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T h i s   i n v e n t i o n . r e l a t e s   to   a  h i g h   s t r e n g t h   a n d  

h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   and  a  p r o c e s s   f o r  

p r o d u c i n g   t h e   s a m e .   More  p a r t i c u l a r l y ,   t h i s   i n v e n t i o n  

r e l a t e s   t o   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   w h o s e   e x c e l l e n t   m e c h a n i -  

c a l   p r o p e r t i e s   as  c a r b o n   f i b e r   c an   be  s u b s t a n t i a l l y  

c o m p l e t e l y   r e f l e c t e d   in   t h e   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s   o f  

c o m p o s i t e   m a t e r i a l s   p r e p a r e d   t h e r e f r o m   and  to   a  p r o c e s s  

f o r   p r o d u c i n g   t h e   s a m e .  

By  v i r t u e  o f   i t s   o u t s t a n d i n g   m e c h a n i c a l ,  

c h e m i c a l   and  e l e c t r i c a l   p r o p e r t i e s ,   c a r b o n   f i b e r   h a s  

h e r e t o f o r e   b e e n   a p p l i e d   to   a  v a r i e t y   of   u s e s   s u c h   a s  

a e r o n a u t i c a l   and  a e r o s p a c e   s t r u c t u r a l   m a t e r i a l s   a n d  

m a t e r i a l s   f o r   s p o r t i n g   g o o d s   s u c h   as  t e n n i s   r a c k e t s ,   g o l f  

s h a f t s ,   f i s h i n g   r o d s   and   t h e   l i k e ,  a n d   i t   i s   now  i n t e n d e d  

to  a p p l y  t o   a  w i d e r   f i e l d   s u c h   as  a  s t r u c t u r a l   m a t e r i a l  

c o n n e c t e d   w i t h   t r a n s p o r t a t i o n   s u c h   as  a u t o m o b i l e s   a n d  

v e s s e l s .  

Many  s t u d i e s   h a v e   b e e n   made  c o n c e r n i n g   t h e  

i m p r o v e m e n t   of  t h e   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s   o f   c a r b o n   f i b e r s  

u s e d   as   t h e   a b o v e - m e n t i o n e d   s t r u c t u r a l   m a t e r i a l s ,  

p a r t i c u l a r l y   r e i n f o r c i n g   f i b e r s   f o r   c o m p o s i t e   m a t e r i a l s  

in  o r d e r   to   g i v e   h i g h   p e r f o r m a n c e   to   t h e   c o m p o s i t e  

m a t e r i a l s  a n d   p a r t i c u l a r l y   to   o b t a i n   l i g h t w e i g h t  



c o m p o s i t e   m a t e r i a l s   w i t h   i m p r o v e d   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s .  

H o w e v e r ,   t h e r e   i s   a  b a s i c   p r o b l e m   t h a t ,   e v e n   when  t h e  

t e n s i l e   s t r e n g t h ,   e l o n g a t i o n ,   m o d u l u s   o r   t h e   l i k e   o f  

c a r b o n   f i b e r   i t s e l f   i s   i m p r o v e d ,   s u c h   an  i m p r o v e d   p r o p e r t y  

i s   n o t   n e c e s s a r i l y   r e f l e c t e d   in   t h e   i m p r o v e m e n t   of   t h e  

m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s   o f   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l   p r e p a r e d  

t h e r e f r o m .  

G e n e r a l l y ,   h i g h   s t r e n g t h   c a r b o n   f i b e r s   a r e  

p r o d u c e d   by  a  m e t h o d   w h i c h   i n c l u d e s   u s i n g   an  a c r y l o n i t r i l e  

f i b e r   as  a  s t a r t i n g   m a t e r i a l ,   h e a t i n g   t h e   s t a r t i n g  

m a t e r i a l   i n   an  o x i d i z i n g   a t m o s p h e r e   o f   a t   l e a s t   200°  C  t o  

c o n v e r t   i t   i n t o   a  h e a t - s t a b i l i z e d   ( o x i d i z e d )   f i b e r ,   t h e n  

c a r b o n i z i n g   t h e   o x i d i z e d   f i b e r   by  h e a t i n g   t h e   f i b e r   i n   a n  

i n e r t   a t m o s p h e r e   o f   a t   l e a s t   800.0  C  a n d ,   i f   n e c e s s a r y ,  

h e a t i n g   t h e   c a r b o n i z e d   f i b e r   to   h i g h e r   t e m p e r a t u r e   t o  

g r a p h i t i z e   t h e   f i b e r   t o   o b t a i n   a  c a r b o n   f i b e r   or   a  

g r a p h i t e   f i b e r .   A c c o r d i n g l y ,   in   s u c h   a  p r o c e s s ,   h i g h  

c o s t   i s   r e q u i r e d   f o r   t h e   b a k i n g   e q u i p m e n t ,   and  m u c h  

e l e c t r i c a l   and   t h e r m a l   e n e r g y   i s   r e q u i r e d   i n   t h e   b a k i n g  

o p e r a t i o n .   T h e r e f o r e ,   i t   i s   a  u s u a l   p r a c t i c e   f o r   t h e  

r e d u c t i o n   o f   p r o d u c t i o n   c o s t   t h a t   a  s t a r t i n g   m a t e r i a l  

t y p i f i e d   by  t h e   a b o v e - m e n t i o n e d   a c r y l o n i t r i l e   f i b e r   i s  

u s e d   as  f i b e r   a s s e m b l i e s   s u c h   as   tow  or   b a n d   f o r m   f i b e r s .  

On  t h e   o t h e r   h a n d ,   s u c h   a  f i b e r   a s s e m b l y   i s   n o t   o n l y  

d i f f i c u l t   to   h a v e   u n i f o r m   f i b e r   p r o p e r t i e s   as  a  s t a r t i n g  

m a t e r i a l   b u t   a l s o   d i f f i c u l t   to   p r e v e n t   m u t u a l   a d h e s i o n  

among  m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e   f i b e r   a s s e m b l i e s   i n  



t h e   a b o v e - m e n t i o n e d   h e a t   s t a b i l i z a t i o n   ( h e a t - s t a b i l i z i n g  

o r   o x i d a t i o n )   and   c a r b o n i z a t i o n   s t e p s   and  to   o b t a i n   a  

u n i f o r m   t r e a t m e n t   e f f e c t   in   a f t e r - t r e a t m e n t s ,   s u c h   a s  

s u r f a c e   o x i d a t i o n ,   of   t h e   p r o d u c e d   c a r b o n   f i b e r .  

A c c o r d i n g l y ,   as  t h e   n u m b e r   o f   t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i -  

t u t i n g  t h e   f i b e r   a s s e m b l y   i n c r e a s e s ,   u n i f o r m i t y   i n  

p r o p e r t i e s   among  t h e m   d e c r e a s e s   r a p i d l y .  

A c c o r d i n g l y ,   e v e n   i f   t h e   a v e r a g e   m e c h a n i c a l  

p r o p e r t i e s   o f   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   as  a  f i b e r   a s s e m b l y  

a r e   i m p r o v e d ,   t h e   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s   of   t h e   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   i t s e l f  . c a n   n o t   be  r e f l e c t e d   f u l l y   i n  

i m p r o v i n g   t h e   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s   o f   a  c o m p o s i t e  

m a t e r i a l   h a v i n g   s a i d   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   as  a  r e i n f o r c i n g  

f i b e r ,   so  f a r   as  t h e   p r o p e r t i e s   o f   s a i d   m o n o f i l a m e n t s   a r e  

n o n u n i f o r m   and  v a r y   l a r g e l y   among  t h e m .  

