  plus  p a r t i c u l i è r e m e n t   des  f i l s  

et  f i b r e s   de  m e i l l e u r e s   q u a l i t é s   m é c a n i q u e s .  

I l   est   déjà  connu  selon  le  b reve t   f r a n ç a i s   1  359  178  de  p r é -  

parer   des  f i l s   et  f i b r e s   c o n s t i t u é s   de  mélanges  de  p o l y c h l o r u r e  

de  v i n y l e   o r d i n a i r e   et  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   s u r c h l o r é ,   ce  d e r -  

n ie r   é t a n t   p r é s e n t   en  p r o p o r t i o n   comprise  e n t r e   5 %  et  80  %,  de 

p r é f é r e n c e   au  moins  10  1 .  

Les  f i b r e s   a i n s i   obtenues  peuvent  s u p p o r t e r   des  t e m p é r a t u r e s  

de  t r a i t e m e n t   thermique   d ' a u t a n t   plus  é l evées   que  le  p o u r c e n t a g e  

en  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   dans  le  mélange  est   é levé ,   ce 

qui  a  pour  conséquence  une  d iminut ion   du  r e t r a i t   thermique  r é s i -  

duel.  Par  c o n t r e ,   des  pourcen tages   é levés   en  p o l y c h l o r u r e   de  v i -  

nyle  s u r c h l o r é   augmentent   de  manière  i m p o r t a n t e   le  pr ix  de  r e v i e n t  

des  f i l s   et  f i b r e s   obtenus ,   ceci  d ' a u t a n t   plus  que  leur  p r o c é d é  

d ' o b t e n t i o n   est   d i s c o n t i n u ,   en  p a r t i c u l i e r   le  t r a i t e m e n t   t h e r m i q u e  

de  f i x a t i o n .  

Le  b reve t   f r a n ç a i s   n°  85  126/1  359  178  p r é c o n i s e   é g a l e m e n t  

l ' u t i l i s a t i o n   de  mélanges  de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   a t a c t i q u e   e t  

c h l o r u r e   de  p o l y v i n y l e   s u r c h l o r é   en  p r o p o r t i o n   de  5  à  50 %  du  mé- 

lange  et  p r é c i s e   que  les  f i b r e s   obtenues   peuven t ,   après  f i l a g e   e t  

é t i r a g e ,   au  l ieu  d ' ê t r e   s t a b i l i s é e s   sous  t e n s i o n   dans  les  c o n d i -  

t ions  i nd iquées   dans  le  brevet   p r i n c i p a l ,   ê t r e   d i r e c t e m e n t   r é t r a c -  

tées  par  chauf fage   dans  un  milieu  a p p r o p r i é ,   par  exemple  l ' e a u  

b o u i l l a n t e .  M a i s , e n   p r a t i q u e ,   les  c o n d i t i o n s   de  t r a i t e m e n t   p r é -  

c i t é e s   ne  p e r m e t t e n t   l ' o b t e n t i o n   de  f i b r e s   de  bonnes  p r o p r i é t é s  

que  lo rsque   la  p r o p o r t i o n   de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   e s t  

r e l a t i v e m e n t   i m p o r t a n t e .   Dans  l ' exemple   unique  de  ce  b reve t ,   l e s  



t é n a c t i é s   et  a l l o n g e m e n t s d e s   f i l s   obtenus  sont  bons  grâce  à  l a  

p r o p o r t i o n   r e l a t i v e m e n t   i m p o r t a n t e   en  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e  

s u r c h l o r é  :   20  1  en  poids .   Par  con t r e   pour  des  t eneurs   e n  p o l y -  

c h l o r u r e   de  v iny l e   s u r c h l o r é   i n f é r i e u r e s   et  des  taux  d ' é t i r a g e  

moindres ,   de  t e l l e s   q u a l i t é s   sont  i m p o s s i b l e s  à   o b t e n i r   par  r é -  

r é t r a c t i o n   d i r e c t e   dans  l ' e au   b o u i l l a n t e .   A  p a r t i r   de  20 1  en  

poids  de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny l e   s u r c h l o r é   et  a u - d e l à ,   si  l e s  

q u a l i t é s   mécaniques  des  f i b r e s   sont  bien  m e i l l e u r e s ,   leur  pr ix   de 

r e v i e n t   augmente  auss i   en  c o n s é q u e n c e .  
La  d i f f i c u l t é   avec  ce  type  de  mélange  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e  

a t a c t i q u e   et  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   s u r c h l o r é   c o n s i s t e   donc,  en  

f a i t ,   à  t r o u v e r   un  compromis  p e r m e t t a n t   d ' o b t e n i r   des  f i b r e s   p o s -  
sédant   les  q u a l i t é s   mécaniques  les  plus  é l evées   p o s s i b l e s   pour  l e  

pr ix   de  r e v i e n t   le  plus  f a i b l e   p o s s i b l e .  