Fo r   e x a m p l e ,   i t   i s   d i s c l o s e d   in   J a p a n e s e   P a t e n t  

L a i d - o p e n   No.  8 8 2 2 2 / 1 9 7 9   t h a t   i t   i s   p o s s i b l e   to   o b t a i n  a  

c a r b o n   f i b e r   w h i c h ,   in   a  l o a d - e l o n g a t i o n   c u r v e   of   C a r b o n  

f i b e r ,   h a s   a  max imum  p e a k   in   t h e   r e g i o n   of   e l o n g a t i o n  

e q u a l   to   o r   g r e a t e r   t h a n   0.7%  and  h a s   no  l o a d   m a x i m u m  

p e a k   or   s h o u l d e r   due   to   t h e   i n t e r a c t i o n   among  t h e   f i b e r s  

in   t h e   r e g i o n   of   e l o n g a t i o n   e q u a l   to   o r   s m a l l e r   t h a n  

0 . 5 % ,   by  p r e p a r i n g   an  a c r y l i c   f i b e r   h a v i n g   e x c e l l e n t  

o p e n a b i l i t y   by  s p e c i a l  d r a w i n g   and  t h e r e b y   l o w e r i n g  

m u t u a l   a d h e s i o n   among  t h e   f i b e r s   d u r i n g   t h e   o x i d a t i o n  

s t e p .   N a m e l y ,   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   i s   d i s c l o s e d   w h i c h  

i s   s m a l l   i n   t h e   n u m b e r   o f   m o n o f i l a m e n t s   w h i c h   a r e   b r o k e n  



in   t h e   r e g i o n   of   low  e l o n g a t i o n   in   a  l o a d - e l o n g a t i o n   t e s t .  

I t   i s   a l s o   d i s c l o s e d   i n   J a p a n e s e   P a t e n t   L a i d - o p e n s  

N o s .   1 0 3 , 3 1 3 / 1 9 8 0   a n d   1 2 2 , 0 2 1 / 1 9 8 0   t h a t   an  a c r y l i c   f i b e r  

a p p l i e d   w i t h   a  s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   i s   u s e f u l   as  a  m a t e r i a l  

f i b e r   f o r   p r o d u c i n g   c a r b o n  f i b e r s   h a v i n g   e x c e l l e n t   i n  

p h y s i c a l   p r o p e r t i e s ,   b e c a u s e   a d h e s i o n   among  t h e   m o n o -  

f i l a m e n t s   t h e m s e l v e s   c a n   be  e f f e c t i v e l y   p r e v e n t e d   in   a  

p r o c e s s   o f   p r o d u c i n g   f i b e r s   and   o x i d a t i o n   s t e p s   o f   s a i d  

f i b e r .   A l t h o u g h   t h e s e   c o n v e n t i o n a l   c a r b o n   f i b e r s   h a v e  

e x c e l l e n t   p r o p e r t i e s   as   c a r b o n   f i b e r ,   and  p r o p e r t y  

d i f f e r e n c e   among  t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e  

c a r b o n   f i b e r s   a r e   i m p r o v e d ,   t h e y   can  n o t   show  f u l l y  

i m p r o v e d   p h y s i c a l   p r o p e r t i e s   when  t h e y   a r e   c o m b i n e d   w i t h  

r e s i n s   to   f o r m   c o m p o s i t e   m a t e r i a l s   and  h a v e   a  p r o b l e m  

t h a t   t h e   e x c e l l e n t   p r o p e r t i e s   of   a  c a r b o n   f i b e r   i t s e l f  

c an   n o t   be  r e f l e c t e d   f u l l y   in   p r o p e r t i e s   as   a  c o m p o s i t e  

m a t e r i a l .   P a r t i c u l a r l y ,   in   t h e s e   c a r b o n   f i b e r s ,   as  t h e  

t e n s i l e   s t r e n g t h   a n d   e l o n g a t i o n   as  a  c a r b o n   f i b e r  

i n c r e a s e ,   i t   b e c o m e s   m o r e   d i f f i c u l t   t o   r e f l e c t   f u l l y   t h e  

p h y s i c a l   p r o p e r t i e s   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   in   t h e   p r o p e r t i e s  

o f   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l ,   when   s a i d   c a r b o n   f i b e r   i s   u s e d  

as  a  r e i n f o r c i n g   f i b e r   in   s a i d   c o m p o s i t e   m a t e r i a l .   I n  

o t h e r   w o r d s ,   t h e   d e g r e e   o f   u t i l i z i n g   t h e   s t r e n g t h   a n d  

e l o n g a t i o n   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r s   to  t h e   c o m p o s i t e   m a t e r i a l  

t e n d s   t o w a r d   d e c r e a s i n g .  

The   i n v e n t o r s   o f   t h i s   i n v e n t i o n   h a s   s t u d i e d  

e a g e r l y   to   i m p r o v e   t h e   s t r e n g t h   and  e l o n g a t i o n   of   a  



c a r b o n   f i b e r   a n d ,   a t   t h e   same  t i m e ,   to   o b t a i n   a  c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   c a p a b l e   of  p r o v i d i n g   c o m p o s i t e   m a t e r i a l s   i n  

w h i c h   t h e   a b o v e   i m p r o v e d   p r o p e r t i e s   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r  

c a n   be  r e f l e c t e d   f u l l y   a n d ,   as  a  r e s u l t ,   we  h a v e   r e a c h e d  

t h i s   i n v e n t i o n .  

I t   i s   an  o b j e c t   of   t h i s   i n v e n t i o n   to  p r o v i d e   a  

c a r b o n   f i b e r   w h o s e   i n h e r e n t   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s ,  

p a r t i c u l a r l y   s t r e n g t h   and  e l o n g a t i o n   p r o p e r t i e s , - w h e n  i t  

i s   u s e d   in   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l   h a v i n g   s a i d   c a r b o n   f i b e r  

as  a  r e i n f o r c i n g   f i b e r ,   can   be  s u b s t a n t i a l l y   r e f l e c t e d  

in   t h e   c o m p o s i t e   and  p a r t i c u l a r l y   to   p r o v i d e   a  c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a  m o n o f i l a m e n t   n u m b e r   of   a t   l e a s t  

1 , 0 0 0   and   a  m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r   of  a b o u t   3  to  7  u .  

I t   i s   a n o t h e r   o b j e c t   of   t h i s   i n v e n t i o n   t o  

p r o v i d e   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   w h i c h   n o t   o n l y   has   h i g h  

s t r e n g t h   and  h i g h   e l o n g a t i o n   as  a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e  

i t s e l f   b u t   a l s o   has   e x c e l l e n t   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s   a s  a  

c o m p o s i t e   m a t e r i a l .  

I t   i s   a  s t i l l   a n o t h e r   o b j e c t   of   t h i s   i n v e n t i o n  

to   p r o v i d e   an  i n d u s t r i a l   p r o c e s s   f o r   p r o d u c i n g   a  h i g h  

s t r e n g t h   and  h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   w h o s e  

e x c e l l e n t   p r o p e r t i e s   as  a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   can   b e  

f u l l y   r e f l e c t e d   in   t h e   p r o p e r t i e s   of   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l .  

T h i s   i n v e n t i o n   f o r   a c h i e v i n g   t h e   f o r e g o i n g  

o b j e c t s   i s   c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t ,   w h e n - m e a s u r e d   a c c o r d i n g  

to   t h e   s t r a n d   t e n s i l e   t e s t   as  s t i p u l a t e d   i n   t h e  



b e l o w - d e s c r i b e d   J a p a n e s e   I n d u s t r i a l   S t a n d a r d   ( J I S )   R - 7 6 0 1 ,  

t h e   s t r e n g t h   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   i s   a b o u t   420  t o  

650  k g / m m 2 ,   and   t h e   e l o n g a t i o n   i s   a b o u t   1 . 7   to   2 . 5 % ,   a n d  

in   t h a t   s u r f a c e   o f   a  t e s t   p i e c e   u s e d   in   t h e   t e s t ,   t h e  

a v e r a g e   l e n g t h   o f   t h e   p r o t r u d i n g   c a r b o n   f i b e r   b r o k e n   e n d s  

i s   1 . 0   to   .5 .0   t i m e s ,   p r e f e r a b l y   1 . 2   to   3 . 0   t i m e s   t h e  

m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r .  

F i g .   1  i s   a  p h o t o g r a p h   of   a  s t r a n d   b r o k e n  

s u r f a c e   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   a c c o r d i n g   to   t h i s  

i n v e n t i o n .  

F i g .   2  i s   a  p h o t o g r a p h   of   a  s t r a n d   b r o k e n  

s u r f a c e   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   s h o w n   as  a  c o m p a r a t i v e  

e x a m p l e .  

F i r s t ,   d e s c r i p t i o n   w i l l   be  made  o f   t h e   a b o v e -  

m e n t i o n e d   s t r a n d   t e s t i n g   m e t h o d   as  s t i p u l a t e d   i n  

J I S - R - 7 6 0 1 .  

In   t h e   p r e p a r a t i o n   o f   a  r e s i n - i m p r e g n a t e d  

s t r a n d   t e s t   p i e c e ,   a  m i x t u r e   p r e p a r e d   by  m i x i n g   C h i s s o n o x  

221  w i t h   b o r o n   t r i f l u o r i d e / m o n o e t h y l a m i n e   and  a c e t o n e   a t  

a  p r o p o r t i o n   o f   1 0 0 / 3 / 4   ( p a r t s   by  w e i g h t )   i s   u s e d   as  a  

r e s i n   f o r m u l a t i o n   a c c o r d i n g   t o   J I S - R - 7 6 0 1 .  

T h e n ,   t h e   s t r a n d   t e s t   p i e c e   p r e p a r e d   a c c o r d i n g  

to   t h e   J I S - R - 7 6 0 1   i s   p r e v i o u s l y   c o v e r e d   w i t h   a d h e s i v e  

t a p e   f o r   t h e   p u r p o s e   of   p r e v e n t i n g   s c a t t e r i n g   of   b r o k e n  

p i e c e s   when  t h e   t e s t   p i e c e   i s   b r o k e n ,   and   t h e n   t h e   t e s t  



p i e c e   i s   s t r e t c h e d   and   b r o k e n   by  u s i n g   " T e n s i l o n "   t e s t e r  

( " T e n s i l o n "   U T M - I I I   LH,  m a n u f a c t u r e d   by  T o y o - B a l d w i n   C o . )  

a t   a  c r o s s h e a d   s p e e d   o f   5  c m / m i n .   N e x t ,   t h e   b r o k e n   p i e c e s  

of   t h e   t e s t   p i e c e   a r e   e x a m i n e d   w i t h   a  s t e r e o m i c r o s c o p e   t o  

c h o o s e   p r i m a r y   s t r e t c h - b r o k e n   s u r f a c e s   w h i c h   d i f f e r   f r o m  

t h e   s e c o n d a r y   c o m p r e s s i o n - b r o k e n   s m o o t h   s u r f a c e s ,   w h i c h  

a r e   t h e n   g o l d - c o a t e d .   T h e r e a f t e r ,   t h e   b r o k e n   s u r f a c e s   a r e  

o b s e r v e d   w i t h   a  s c a n n i n g   e l e c t r o n - m i c r o s c o p e   ( M o d e l  

HSM-2B,  made   by  H i t a c h i   C o . )   and  a  p h o t o g r a p h   as  s h o w n  

. i n   F i g .   1  ( m a g n i f i c a t i o n   x  1 , 0 0 0 )   i s   o b t a i n e d .   P h o t o -  

g r a p h s   of   f i v e   p l a c e s   a r e   t a k e n   on  t h e   same  l e v e l ,   a n d  

f r o m   t h e s e   p h o t o g r a p h s   t h e   n u m b e r   and  l e n g t h   of   t h e  

c a r b o n   f i b e r s   c o n s t i t u t i n g   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e s   w h i c h  

p r o t r u d e   b e y o n d   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   of   t h e   t e s t   p i e c e   a r e  

m e a s u r e d ,   and   t h e i r   a v e r a g e s   a r e   c a l c u l a t e d .  

The  s t r e n g t h   and  e l o n g a t i o n   o b t a i n e d   by  t h e  

t e s t i n g   m e t h o d   o f   J I S - R - 7 6 0 1   i n d i r e c t l y   e x p r e s s   t h o s e   o f  

a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   in   t h e   s t a t e   o f . a   c o m p o s i t e  

m a t e r i a l   r e i n f o r c e d   t h e r e w i t h .   I t   h a s   b e e n   f o u n d   t h a t ,  

when  t h e   p r o p e r t i e s ,   p a r t i c u l a r l y   s t r e n g t h   or   e l o n g a t i o n ,  

of   t h i s   s t r a n d   e x c e e d   a  c e r t a i n   l e v e l ,   and  t h e   b r o k e n  

e n d s   of   t h e   c a r b o n   f i b e r s   s l i d e   and  p r o t r u d e   b e y o n d   t h e  

b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   t e s t   p i e c e   u s e d   in   J I S - R - 7 6 0 1 ,  

w h i c h   i s   a  m e t h o d   f o r   m e a s u r i n g   t h e   p r o p e r t i e s   of   s a i d  

s t r a n d ,   a n d   t h a t   t h e   more   t h e   p r o t r u d i n g   c a r b o n   f i b e r s  

t h e   p r o t r u d i n g   l e n g t h   s a t i s f y   a  c o n s t a n t   r a n g e ,   t h e   m o r e  

e x c e l l e n t   t h e   p r o p e r t i e s   of  t h e   c o m p o s i t e   m a t e r i a l .  



More  p a r t i c u l a r l y ,   a  t e n s i l e   s t r e n g t h   and  a n  

e l o n g a t i o n ,   as  a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l ,   o f   a t   l e a s t  

210  k g / m m 2   a n d   a t   l e a s t   1 . 4 % ,   r e s p e c t i v e l y ,   a r e   s h o w n  

w h e n   t h e   b r o k e n   e n d s   o f   m o n o f i l a m e n t s   p r o t r u d e   b e y o n d   t h e  

b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   t e s t   p i e c e ,   and   w h e n   t h e   a v e r a g e  

l e n g t h   o f   t h e   p r o t r u d i n g   b r o k e n   e n d s   i s   a t   l e a s t   1 . 0 ,  

p r e f e r a b l y   a t   l e a s t . 1 . 2   t i m e s   t h e   m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r .  

The   s t r e n g t h   o f   t h e   c o m p o s i t e   i s   m e a s u r e d   and  c a l c u l a t e d  

by  c o n v e r t i n g   60%  v o l u m e   f r a c t i o n   of   t h e   c a r b o n   f i b e r s .  