La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   concerne  des  f i l s   et  f i b r e s   à  b a s e  

d'un  mélange  p o l y c h l o r u r e   de  v iny l e   a t a c t i q u e   et  p o l y c h l o r u r e   de  

v i n y l e   s u r c h l o r é   de  bonnes  c a r a c t é r i s t i q u e s   mécaniques ,   même  p o u r  
des  mélanges  con tenan t   peu  de  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   s u r c h l o r é ,  

obtenues   au  moyen  d'un  procédé  i n d u s t r i e l   con t inu ,   c ' e s t - à - d i r e  

dans  des  c o n d i t i o n s   les  plus  économiques  p o s s i b l e s .  

De  manière   plus  p r é c i s e ,   e l l e   concerne   des  f i l a m e n t s ,   f i b r e s ,  

f i l s   à  base  d'un  mélange  de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny l e   a t a c t i q u e   e t  

p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   p o s s é d a n t   un  taux  de  r e t r a i t   r é -  

s i d u e l   dans  l ' e au   b o u i l l a n t e   i n f é r i e u r  à   2  %,  un  module  d ' é l a s t i -  

c i t é   s u p é r i e u r   à  3  kN/mm2,  et  une  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t , a p r è s   r é -  

t r a c t i o n   en  mi l i eu   f l u i d e   aqueux  à  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   98 

et  1 3 0 ° C , s u p é r i e u r e   ou  égale   à  1 ,6 .10 -2   g / d t e x .  

De  p r é f é r e n c e ,   le  module  d ' é l a s t i c i t é   est   compris  e n t r e   3  e t  

5  kN/mm2,  la  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t  a p r è s   r é t r a c t i o n   à  t e m p é r a t u r e  

comprise  e n t r e   98  et  130'C  en  mi l i eu   f l u i d e   a q u e u x e n t r e   2  e t  
3 , 5 . 1 0 - 2   g / d t e x ,   et  le  r e t r a i t   r é s i d u e l   dans  l ' e a u   b o u i l l a n t e  



i n f é r i e u r   ou  égal  à  1  1 .  

La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   concerne  également  un  procédé  p o u r  
l ' o b t e n t i o n   de  t e l s   f i b r e s   et  f i l s   à  base  de  mélange  de  p o l y c h l o -  

rure  de  v i n y l e   a t a c t i q u e   et  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   p a r  

f i l a g e   d 'une   s o l u t i o n   du  mélange  de  polymères  de  manière  connue  

en  soi ,   é t i r a g e   des  f i l a m e n t s   dans  l ' e au   b o u i l l a n t e   à  un  t a u x  

compris  e n t r e   3  et  6  X,  s t a b i l i s a t i o n   en  cont inu  sous  t en s ion   à  

une  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   105  et  125°C  en  p résence   de  v a p e u r  
d 'eau  sous  p r e s s i o n   pendant  1  à  3  secondes  puis  r é t r a c t i o n   à  t em-  

p é r a t u r e   comprise   en t r e   98  et  130°C  en  mi l ieu   f l u i d e   a q u e u x .  
On  en tend  par  p o l y c h l o r u r e   de  v iny l e   a t a c t i q u e   e s s e n t i e l l e -  

ment  l ' homopolymère   de  c h l o r u r e   de  v i n y l e   ayant  une  t e m p é r a t u r e  

de  t r a n s i t i o n   de  second  ordre  comprise  généra lement   en t re   65  et  85°C. 

Le  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   est  c o n s t i t u é   de  façon  p r é d o m i n a n t e  

par  la  forme  isomère  a t a c t i q u e ,   c ' e s t - à - d i r e   q u ' i l   s ' a g i t   d 'un  p o -  

lymère  dont  les  atomes  de  chlore   et  d 'hydrogène   sont  en  m a j o r i t é  

s i t u é s   au  ha sa rd   des  deux  côtés  de  la  chaîne  c o n s t i t u a n t   le  s q u e -  
l e t t e   de  la  molécu le .   De  ce  f a i t ,   un  te l   polymère  est   n o r m a l e m e n t  

d 'une  n a t u r e   non  c r i s t a l l i s a b l e .   Un  t e l   polymère  est   obtenu  l e  

plus  couramment  de  la  manière  la  moins  onéreuse   par  les  t e c h n i q u e s  

connues  de  p o l y m é r i s a t i o n   en  masse,  suspens ion   ou  émulsion  à  de s  

t e m p é r a t u r e s   géné ra lemen t   s u p é r i e u r e s   à  0°C,  plus  g é n é r a l e m e n t  

comprises  e n t r e   20  et  60°C  ou  même  p l u s .  

Le  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   u t i l i s a b l e   selon  la  p r é -  

sente  i n v e n t i o n   peut  ê t r e   obtenu  par  exemple,  par  c h l o r a t i o n   d ' u n e  

suspens ion   de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   en  présence   de  lumière  a c t i -  

n ique,   ou  par  c h l o r a t i o n   à  haute  t e m p é r a t u r e ,   ou  en  p résence   de  

rayonnements   chimiques  a c t i f s  ;   i l   possède  généra lement   une  t em-  

p é r a t u r e   de  t r a n s i t i o n   du  second  ordre  d 'au  moins  100°C. 

Selon  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n ,   on  u t i l i s e   de  p r é f é r e n c e   u n e  

p r o p o r t i o n   de  16  à  20 %  en  poids  de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r -  

chloré   par  r a p p o r t   au  mélange  des  deux  polymères .   Le  procédé  d e  



l ' i n v e n t i o n   peut  aus s i   e t r e   app l iqué   à  des  mélanges  c o n t e n a n t  

plus  de  20 %  en  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   et  dans  ce  c a s  

condu i t   éga lement   à  de  m e i l l e u r e s   q u a l i t é s   mécaniques  des  f i l s  

mais  les  a r t i c l e s   a i n s i   p rodu i t s   p o s s è d e n t   un  prix  de  r e v i e n t  

s u p é r i e u r .  

Il  es t   p o s s i b l e   de  descendre   en  dessous  d 'une  p r o p o r t i o n   de 

16 1  en  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   (par  exemple  j u s q u ' à  

12 %  ou  même  10  x)  mais  les  c o n d i t i o n s   4u  procédé  do ivent   a l o r s  

ê t r e  o p t i m a l e s   pour  que  les  f i l s   obtenus  pos sèden t   des  q u a l i t é s  

mécaniques  a c c e p t a b l e s .   Par  exemple,  i l   fau t   a lo r s   que  les  f i l s  

so i en t   é t i r é s   t r è s   près  du  maximum  de  leur   é t i r a b i l i t é   et  que  l a  

t e m p é r a t u r e   de  s t a b i l i s a t i o n   so i t   po r t ée   également   à  son  maximum 

en  é v i t a n t   t o u t e f o i s   les  r i sques   de  casse  ou  de  c o l l a g e ,   ce  q u i  

d i m i n u e r a i t   la  s o u p l e s s e   du  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n .  

Les  f i l s   e t   f i b r e s   selon  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   possèden t   un  

module  d ' é l a s t i c i t é   é levé ,   au  moins  3  kN/mm2  généra lement   c o m p r i s  

e n t r e  3   et  5  kN/mm2.  Un  te l   module  d ' é l a s t i c i t é   est   é levé  pour  de s  

f i b r e s   à  base  de  mélange  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e / p o l y c h l o r u r e   de 

v iny le   s u r c h l o r é ,   dont  le  module  es t   géné ra l emen t   de  l ' o r d r e   de 

2  à  2,5  kN/mm2  pour  une  même  p r o p o r t i o n   de  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e  

s u r c h l o r é .   Ceci  est   un  f a i t   i m p o r t a n t   car  le  module  est   r e p r é s e n -  

t a t i f   des  c a r a c t é r i s t i q u e s   mécaniques  des  f i b r e s   ob tenues   ( r é s i s -  

tance  et  a l l o n g e m e n t )   et  permet  une  bonne  t r a v a i l l a b i l i t é   des  f i l s  

e t  f i b r e s   sans  q u e  c e u x - c i   p rennen t   du  r e t r a i t  a u   cours  du  t r a v a i l  

t e x t i l e   u l t é r i e u r .  C e t t e   va leu r   é levée   du  module  d ' é l a s t i c i t é   de s  

f i l s   et  f i b r e s   se lon  l ' i n v e n t i o n   es t   d ' a u t a n t   plus  i n t é r e s s a n t e  

q u ' e l l e   s ' accompagne  d'un  t rès   f a i b l e   taux  de  r e t r a i t   r é s i d u e l  

dans  l ' e a u   b o u i l l a n t e  :   i n f é r i e u r   à  2  %,  plus  généra lement   i n f é r i e u r  

à  1 %  ou  même  à  0,5  %. 

En  e f f e t ,   i l   est   h a b i t u e l l e m e n t   plus  a i s é   d ' o b t e n i r   sur  des  

f i l s   à  base  de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   de  bons  modules  d ' é l a s t i c i t é  

si  l ' on   se  c o n t e n t e   de  r e t r a i t s   r é s i d u e l s   plus  é l evés ,   par  exemple  



de  l ' o r d r e   de  5 %  ou  plus .   Mais  de  t e l l e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   c o n -  

du i s en t   à  des  d i f f i c u l t é s   d i f f i c i l e m e n t   su rmontab les   au  s tade   du 

t r a v a i l   t e x t i l e   u l t é r i e u r .  

De  p lus ,   on  p a r v i e n t   sur  les  f i l s   et  f i b r e s   selon  la  p r é s e n t e  

i n v e n t i o n   à  une  m e i l l e u r e   m a i t r i s e   de  leur   degré  d ' o r i e n t a t i o n   au  

s tade  f i n a l ,   c ' e s t - à - d i r e   après  r é t r a c t i o n   dans  le  f l u i d e   a q u e u x .  
Dans  la  p r é s e n t e   demande  le  degré  d ' o r i e n t a t i o n   est   exprimé  par  l e s  

c o n t r a i n t e s   de  r e t r a i t   des  f i l s   et  f i b r e s   o b t e n u s .  