F o r   t h e   p r o p e r t i e s   o f   s u c h   a  h i g h   s t r e n g t h   a n d  

h i g h   e l o n g a t i o n   c o m p o s i t e   m a t e r i a l ,   i t   i s   p r e f e r a b l e ,   o f  

c o u r s e ,   t h a t   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   i t s e l f   h a s   a n  

a v e r a g e   t e n s i l e   s t r e n g t h   and   an  a v e r a g e   e l o n g a t i o n   w h i c h  

a r e   h i g h e r   t h a n   c e r t a i n   l e v e l s .   More  p a r t i c u l a r l y ,   i t  

i s   p r e f e r r e d   t h a t   t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   i s  

2 
a t   l e a s t   350  k g / m m 2 ,   and   t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t  

e l o n g a t i o n   i s   a t   l e a s t   1 . 4 % .   H o w e v e r ,   f r o m   t h e   u s e   of   a  

c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   w h i c h   can   s a t i s f y   s u c h   a v e r a g e  

m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   and   e l o n g a t i o n ,   any   i m p r o v e m e n t   i n  

c o m p o s i t e   p r o p e r t i e s ,   c a n   n o t   be  e x p e c t e d   i f   t h e   m o n o -  

f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   do  n o t  

h a v e   b r o k e n   e n d s   w h i c h   p r o t r u d e   b e y o n d   t h e   b r o k e n   s u r f a c e  

o f   t h e   t e s t   p i e c e   u s e d   in   t h e   s t r a n d   t e s t   a c c o r d i n g   t o  

t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   J I S - R - 7 6 0 1   o r   i f   t h e   n u m b e r   o r  

l e n g t h   o f   t h e   p r o t r u d i n g   c a r b o n   f i b e r s   d o e s   n o t   s a t i s f y  

t h e   a b o v e - m e n t i o n e d   r a n g e s .  



The  p r e s e n c e   of   p r o t r u d i n g   f i b e r   e n d s   on  t h e  

b r o k e n   s u r f a c e   of  a  t e s t   p i e c e   u s e d   in   t h e   J I S - R - 7 6 0 1  

t e n s i l e   s t r e n g t h   t e s t   r e l a t e s   n o t   o n l y   w i t h   t h e   s t r e n g t h  

and  e l o n g a t i o n   o f   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   and  t h e   u n i -  

f o r m i t y   of   t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   s a i d   f i b e r  

b u n d l e   b u t   a l s o   w i t h   many  o t h e r   f a c t o r s   s u c h   as  a d h e s i o n  

among  t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e   f i b e r   b u n d l e ,  

c r o s s - s e c t i o n a l   s h a p e ,   f u n c t i o n a l   g r o u p   c o n t e n t ,   d e f e c t s  

and  s m o o t h n e s s   on  t h e   s u r f a c e   of  c a r b o n   f i b e r .   M o r e o v e r ,  

t h e   n u m b e r   and  l e n g t h   of   t h e   b r o k e n   e n d s   of  t h e   p r o -  

t r u d i n g   m o n o f i l a m e n t s   r e l a t e s   w i t h   t h e   i n t e r l a y e r   s h e a r  

s t r e n g t h   ( I L S S ) ,   a d h e s i v e   s t r e n g t h   b e t w e e n   c a r b o n   f i b e r  

and  r e s i n ,   and   t h e   p r o p e r t i e s   of  a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e  

i t s e l f ,   s u c h   as  t h e   d i a m e t e r   of  t h e   m o n o f i l a m e n t s  

c o n s t i t u t i n g   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e ,   p a r t i c u l a r l y  3   t o  

7  u,  t h e   m o n o f i l a m e n t   n u m b e r ,   p r e f e r a b l y   1000  to   3 0 , 0 0 0 ,  

t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   and  e l o n g a t i o n ,  

p r e f e r a b l y   350  to   600  kg /mm2  and  a b o u t   1 .4   to   2 . 2 % ,  

r e s p e c t i v e l y ;   and   t h e   i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   ( I L S S ) ,  

p r e f e r a b l y   a b o u t   8  t o   10  k g / m m 2 .  

As  an  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   u s e d   in   t h e  

p r o d u c t i o n   of  t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   c a r b o n   f i b e r   of  t h i s  

i n v e n t i o n ,   t h e r e   i s   p r e f e r r e d   an  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e  

w h i c h   c o m p r i s e s   an  a c r y l o n i t r i l e   (AN)  p o l y m e r   h a v i n g   a t  

l e a s t   95%  by  w e i g h t   of   AN;  w h i c h   h a s   an  i o d i n e   a d s o r p t i o n  

l e v e l   of  a b o u t   1  t o   3%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y   1 . 5   to   2 . 5 %  

by  w e i g h t ,   when   m e a s u r e d   by  an  i o d i n e   a d s o r p t i o n   t e s t ,  



and   when   s u b j e c t e d   t o   s a i d   i o d i n e   a d s o r p t i o n ,   f o r m s   a  

s k i n   l a y e r   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   a b o u t   0 . 5   t o   3  µ ,  

p r e f e r a b l y   1  t o   2 . 5   p  on  t h e   f i b e r   c r o s s - s e c t i o n ;   a n d  

w h i c h   h a s   a  m o n o f i l a m e n t   f i n e n e s s   of   a b o u t   0 . 4   t o   1 . 5  

d e n i e r   and   a  m o n o f i l a m e n t  n u m b e r   of   a b o u t   1 , 0 0 0   t o   3 0 , 0 0 0 .  

T h e   a b o v e - m e n t i o n e d   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l .  

a n d   t h e   s k i n   t h i c k n e s s   d e t e c t e d   by  i o d i n e   a d s o r p t i o n   a r e  

m e a s u r e d   i n   t h e   f o l l o w i n g   m e a s u r i n g   m e t h o d s :  

(1)  M e a s u r e m e n t   o f   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l  

A b o u t   0 . 5   g  o f   a  d r y   s a m p l e   i s   a c c u r a t e l y  

w e i g h e d   and   p l a c e d   in   a  2 0 0 - m l   c o n i c a l   f l a s k   w i t h   a  

s t o p p e r .  

To  t h i s   c o n i c a l   f l a s k   i s   a d d e d   100  ml  o f   a n  

i o d i n e   s o l u t i o n   ( p r e p a r e d   by  w e i g h i n g   o u t   5 0 . 7 6   g  o f   I 2 ,  

10  g  o f   2 , 4 - d i c h l o r o p h e n o l ,   90  g  of   a c e t i c   a c i d   a n d ' 1 0 0   g  

. o f   p o t a s s i u m   i o d i n e ,   p l a c i n g   t h e m   in   a  1 -1   m e a s u r i n g  

f l a s k   and   d i s s o l v i n g   t h e m   in   w a t e r   t o   a  d e f i n i t e   v o l u m e ) .  

The  c o n t e n t s   of   t h e   f l a s k   a r e   s h a k e n   f o r   50  m i n u t e s   a t  

60°   C +  0 . 5 °   C  to   e f f e c t   an  i o d i n e   a d s o r p t i o n   t r e a t m e n t .  

T h e n ,   t h e   s a m p l e   c o n t a i n i n g   a d s o r b e d   i o d i n e   i s   w a s h e d  

w i t h   r u n n i n g   w a t e r   f o r   30  m i n u t e s   and   t h e n   d e w a t e r e d   b y  

c e n t r i f u g a t i o n .   -  

N e x t ,   t h e   c e n t r i f u g e d   s a m p l e   i s   p l a c e d   in   a  

2 0 0 - m l   b e a k e r   and  d i s s o l v e d ,   w i t h   h e a t i n g ,   in   100  ml  o f  

d i m e t h y l   s u l f o x i d e .  



A f t e r   d i s s o l u t i o n ,   t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l  

i s   d e t e r m i n e d   by  p o t e n t i o m e t r i c a l l y   t i t r a t i n g   t h e  

s o l u t i o n   w i t h   a  1 / 1 0 - N   a q u e o u s   s i l v e r   n i t r a t e   s o l u t i o n .  

I o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   may  a l s o   be  d e t e r m i n e d  

by  u s i n g   a  c o l o r   v a l u e ,   f o r   e x a m p l e ,   L  v a l u e   r e p r e s e n t e d  

by  H u n t e r ' s   c o l o r   v a l u e .   In  t h i s   c a s e ,   a  c a l i b r a t i o n  

c u r v e   m u s t   p r e v i o u s l y   be  made  b e t w e e n   i o d i n e   a d s o r p t i o n  

l e v e l   and  c o l o r   v a l u e .  