La  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t   des  f i l a m e n t s   est  mesurée  au  moyen 
d'un  r é t r a c t o m è t r e  :   les  é c h a n t i l l o n s   de  f i l a m e n t s   de  longueur   4  cm, 
assemblés   sous  forme  d ' é p r o u v e t t e s   de  t i t r e   400  dtex  en  moyenne 

(chaque  e s sa i   é t an t   e f f e c t u é   sur  deux  é p r o u v e t t e s )   sont  s o u m i s ,  

après  chacune  des  d i f f é r e n t e s   é tapes  d ' é t i r a g e ,   de  s t a b i l i s a t i o n  

et  enf in   de  r é t r a c t i o n ,   à  une  é l é v a t i o n   de  t empéra tu re   de  1°C  p a r  

minu te ,de   30°C  à  170°C.  On  mesure  la  force   de  r é t r a c t i o n   e x p r i m é e  

en  10-2  g /d tex   sur  chaque  é p r o u v e t t e   en  f o n c t i o n   de  la  t e m p é r a t u r e .  

Cet te   c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t   ou  force  de  r e t r a i t   passe  dans  chaque  

cas  par  un  maximum  à  une  c e r t a i n e   t e m p é r a t u r e .   C ' e s t   c e t t e   f o r c e  

de  r e t r a i t   maximale  qui  r e p r é s e n t e   la  c a r a c t é r i s t i q u e   d ' o r i e n t a t i o n  

m o l é c u l a i r e   des  p r o d u i t s ,   que  l 'on   dés igne   par  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t .  

Les  f i l s   et  f i b r e s   obtenus  selon  la  p r é s e n t e   demande  c o n s e r v e n t  

après  la  d e r n i è r e   phase  du  procédé,   c ' e s t - à - d i r e   la  r é t r a c t i o n   dans  

le  f l u i d e   aqueux,  une  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t   d 'au  moins  1 ,6 .10 -2   g / d t e x  

a lo rs   que  les  f i l s   à  base  de  mélanges  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e / p o l y -  

c h l o r u r e   de  v iny l e   s u r c h l o r é   t e l s   que  obtenus  selon  l ' exemple   du 

breve t   85  126/1  359  178  pos sèden t ,   après  r é t r a c t i o n   dans  l ' e a u  

b o u i l l a n t e ,   une  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t   de  1.10-2  g /d tex ,   ceci  p o u r  

une  p r o p o r t i o n   i d e n t i q u e   en  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   p a r  

r appor t   au  m é l a n g e . ( c f .   l ' exemple   c o m p a r a t i f   c i - d e s s o u s ) .  

Les  f i l s   et  f i b r e s   selon  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   peuvent  ê t r e  

obtenus  selon  tout  procédé  connu  comme  par  exemple  le  f i l a g e   en 

s o l u t i o n   par  un  procédé  à  sec  ou  à  l ' h u m i d e ,   de  p r é f é r e n c e   à  s e c .  



On  peut  u t i l i s e r   des  s o l u t i o n s   dans  des  s o l v a n t s   ou  mé l anges  

s o l v a n t s   connus  t e l s   que  les  mélanges  p e r c h l o r é t h y l è n e / a c é t o n e ,  

le  t é t r a h y d r o f u r a n n e ,   la  cyc lohexanone ,   les  mélanges  b e n z è n e / a c é t o n e  

ou  s u l f u r e   de  c a r b o n e / a c é t o n e   dans  des  p r o p o r t i o n s   a p p r o p r i é e s ,  

c e t t e   l i s t e   n ' é t a n t   pas  l i m i t a t i v e .  

Selon  le  procédé  de  f i l a g e   humide,  les  f i l a m e n t s   sont  c o a g u l é s  

dans  un  bain  non  s o l v a n t   du  mélange  polymère  mais  m i s c i b l e   avec  l e  

s o l v a n t   a lo r s   que  selon  le  procédé  de  f i l a g e   à  sec,  le  so lvan t   e s t  

évaporé  au  moyen  d ' a i r   chaud  et  généra lement   r é c u p é r é .   La  c o n c e n t r a -  

t ion  en  polymère  des  s o l u t i o n s   est   géné ra l emen t   de  l ' o r d r e   de  2 0 - 3 0  1  

en  poids  selon  le  procédé  de  f i l a g e   à  sec  et  seulement   de  10-20  % 

en  poids  selon  le  procédé  de  f i l a g e   humide,  les  s o l u t i o n s   é t a n t   dans  

chaque  cas  de  p r é f é r e n c e   f i l t r é e s   avant  le  f i l a g e   pour  é l i m i n e r   l e s  

p a r t i c u l e s   de  gel  ou  s a l i s s u r e s   s u s c e p t i b l e s   d ' o b s t r u e r   les  o r i f i c e s  

de  la  f i l i è r e .  

Après  le  f i l a g e   qui  est  e f f e c t u é   de  p r é f é r e n c e   à  sec,  les  f i l a -  

ments  sont  é t i r é s   pour  leur  c o n f é r e r   une  o r i e n t a t i o n   m o l é c u l a i r e   e t  

a m é l i o r e r   leurs   c a r a c t é r i s t i q u e s   mécaniques ,   à  un  taux  compris  e n t r e  

3  et  6  X.  De  p r é f é r e n c e   l ' é t i r a g e   des  f i l a m e n t s   se lon  la  p r é s e n t e  

i n v e n t i o n   comprend  un  p r é c h a u f f a g e   par  exemple  dans  l ' e au   à  des  t em-  

p é r a t u r e s   comprises   e n t r e   60  et  100°C,  plus  généra lement   en t re   75 

et  85°C.  Un  moyen  p r a t i q u e   c o n s i s t e   à  u t i l i s e r   un  bain  d 'eau  c h a u f -  

fé.  L ' é t i r a g e   proprement   di t   peut  ê t r e   e f f e c t u é   en  1  ou  2  s t a d e s ,  

mais  on  p r é f è r e   é l eve r   p r o g r e s s i v e m e n t   la  t e m p é r a t u r e   des  f i l a m e n t s  

par  p r é c h a u f f a g e ,   p r é é t i r a g e   par  exemple  dans  un  bain  dont  l ' e a u  

peut  e t r e   maintenue  e n t r e   70  et   95°C  puis  é t i r a g e   en  cont inu   à  u n e  

t e m p é r a t u r e   un  peu  plus  é levée   que  c e l l e   du  p r é é t i r a g e ,   de  p r é f é -  

rence  en t re   85  et  100°C  le  taux  d ' é t i r a g e   g loba l   é tan t   de  l ' o r d r e  

de  3  à  6  X,  de  p r é f é r e n c e   de  3,5  à  5.  Pour  pouvoir   o b t e n i r   un  t a u x  

d ' é t i r a g e   global   de  6  i l   est   plus  f a c i l e   de  l i m i t e r   l ' é t i r a g e   de s  

f i l a m e n t s   j u s t e   après   la  f i l i è r e ,   par  r ég l age   de  la  v i t e s s e   des  

rou leaux   de  r e p r i s e .  



Les  f i l a m e n t s   a i n s i   é t i r é s   s u b i s s e n t   e n s u i t e   une  s t a b i l i s a -  

t ion  sous  t e n s i o n   pour  é v i t e r   tout  r e t r a i t ,   en  p ré sence   de  v a p e u r  
d 'eau   sous  p r e s s i o n   à  une  t empéra tu re   comprise  e n t r e   105  et  130°C 

de  p r é f é r e n c e   en t re   110-120°C  pendant  1  à  3  s e c o n d e s .  

Après  s t a b i l i s a t i o n   i l s   sont  soumis  de  p r é f é r e n c e   en  c o n t i n u  

à  une  r é t r a c t i o n   l i b r e   qui  peut  ê t re   e f f e c t u é e   dans  l ' e au   b o u i l -  

l an t e   pendant   une  durée  v a r i a b l e ,  p a r   exemple  au  moins  10  m i n u t e s ,  

en  géné ra l   de  10  à  20  minutes  ou  même  plus  ou  dans  la  v a p e u r  
d 'eau   s a t u r é e   par  exemple  par  pa s sage  dans   une  buse  t e l l e   que 
c e l l e   d é c r i t e   dans  le  b reve t   f r a n ç a i s   83  329/1  289  491.  Dans  une 

t e l l e   buse  les  f i l a m e n t s   sont  t r a i t é s   par  de  la  vapeur  d ' e a u  

s a t u r é e   à  une  t e m p é r a t u r e   comprise  ent re   110  et  130°  et  sont  s i m u l -  

tanément  r é t r a c t é s   et  f r i s é s   ce  qui  permet  u n e  m e i l l e u r e   t r a v a i l -  

l a b i l i t é   t e x t i l e   u l t é r i e u r e .  

Dans  le  cas  où  la  r é t r a c t i o n   est   e f f e c t u é e   dans  l ' e a u   b o u i l -  

l an t e   c e l l e - c i   es t   de  p r é f é r e n c e   précédée  d 'un  f r i s a g e   mécan ique  
se lon  tout   procédé  connu,  également  dans  le  but  de  f a c i l i t e r   l a  

t r a v a i l l a b i l i t é   u l t é r i e u r e .  

Le  procédé  selon  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   peut  ê t r e   r é a l i s é   t o -  

t a l emen t   en  cont inu   depuis  l ' é t i r a g e   ou  meme  depuis  la  d i s s o l u t i o n  

des  polymères  j u s q u ' à   l ' o b t e n t i o n   des  f i l s   ou  f i b r e s   d é f i n i t i f s .  

De  ce  f a i t ,   i l   es t   f a c i l e   à  r é a l i s e r   i n d u s t r i e l l e m e n t   de  m a n i è r e  

économique .  