(2)  M e a s u r e m e n t   of   s k i n   l a y e r  

-  50  to   100  ( f i l a m e n t )   y a r n s   s u b j e c t e d   to   t h e  

i o d i n e   a d s o r p t i o n   t e s t   by  t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   m e t h o d   a r e  

s u b j e c t e d   to   a  p a r a f f i n   e m b e d d i n g   t r e a t m e n t   w h i c h   i s   a  

u s u a l   t e c h n i q u e   f o r   t h e   m i c r o s c o p i c   o b s e r v a t i o n ,   and  t h e  

f i b e r s   a r e   c u t   t h r o u g h   t h e i r   c r o s s - s e c t i o n s   to   6  t o  

9  k - t h i c k   s l i c e s   w i t h   a  m i c r o t o m e ,   and  t h e   t h i c k n e s s   o f  

a  s k i n   l a y e r   s t a i n e d   d e e p   b rown   by  i o d i n e   a d s o r p t i o n   i s  

m e a s u r e d   w i t h   t h e   a i d   of   a  2 0 0 - m a g n i f i c a t i o n   m i c r o s c o p e .  

A l t h o u g h   t h e   r e a s o n   why  t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n  

l e v e l   and   t h e   s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s   w h i c h   a r e   d e t e r m i n e d  

by  t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   m e a s u r e m e n t s  a r e   c l o s e l y   r e l a t e d  

w i t h   t h e   p e r f o r m a n c e s   as  an  a c r y l i c   p r e c u r s o r   f i b e r  

b u n d l e   i s   n o t   f u l l y   e l u c i d a t e d ,   t h e   p r e s e n c e  o f  t h e   s k i n  

l a y e r   ( d u a l   s t r u c t u r e   of  f i b e r )   d e t e c t e d   by  s a i d   i o d i n e  

a d s o r p t i o n   r e l a t e s ,   to   say   t h e   l e a s t ,   w i t h   p r e v e n t i o n   o f  

a d h e s i o n   among  m o n o f i l a m e n t s   in   t h e   o x i d a t i o n   s t e p   a n d  

w i t h   t h e   e a s e   w i t h   w h i c h   t h e   f i b e r   i s   s t r a i n e d   o r  

e l o n g a t e d   d u r i n g   t h e   o x i d a t i o n   s t e p   and  c o n s e q u e n t l y   i t s  



p r e s e n c e   i s   c o n s i d e r e d   t o   f a v o r   t h e   p r o d u c t i o n   o f   a  

c a r b o n   f i b e r   h a v i n g   e x c e l l e n t   p r o p e r t i e s   w h i c h   i s   t h e  

o b j e c t   o f   t h i s   i n v e n t i o n .   More   i m p o r t a n t   i s   t h e   f a c t  

t h a t   s a i d   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   and   s k i n   l a y e r   t h i c k -  

n e s s   c a n   s e r v e   as  c r i t e r i a   f o r   j u d g i n g   t h e   q u a l i t y   a n d  

p e r f o r m a n c e   as  a  p r e c u r s o r   and   f a c i l i t a t e   t h e   p r o c e s s   a n d  

s e l e c t i o n   o f   c o n d i t i o n s   f o r   p r o d u c i n g   an  a c r y l i c  

p r e c u r s o r   f i b e r   b u n d l e .  

When  t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   e x c e e d s   a b o u t  

3%  by  w e i g h t ,   a d h e s i o n   among   f i l a m e n t s   in   t h e   o x i d a t i o n  

s t e p   i s   a p t   t o   o c c u r   and   f a u l t s   s u c h   as  v o i d s   a r e   a p t   t o  

f o r m   w i t h i n   a  f i b e r .   A c c o r d i n g l y ,   s u c h   a  c o n d i t i o n   i s  

n o t   p r e f e r r e d .   On  t h e   o t h e r   h a n d ,   when  t h e   i o d i n e  

a d s o r p t i o n   l e v e l   i s   l o w e r   t h a n   1%  by  w e i g h t ,   t h e   o x i d a -  

t i o n   t r e a t m e n t   u n d e r   t e n s i o n   o r   e l o n g a t i o n   i n   s a i d  

o x i d a t i o n   s t e p   b e c o m e s   d i f f i c u l t   t o   c o n d u c t   e f f e c t i v e l y  

and   i t   b e c o m e s   d i f f i c u l t   to   p r o d u c e   a  c a r b o n   f i b e r  

h a v i n g   e x c e l l e n t   m e c h a n i c a l   p r o p e r t i e s .   A c c o r d i n g l y ,  

s u c h   a  c o n d i t i o n   i s   n o t   p r e f e r r e d .  

E s p e c i a l l y ,   i n   a  f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a  

m o n o f i l a m e n t   f i n e n e s s   o f   0 .4   t o   1 . 5   d e n i e r   and   a  t o t a l  

m o n o f i l a m e n t   n u m b e r   o f   1 , 0 0 0   t o   3 0 , 0 0 0   as  in   c a s e   w i t h  

t h i s   i n v e n t i o n ,   i t   i s   d i f f i c u l t   to   m e a s u r e   t h e   p r o p e r t y  

d i s p e r s i o n   among  t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e   f i b e r  

b u n d l e ,   so  t h a t   i t   i s   e x t r e m e l y   a d v a n t a g e o u s   f r o m   t h e  

i n d u s t r i a l   v i e w p o i n t   t h a t   t h e   p e r f o r m a n c e s   as  a  p r e c u r s o r  



c a n   be  j u d g e d   by  s a i d   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   and  t h e   i 

p r e s e n c e   o f   t h e   s k i n   l a y e r .  

F u r t h e r m o r e ,   in   g e n e r a l ,   as  t h e   m o n o f i l a m e n t  

f i n e n e s s   d e c r e a s e s   and  t h e   t o t a l   m o n o f i l a m e n t   n u m b e r  

i n c r e a s e s ,   i t   b e c o m e s   d i f f i c u l t   to   e l i m i n a t e   s a i d   t r o u b l e  

in  t h e   p r o d u c t i o n   o f   c a r b o n   f i b e r s ,   p a r t i c u l a r l y   f l u f f  

f o r m a t i o n ,   y a r n   b r e a k   and   a d h e s i o n   d u r i n g   o x i d a t i o n   u n d e r   ! 

t e n s i o n   o r   e l o n g a t i o n .   H o w e v e r ,   as   l o n g   as  an  a c r y l i c  

p r e c u r s o r   f i b e r   w h i c h   s a t i s f y   t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l  

and  t h e   s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s   s p e c i f i e d  i n   t h i s   i n v e n t i o n  

i s   u s e d ,   t h e s e   t r o u b l e s   can   be  e l i m i n a t e d   and  t h e  

c o n d i t i o n   s e l e c t i o n   i n   t h e   o x i d a t i o n   and  t h e   c a r b o n i -  

z a t i o n   s t e p s   i s   f a c i l i t a t e d .  