Les  polymères  ou  s o l u t i o n s   f i l é e s   selon  l a  p r é s e n t e   demande 

peuvent   c o n t e n i r   des  charges   h a b i t u e l l e s   t e l l e s   que  des  s t a b i l i -  

sants   v i s - à - v i s   de  la  lumière ,   de  la  cha l eu r ,   a z u r a n t s ,   p i g m e n t s ,  

c o l o r a n t s   s u s c e p t i b l e s   d ' a m é l i o r e r   c e r t a i n e s   de  leurs   p r o p r i é t é s  

t e l l e s   que  leur  cou l eu r ,   l ' a f f i n i t é   t i n c t o r i a l e ,   la  s t a b i l i t é   t h e r -  

mique  et  à  la  lumière ,   la  r é s i s t i v i t é   é l e c t r i q u e . . .  

Un  te l   procédé  condui t   à  des  f i l amen t s   de  c a r a c t é r i s t i q u e s  

mécaniques  m e i l l e u r e s   que  c e l l e s   de  f i l s   à  base  de  mélanges  p o l y -  

c h l o r u r e   de  v i n y l e / p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   ch lo r é   obtenus  s e l o n  



les  b r e v e t s   f r a n ç a i s   1  359  178  et  85  126/1  359  178  à  teneur   en  

p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   égale .   E l l e s   sont  également   m e i l -  

l eu res   que  c e l l e s   de  f i l amen t s   à  base  de  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e  

a t a c t i q u e   seul   t r a i t é   selon  le  procédé  de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n  

qui  f a i t   l ' o b j e t   d 'une  demande  de  b reve t   déposée  le  mεme  j o u r .  

Les  f i l a m e n t s   et  f i b re s   selon  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   p e u v e n t  
sub i r   t o u t e s   les  t r a n s f o r m a t i o n s   t e x t i l e s   a p p r o p r i é e s   et  sont  u t i -  

l i s a b l e s   pour  la  r é a l i s a t i o n   de  t i s s u s ,   t r i c o t s ,   a r t i c l e s   non  t i s -  

sés,   s eu l s   ou  en  mélanges  avec  d ' a u t r e s   f i b r e s   et  peuvent   en  p a r -  
t i c u l i e r   sub i r   tous  les  t r a i t e m e n t s   h a b i t u e l s   de  lavage  et  n e t t o y a g e  

à  sec  dans  des  c o n d i t i o n s   a p p r o p r i é e s .  

L e s d i t s   f i l s   et  f i b r e s   selon  l ' i n v e n t i o n   sont  en  ou t re   p a r t i c u -  

l i è r e m e n t   a p p r é c i é s   dans  le  domaine  t e x t i l e   en  r a i s o n   de  c e r t a i n e s  

p r o p r i é t é s   i n h é r e n t e s   à  la  compos i t ion   des  mé langes  :   i n i n f l a m m a b i -  

l i t é ,   r é s i s t a n c e   à  la  lumière ,   i n e r t i e   chimique  et  pouvoir   d ' i s o l a -  

t ion  t he rmique ,   é l e c t r i q u e   et  a c o u s t i q u e .  

Les  exemples  qui  s u i v e n t  d a n s   l e s q u e l s   les  p a r t i e s   s ' e n t e n d e n t  

en  p o i d s , s o n t   donnés  à  t i t r e   i n d i c a t i f   mais  non  l i m i t a t i f .  

Exemple  1  -  

On  p répa re   une  s o l u t i o n   de  polymère  de  c o n c e n t r a t i o n   28 %  en  

poids ,   dans  un  mélange  so lvan t   s u l f u r e   de  c a r b o n e / a c é t o n e   à  5 0 / 5 0  

en  vo lume .  

Le  polymère  est   c o n s t i t u é   d'un  mélange  de  82,5 %  en  poids  de 

p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   à  prédominance  a t a c t i q u e   ( i n d i c e   AFNOR :  1 2 0  -  

selon  la  norme  AFNOR  T  51-013  -   taux  de  ch lo re   56,5  %)  et  1 7 , 5  %  

de  p o l y c h l o r u r e   de  v iny le   s u r c h l o r é   possédan t   un  taux  de  ch lo re   de 

69  %  et  un  i nd i ce   AFNOR  de  110. 

La  s o l u t i o n   a i n s i   obtenue  est   f i l t r é e   e t , t o u t   en  é t an t   m a i n -  

tenue  à  70°C  e n v i r o n  e s t   f i l é e   à  t r a v e r s   une  f i l i è r e   c o m p o r t a n t  

908  o r i f i c e s   de  0,06  mm  de  d iamètre   dans  une  c e l l u l e   de  f i l a g e   à  

sec  p e r m e t t a n t   la  r é c u p é r a t i o n   con t inue   du  mélange  s o l v a n t   t e l l e  

que  d é c r i t e   dans  le  brevet   f r a n ç a i s   913  927.  Les  f i l a m e n t s   s o n t  



ensu i t e   p r é c h a u f f é s   dans  un  bain  d 'eau  maintenu  à  80'C  puis  é t i -  

rés  une  p remiè re   fois   dans  un  bain  d 'eau  maintenu  à  85°C  à  un 

taux  de  2,9  X,puis   é t i r é s   une  seconde  fois   dans  un  second  b a i n  

d'eau  maintenu  à  95°C  à  un  taux  de  1,2  X  (taux  t o t a l   3,5  X).  Les 

f i l amen t s   sont   e n s u i t e   s t a b i l i s é s   en  cont inu   sous  t ens ion   dans  

un  tube  c o n t e n a n t   de  la  vapeur  s a t u r é e   à  105°C,  les  v i t e s s e s   d ' e n -  

t rée  et  de  s o r t i e   des  f i l amen t s   é t a n t   r i goureusemen t   i d e n t i q u e s ,  

et  le  temps  de  s é j o u r   dans  le  tube  é t a n t   de  2  s e c o n d e s .  

Les  f i l a m e n t s   s u b i s s e n t   e n s u i t e   un  f r i s a g e   mécanique  et  u n e  

r é t r a c t i o n   l i b r e   dans  l ' e au   b o u i l l a n t e   pendant  20  m i n u t e s .  

Les  f i l a m e n t s   a i n s i   obtenus  possèden t   les  c a r a c t é r i s t i q u e s  

données  dans  le  t ab l eau   c i - d e s s o u s .  

Exemple  2  -  

On  r e p r o d u i t   l ' exemple   1  en  m o d i f i a n t   seulement  la  t e m p é r a -  

ture  de  s t a b i l i s a t i o n   dans  le  tube  en  p résence   de  vapeur  d ' e a u  

sa tu rée   qui  est   de  110°C.  Les  f i l a m e n t s   obtenus  p r é s e n t e n t   l e s  

c a r a c t é r i s t i q u e s   données  dans  le  t ab leau   c i - d e s s o u s .  

E x e m p l e  3  -  

On  r e p r o d u i t   exac tement   l ' exemple   1  mais  en  s t a b i l i s a n t   l e s  

f i l amen t s   en  p ré sence   de  vapeur  d 'eau  à  une  t empéra tu re   de  120°C. 

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   des  f i l a m e n t s   sont  groupées  dans  le  t a -  

bleau  c i - d e s s o u s  :  



A  t i t r e   de  compara ison ,   une  s o l u t i o n   d'un  mélange  de  p o l y m è r e s  

i d e n t i q u e   à  ce lu i   d é c r i t   dans  l ' exemple   1  est  f i l é   dans  les  c o n d i -  

t ions   i n d i q u é e s   c i - d e s s u s .   Les  f i l a m e n t s   sont  é t i r é s   dans  les  mêmes  c o n -  

d i t i o n s   et  à  un  même  t aux  ;   i l s   possèden t   avant  et  après  r é t r a c -  

tion  d i r e c t e   dans  l ' e au   b o u i l l a n t e   pendant  20  minutes  les  c a r a c t é -  

r i s t i q u e s   s u i v a n t e s  :  

-  a u t r e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   après   r é t r a c t i o n   eau  b o u i l l a n t e  :  

Exemple  4  -  

On  p r é p a r e   une  s o l u t i o n   i d e n t i q u e   à  ce l l e   d é c r i t e   dans  l ' e x e m -  

ple  1  et  on  la  f i l e   de  la  même  manière  à  t r a v e r s   une  f i l i è r e   i d e n t i q u e .  

Les  f i l a m e n t s   sont  e n s u i t e   p r é c h a u f f é s   dans  un  bain  d 'eau  m a i n -  

tenu  à  80°C,  puis  é t i r é s   une  p remiè re   fois  dans  un  bain  d 'eau  à  85°C 

à  un  taux  de  2,5  X  puis  é t i r é s   de  nouveau  à  un  taux  de  1,46  X  dans  un 

bain  à  95°C  de  manière  à  o b t e n i r   un  é t i r a g e   t o t a l   de  3,65  X. 

Les  f i l a m e n t s   s u b i s s e n t   e n s u i t e ,   en  con t inu ,   un  t r a i t e m e n t   de  

s t a b i l i s a t i o n   en  p résence   de  vapeur   sous  p r e s s i o n   à  105°C,  p e n d a n t  

deux  s econdes ,   sous  t e n s i o n ,   les  v i t e s s e s   d ' e n t r é e   et  s o r t i e   des  

f i l a m e n t s   é t a n t   i d e n t i q u e s .  

Les  f i l a m e n t s   p a s s e n t   e n s u i t e   en  continu  dans  une  buse  t e l l e  

que  d é c r i t e   dans  le  b reve t   f r a n ç a i s   83  329/1  289  491  où  i l s   s o n t  

soumis  en  cont inu   à  un  t r a i t e m e n t   de  r é t r a c t i o n   dans  la  vapeur  d ' e a u  

à  une  t e m p é r a t u r e   moyenne  de  120°C  et  f r i s é s .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   des  f i l a m e n t s   obtenus  sont  les  s u i v a n t e s  :  



Dans  les  exemples  c i - d e s s u s ,   les  mesures  de  t é n a c i t é s   s o n t  

e f f e c t u é e s   au  moyen  d 'un  a p p a r e i l   connu  dans  le  commerce  sous  l e  

nom  d'''INSTRON",  par  mesure  de  la  force  maximale  que  suppor te   un 

é c h a n t i l l o n   r a p p o r t é e   à  son  t i t r e ,   c e t t e   force  é t an t   mesurée  à  

g r a d i e n t   d ' a l l o n g e m e n t   c o n s t a n t .  