A c r y l i c   f i b e r s   h a v i n g   s u c h   an  i o d i n e   a d s o r p t i o n  

l e v e l   and  s u c h   a  s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s   can   be  p r e p a r e d   b y  

w e t - ,   d r y / w e t -   o r   d r y - s p i n n i n g   of  a  s o l u t i o n   of   a n  

a c r y l o n i t r i l e   h o m o p o l y m e r ;   an  a c r y l o n i t r i l e   c o p o l y m e r  

o b t a i n e d   by  c o p o l y m e r i z i n g   a c r y l o n i t r i l e   ( a b b r e v i a t e d   a s  

AN)  w i t h   n o t   more   t h a n   4%  by  w e i g h t   of   an  u n s a t u r a t e d  

v i n y l   m o n o m e r   c o p o l y m e r i z a b l e   t h e r e w i t h ,   s u c h   as  a c r y l i c  

a c i d ,   m e t h a c r y l i c   a c i d ,   i t a c o n i c   a c i d ,   c r o t o n i c   a c i d ,  

l o w e r   a l k y l   e s t e r s   t h e r e o f ,   @ - m e t h y l a c r y l o n i t r i l e ,  

a c r y l a m i d e ,   m e t h a c r y l a m i d e   o r   β - h y d r o x y e t h y l   m e t h a c r y l a t e ;  

o r   p r e f e r a b l y   a  p o l y m e r   w h i c h   h a s   an  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y  

[n]  o f   a t   l e a s t   1 . 6 5   ( a s   m e a s u r e d   in  a  d i m e t h y l f o r m a m i d e  

(DMF)  s o l u t i o n   a t   25°  C ) .  



More  p a r t i c u l a r l y ,   a  s p i n n i n g   d o p e   h a v i n g   a n  

AN  c o p o l y m e r   c o n c e n t r a t i o n   of   a b o u t   18  t o   25%  by  w e i g h t  

i s   p r e p a r e d   by  d i s s o l v i n g   s a i d   AN  c o p o l y m e r   i n   a  s o l v e n t  

s u c h   as   an  o r g a n i c   s o l v e n t   s u c h   as  DMF,  d i m e t h y l  

s u l f o x i d e   (DMSO),  o r   d i m e t h y l a c e t a m i d e   (DMA);  a  c o n c e n -  

t r a t e d   a q u e o u s   s o l u t i o n   o f   an  i n o r g a n i c   s a l t   s u c h   as   a  

r h o d a n a t e   o r   z i n c   c h l o r i d e   o r   a  c o n c e n t r a t e d   a q u e o u s  

s o l u t i o n   o f   an  i n o r g a n i c   a c i d   s u c h   as  n i t r i c   a c i d .  

As  t h e   c o n d i t i o n   f o r   t h e   p r o c e s s   o f   p r o d u c i n g  

t h e   p r e c u r s o r ,   s u c h   a  c o n d i t i o n   as  to   p r o d u c e   an  a c r y l i c  

f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   s a i d   t e n s i l e   s t r e n g t h   and   e l o n g a t i o n  

o f   a t   l e a s t   6  g / d   and   10  to   13%  can   be  u s e d ,   so  t h a t   i t  

i s   p r e f e r r e d ,   t h o u g h   n o t   l i m i t e d ,   f o r   e x a m p l e ,   t o   a p p l y  

t h e  h e r e i n a f t e r - m e n t i o n e d   s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   and  t o   d r y  

t h e   t r e a t e d   b u n d l e   e i t h e r   a f t e r   s p i n n i n g ,   w a t e r   w a s h i n g  

and   d r a w i n g ,   o r   a f t e r   s p i n n i n g ,   d r a w i n g   and   w a t e r   w a s h i n g .  

N e x t ,   i t   i s   p r e f e r r e d   t o   c o n d u c t   d r a w i n g   a t   a  t o t a l   d r a w  

r a t i o   o f   a t   l e a s t   8,  p r e f e r a b l y   8  to   16  i n   p r e s s u r e d  

s t e a m   1  t o   6  k g / c m  .  

F u r t h e r m o r e ,   t h e   s p i n n i n g   i s   p r e f e r a b l y  

c o n d u c t e d   i n   t h e   f o l l o w i n g   c o n d i t i o n s .   A  s p i n n i n g   d o p e  

i s   c o n t r o l l e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f   a b o u t   30  to   80°  C  a n d  

c o a g u l a t e d   by  e x t r u d i n g   i t   t h r o u g h   a  s p i n n e r e t   i n t o   a  

s p i n n i n g   b a t h   ( c o a g u l a t i o n   b a t h )   k e p t   a t   a  t e m p e r a t u r e  

s u b s t a n t i a l l y   t h e   s a m e   as   t h a t   of   t h e   s p i n n i n g   dope   a t  

an  a c t u a l   d r a f t   r a t i o   - ( t e n s i o n   a t   c o a g u r a t i o n   of   a n  

e x t r u d e d   f i b e r )   o f   2 . 5   t o   6  ( 0  -   250  m g / f i l a m e n t ) ,  



p r e f e r a b l y   2 .5   to   4 . 5   ( 0  -   200  m g / f i l . ) .   H o w e v e r ,   i t   i s  

p r e f e r r e d   t o   a p p l y   a  s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   u n d e r   a  

c o n d i t i o n   in   w h i c h   t h e   we t   y a r n   a f t e r   s a i d   w a t e r   w a s h i n g  

and   d r a w i n g   h a s   a  m o i s t u r e   c o n t e n t   of   100  to   250%  b y  

w e i g h t ,   p r e f e r a b l y   150  t o ' 2 0 0 %   by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e  

d r y   f i b e r   w e i g h t .  
< 

E s p e c i a l l y ,   t h i s   s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   t r e a t m e n t  

r e l a t e s   w i t h   t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   and   t h e   s k i n  

l a y e r   t h i c k n e s s   w h i c h   a r e   one   of   t h e   f e a t u r e s   of   t h i s  

i n v e n t i o n   a n d ,   t h e r e f o r e ,   g r e a t   a t t e n t i o n   m u s t   be  p a i d  

t o   t h e   t y p e   of   s i l i c o n e   o i l  f i n i s h ,   i t s   a p p l i c a t i o n   s t e p  

and  i t s   a p p l i c a t i o n   l e v e l .  

F o r   e x a m p l e ,   in   t h e   a b o v e   s t e p   of   o i l   f i n i s h  

a p p l i c a t i o n ,   i t s   a p p l i c a t i o n   l e v e l   i s   p r e f e r a b l y   in  t h e  

r a n g e   of   a b o u t   0 . 1   to   5%  by  w e i g h t .  

F u r t h e r m o r e ,   as  t h e   s i l i c o n e   o i l   f i n i s h e s ,  

w a t e r - d i s p e r s i b l e   s i l i c o n e   s u b s t a n c e s   c an   be  u s e d ,   a n d  

e x a m p l e s   of   s u c h   s u b s t a n c e s   i n c l u d e   p o l y e t h e r - m o d i f i e d  

p o l y s i l o x a n e ,   a l c o h o l - m o d i f i e d  p o l y s i l o x a n e ,   d i m e t h y l -  

p o l y s i l o x a n e   p r e p a r e d   by  e m u l s i o n   p o l y m e r i z a t i o n   in   t h e  

p r e s e n c e   o f   a  s m a l l   a m o u n t   of   an  e m u l s i f i e r ,   a l k y l -  

m o d i f i e d   p o l y s i l o x a n e   and  a m i n o - m o d i f i e d   p o l y s i l o x a n e .  

I t   i s   p r e f e r a b l e   to   u s e   p o l y e t h e r - m o d i f i e d  

p o l y s i l o x a n e   h a v i n g   an  o i l   v i s c o s i t y  a t   25°  C  in  t h e  

r a n g e   o f   50  to   3 , 0 0 0   c S t   and   a  g l y c o l   c o n t e n t   of  50  t o  

70%  by  w e i g h t   b a s e d   o n  o i l .  