1 /  -   F i l a m e n t s ,   f i l s ,   f i b r e s   à  base  de  mélanges  p o l y c h l o r u r e  
de  v i n y l e   a t a c t i q u e / p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   s u r c h l o r é ,   c a r a c t é r i s é s  

par  le  f a i t   q u ' i l s   p o s s è d e n t  :  

-  un  taux  de  r e t r a i t   r é s i d u e l   dans  l ' e a u   b o u i l l a n t e   i n f é r i e u r e   à  2  % 

-  un  module  d ' é l a s t i c i t é   égal  ou  s u p é r i e u r   à  3  kN/mm2 

-  une  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t   après  r é t r a c t i o n   en  mi l ieu   f l u i d e  

aqueux  à  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   98  et  130°C  égale  ou  s u p é r i e u r e  

à  1 ,6 .10 -2   g / d t e x ,  

2 /  -   F i l a m e n t s ,  f i l s ,   f i b r e s   se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c -  

t é r i s é s   par  le  f a i t   que  la  p r o p o r t i o n   de  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   s u r -  

ch loré   dans  le  mélange  est   compris  e n t r e   16  et  20 %  en  poids  p a r  

r appor t   au  mé l ange .  

3 /  -   F i l a m e n t s ,   f i l s ,   f i b re s   selon  la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c -  

t é r i s é s   par  le  f a i t   que  le  taux  de  r e t r a i t   r é s i d u e l   dans  l ' e a u  

b o u i l l a n t e   est   égal  ou  i n f é r i e u r   à  1  %,  le  module  d ' é l a s t i c i t é   com- 

pris   en t r e   3  et  5  kN/mm2  et  la  c o n t r a i n t e   de  r e t r a i t ,   après  r é t r a c -  

t ion  à  t empéra tu re   comprise  en t re   98°C  et  130°C  en  mi l ieu   f l u i d e  

aqueux,  comprise  en t r e   2  et  3 , 5 . 10 -2   g / d t e x .  

4 /  -   Procédé  pour  l ' o b t e n t i o n   de  f i l a m e n t s ,   f i l s ,   f i b r e s  à  

base  d 'un  mélange  de  p o l y c h l o r u r e   de  v i n y l e   a t a c t i q u e / p o l y c h l o r u r e  

de  v i n y l e   s u r c h l o r é ,   c a r a c t é r i s é   par  le  f a i t   que,  après  f i l a g e   en  

s o l u t i o n   de  manière  connue,  les  f i l a m e n t s   sont  é t i r é s   dans  l ' e a u  

b o u i l l a n t e   à  un  taux  compris  ent re   3  et  6  X,  s t a b i l i s é s   en  c o n t i n u  

sous  t e n s i o n   à  une  t empéra tu re   comprise  e n t r e   105  et  130°C  en  p r é -  

sence  de  vapeur  sous  p r e s s i o n   pendant  1  à  3  secondes  puis  r é t r a c t é s  

en  mi l i eu   f l u i d e   aqueux  à  une  t empéra tu re   comprise  en t re   98  et  130*C. 

5 /  -   Procédé  se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   par  le  f a i t  

que  la  phase  d ' é t i r a g e   comprend  :  

-  un  p r é c h a u f f a g e   des  f i l a m e n t s ,  

-  un  p r é é t i r a g e   des  f i l a m e n t s   à  t e m p é r a t u r e   comprise  en t r e   70  e t  



95°C,  

-  un  second  s tade   d ' é t i r a g e   à  une  t e m p é r a t u r e   comprise  e n t r e  

85  et  100°C. 

6 /  -   Procédé  selon  la  r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   par  l e  

f a i t   que  la  phase  de  s t a b i l i s a t i o n   est   e f f e c t u é e   à  une  t e m p é r a t u r e  

comprise  en t re   110  et  120*C. 

7 /  -   Procédé  selon  la  r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   par  l e  

f a i t   que  la  r é t r a c t i o n   est   e f f e c t u é e   dans  l ' e au   b o u i l l a n t e   p e n d a n t  

au  moins  10  m i n u t e s .  

8 /  -   Procédé  selon  la  r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   par  l e  

f a i t   que  la  r é t r a c t i o n   est   e f f e c t u é e   en  p résence   de  vapeur  s a t u r é e  

à  une  t empéra tu re   comprise  en t r e   110  et  130°C. 

9 /  -   Procédé  selon  la  r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   par  l e  

f a i t   que  les  f i l s   s u b i s s e n t   un  f r i s a g e   mécanique  après  la  p h a s e  

de  s t a b i l i s a t i o n .  
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