As  h i g h e r   a l c o h o l s   a n d / o r   h i g h e r   f a t t y   a c i d s  

w h i c h   a r e   u s e d   in   c o m b i n a t i o n   w i t h   t h e s e   s i l i c o n e   o i l  

f i n i s h e s ,   t h e r e   a r e   p r e f e r r e d   t h o s e   b e i n g   m i s c i b l e   w i t h  

s a i d   s i l i c o n e s   and  h a v i n g   a  c a r b o n   n u m b e r   o f   18  t o   2 5 .  

When  t h e   c a r b o n   n u m b e r   i s  s m a l l e r   t h a n   18 ,   p e n e t r a t i o n   o f  

an  o i l   f i n i s h   i n t o   an  a c r y l i c   f i b e r   i n c r e a s e s   m a r k e d l y ;  

t h e   e f f e c t   o f   p r e v e n t i n g   a d h e s i o n   among  m o n o f i l a m e n t s  

d u r i n g   b a k i n g   i s   l o w e r e d ,   a n d   i t   b e c o m e s   d i f f i c u l t   t o  

c a r r y   o u t   t h e   p r o d u c t i o n   o f   a  c a r b o n   f i b e r   h a v i n g   g o o d  

p h y s i c a l   p r o p e r t i e s   s t a b l y .   F u r t h e r m o r e ,   i n   some  c a s e s ,  

s u c h   a  c o n d i t i o n   c a u s e s   a  c a r b o n   f i b e r   to   f o r m   d e f e c t s  

on  t h e   s u r f a c e ,   so  t h a t   i t   i s   n o t   p r e f e r a b l e .  

A n  e x a m p l e s   o f   s u c h   h i g h e r   a l c o h o l s ,   m e n t i o n  

c a n  b e   made   o f   s t e a r y l   p h o s p h a t e   e s t e r   s a l t s   and   s t e a r y l  

a l c o h o l   ( E O ) n ,   o l e y l   a l c o h o l   ( E O ) n ,   b e h e n y l   a l c o h o l   ( E O )  n  n  

and   i s o p e n t a c o s a n y l   a l c o h o l   ( E O ) n ,   e a c h   h a v i n g   t h e   n u m b e r  

of   m o l s   o f   e t h y l e n e   o x i d e   (EO)  a d d e d   o f   a b o u t   20  to   4 0 ,  

b u t   i t   i s   p r e f e r r e d   t o   u s e   s t e a r y l   a l c o h o l  ( E O ) n ,   o l e y l  

a l c o h o l   ( E O )  ,   b e h e n y l   a l c o h o l   (EO)n   o r   i s o p e n t a c o s a n y l  

a l c o h o l   ( E O ) n .   T h e s e   o i l   f i n i s h e s   c an   be  u s e d   i n   t h e  
n  

f o r m   o f   a  m i x t u r e   of   two  o r   m o r e   o f   t h e m .  

F u r t h e r m o r e ,   as   e x a m p l e s   of   t h e   h i g h e r   f a t t y  

a c i d s ,   m e n t i o n   can   be  made   o f ,   f o r   e x a m p l e ,   s t e a r i c   a c i d  

g l y c e r i d e s   and   PEG  s t e a r a t e s ,   PEG  o l e a t e s ,   PEG  s o r b i t a n  

o l e a t e s   and  PEG  s o r b i t a n   s t e a r a t e s ,   w h e r e i n   t h e   m o l e c u l a r  

w e i g h t   o f   p o l y e t h y l e n e   g l y c o l   (PEG)  i s   400  to   1 , 0 0 0 ,   b u t  

i t   i s   p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   t o   u s e   PEG  s t e a r a t e s  o r   PEG 



o l e a t e s .   T h e s e   o i l   f i n i s h e s   can  be  u s e d   in   t h e   f o r m   of   j 

a  m i x t u r e   of   two  o r   m o r e  o f   t h e m .  

F u r t h e r m o r e ,   i t   i s   p r e f e r r e d   to   a d d ,   to   an  o i l  

f i n i s h   c o m p o s i t i o n   o f   t h i s   i n v e n t i o n   e s s e n t i a l l y   c o m -  

p r i s i n g   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   s i l i c o n e   and   t h e   h i g h e r  

a l c o h o l   a n d / o r   t h e   h i g h e r   f a t t y   a c i d ,   an  o r g a n i c  

a n t i o x i d a n t   w h i c h   c a n   i n c r e a s e   t h e   h e a t   r e s i s t a n c e   of   t h e  

h i g h e r   a l c o h o l   a n d / o r   t h e   h i g h e r   f a t t y   a c i d ;   w h i c h   i t s e l f  

can   r e s i s t   an  i n i t i a l   h e a t i n g   in  t h e   o x i d a t i o n   o r   i n f u s i -  

b i l i z a t i o n   s t e p   a n d ,   a t   t h e   same  t i m e ,   d e c o m p o s e  

r e a d i l y   and   v o l a t i l i z e   l e a v i n g   no  h e a t   d e c o m p o s i t i o n  

r e s i d u e   in   t h e   f i b e r   i n   t h e   o x i d a t i o n   o r   i n f u s i b i l i z a t i o n  

s t e p   f o r   s a i d   p r e c u r s o r   f i b e r .  

As  s u c h   o r g a n i c   a n t i o x i d a n t s ,   t h e r e   can   b e  

u s e d   t h o s e   w h i c h   a r e   m i s c i b l e   w i t h   t h e   h i g h e r   a l c o h o l s  

a n d / o r   t h e   h i g h e r   f a t t y   a c i d s ,   and  e x a m p l e s   o f   t h e  

a n t i o x i d a n t s   w h i c h   c a n   be  p r e f e r a b l y   u s e d   i n c l u d e ,   f o r  

e x a m p l e ,   4 , 4 ' - b u t y l i d e n e b i s ( 3 - m e t h y l - 6 - t e r t - b u t y l p h e n o l ) ,  

4 , 4 ' - t h i o b i s ( 3 - m e t h y l - 6 - t e r t - b u t y l p h e n o l ) ,   b i s ( 2 , 2 , 6 , 6 -  

t e t r a m e t h y l - 4 - p i p e r i d i n e )   s e b a c a t e ,   t e t r a k i s [ m e t h y l e n e -  

3 - ( 3 , 5 - d i - t e r t - b u t y l - 4 - h y d r o x y p h e n y l )   p r o p i o n a t e ]   m e t h a n e  

and  d i ( n o n y l p h e n y l ) d i n o n y l p h e n y l   p h o s p h i t e ,   and  t h e s e  

c o m p o u n d s   c an   be  u s e d   i n   t h e   f o r m   of   a  m i x t u r e   o f   two  o r  

more   of   t h e m .  

M o r e o v e r ,   t h e   a m o u n t   of   t h e   o r g a n i c   a n t i o x i d a n t  

a d d e d   in   c o m b i n a t i o n   w i t h   t h e  h i g h e r   a l c o h o l   a n d / o r   t h e  

h i g h e r   f a t t y   a c i d   i s   p r e f e r a b l y   s u c h   t h a t   1  to   20%  b y  



w e i g h t   of   t h e   a n t i o x i d a n t   i s   p r e s e n t   p e r   80  to   9 9 t   b y  

w e i g h t   o f   an  o i l   f i n i s h .   When  t h i s   a m o u n t   i s   l o w e r   t h a n  

1%  by  w e i g h t ,   a  s u f f i c i e n t   h e a t - r e s i s t i n g   e f f e c t   can   n o t  

be  o b t a i n e d ,   w h e r e a s   w h e n   i t   i s   h i g h e r   t h a n   20%  b y  

w e i g h t ,   t h e   o r g a n i c   a n t i o x i d a n t   i s   f r e q u e n t l y   l e f t ,   as   a  

h e a t   d e c o m p o s i t i o n   r e s i d u e ,   i n   t h e   o x i d i z e d   o r   i n f u s i b i -  

l i z e d   f i b e r ,   o r   i n   c a r b o n i z e d   o r   g r a p h i t i z e d   f i b e r .  

T h e r e f o r e ,   s u c h   a  c o n d i t i o n   i s   n o t   p r e f e r r e d .  

W i t h   r e s p e c t   t o   t h e   a m o u n t   o f  a   s i l i c o n e   o i l  

a d d e d ,   i t - i s   p r e f e r r e d   t o   a d d   t h e   o i l   i n   an  a m o u n t   of   5 

t o   70%  b y ' w e i g h t   p e r   30  t o   95%  by  w e i g h t   o f   t h e   o i l  

f i n i s h   c o m p o s i t i o n .   When  t h i s   a m o u n t   i s   l o w e r   t h a n   5% 

by  w e i g h t ,   t h e   s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   c an   n o t   e x h i b i t   a n  

e f f e c t   o f   p r o d u c i n g   a  h i g h - p e r f o r m a n c e ,   f u s i o n - f r e e  

c a r b o n   f i b e r   o f   t h i s   i n v e n t i o n ,   w h e r e a s   i f   i t   i s   h i g h e r  

t h a n   70%  by  w e i g h t ,   s a t i s f a c t o r y   r e s u l t s   c an   n o t   b e  

o b t a i n e d   w i t h   r e s p e c t   t o   e f f e c t s   of   p r e v e n t i n g   g e n e r a t i o n  

o f   s t a t i c   e l e c t r i c i t y ,   o f   p r e v e n t i n g   f o r m a t i o n   o f   f l u f f s  

and   of   i m p r o v i n g   b u n d l i n g   p r o p e r t i e s   w h i c h   r e s u l t   f r o m  

t h e   u s e   o f   an  o i l   f i n i s h   u s e d   in   c o m b i n a t i o n   w i t h   t h e  

s i l i c o n e .   A c c o r d i n g l y ,   s u c h   a  c o n d i t i o n   i s   n o t  

p r e f e r r e d .  

As  m e t h o d s   f o r   p r e p a r i n g   t h e   o i l   f i n i s h  

h a v i n g   s a i d   c o m p o s i t i o n ,   v a r i o u s   known  p r e p a r a t i v e  

m e t h o d s   f o r   o i l   f i n i s h e s   c a n   be  u s e d .   For   e x a m p l e ,   i n  

c a s e   w h e r e   t h e   h i g h e r   a l c o h o l   o r   t h e   h i g h e r   f a t t y   a c i d  

i s   s o l i d ,   i t   i s   h e a t e d   t o   40  t o   70°  C  and  m o l t e n   i n t o  



l i q u i d ,   t o   w h i c h   i s   a d d e d ,   w i t h   s t i r r i n g ,   an  o r g a n i c  

a n t i o x i d a n t .   N e x t ,   t h e   p r o d u c e d  o i l   f i n i s h   c o n t a i n i n g  

t h e   a d d e d   a n t i o x i d a n t   i s   p o u r e d   i n t o   h o t   w a t e r   of   a b o u t  

40  t o   70°  C  w i t h   s t i r r i n g   and   t h e n   a  s i l i c o n e   i s   a d d e d  

t h e r e t o   u n d e r   a g i t a t i o n , . t o   p r e p a r e   an  o i l   f i n i s h  

s o l u t i o n .  

The  c o n d i t i o n   f o r   p r o d u c i n g   t h e   a c r y l i c   f i b e r  

w h i c h   i s   a p p l i c a b l e   t o   t h i s   i n v e n t i o n   i s   p r e f e r a b l y   a s  

f o l l o w s .   I m p u r i t i e s   o r i g i n a t i n g   f r o m   t h e   p o l y m e r i z a t i o n  

t a n k   f o r   an  a c r y l o n i t r i l e   p o l y m e r   and  t h e   t r a n s f e r   p i p e s ,  

and  a  g e l - l i k e   m a t t e r   f o r m e d   by  s i d e   r e a c t i o n s   d u r i n g  

t h e   p o l y m e r i z a t i o n   o r   by  t h e r m a l   d e t e r i o r a t i o n   a r e  

r e m o v e d   s u b s t a n t i a l l y   c o m p l e t e l y ;   u s e   i s   made  of   f u l l y  

p u r i f i e d   w a t e r ,   c h e m i c a l s   and  o i l   f i n i s h e s   f o r   b a t h s   o f  

c o a g u l a t i o n ,   w a t e r   w a s h i n g   and  d r a w i n g ;   a n d ,   a t   t h e   s a m e  

t i m e ,   a  s o l u t i o n   w h i c h   i s   p a r t i a l l y   r e c i r c u l a t e d ,   s u c h  

as  a  c o a g u l a t i o n   b a t h   s o l u t i o n ,   i s   u s e d   p r e f e r a b l y   a f t e r  

p a s s i n g   t h r o u g h  a   f i l t e r   h a v i n g   an  o p e n i n g   o f   b e l o w   5  µ .  

I t   i s   a l s o   p r e f e r r e d   t h a t   a i r   u s e d   in   t h e   o x i d a t i o n   s t e p  

and  an  i n e r t   g a s ,   s u c h   as  n i t r o g e n   g a s ,   u s e d   in   t h e  

c a r b o n i z a t i o n   s t e p   a r e   p r e f e r a b l y   p a s s e d   t h r o u g h   f i l t e r s  

h a v i n g   an  o p e n i n g   o f   b e l o w   1  p   to   r e m o v e   f o r e i g n   m a t t e r  

c o n t a i n e d   in  a i r   o r   n i t r o g e n ,   p a r t i c u l a r l y   one   c o n t a i n i n g  

a  m e t a l   s u c h   as  i r o n .   M o r e o v e r ,   as  i n   c a s e   w i t h   a  

s p i n n i n g   m a c h i n e ,   t h e   s u r r o u n d i n g s   of   t h e   b a k i n g  

a p p a r a t u s   p r e f e r a b l y   f o r m s   a  c l e a n   room  to   s h u t   o u t  

f o r e i g n   m a t t e r   c o m i n g   f r o m   t h e   s u r r o u n d i n g s .  



F u r t h e r m o r e ,   in   c a r r y i n g   o u t   s p i n n i n g ,   i t   i s  

p r e f e r r e d   t h a t   t h e   c o a g u l a t i o n   t e n s i o n   of  f i l a m e n t s  

e x t r u d e d   t h r o u g h   a  s p i n n e r e t   i n t o   a  c o a g u l a t i o n   b a t h   i s  

m a i n t a i n e d   a t   b e l o w   250  m g / f i l a m e n t ,   and   t h e   w a t e r  

w a s h i n g ,   d r a w i n g ,   e t c . ,   a r e  c a r r i e d   o u t   i n   s u c h   c o n d i -  

t i o n s  t h a t   t h e   p r o d u c e d   f i l a m e n t s   a r e   n o t   s u b j e c t e d   t o   a  

p r e s s u r e   h i g h e r   t h a n   a b o u t   1 . 5   k g / c m 2   u n t i l   a t   l e a s t  

t h e y   a r e   d r i e d   a n d   d e n s i f i e d .  

As  d e s c r i b e d   a b o v e ,   an  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e  

w h i c h ,   w h e n   s u b j e c t e d   to   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   i o d i n e  

a d s o r p t i o n   t r e a t m e n t ,   h a s   an  i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   o f  

a b o u t   1  t o   3%,  and   a  s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s   o f   a b o u t   0 . 5  

to   3  u   a n d   w h i c h   c o n t a i n s   0 . 1   to   10%  by  w e i g h t   of   a n  

a d h e r e d   o i l   f i n i s h   c o m p o s i t i o n   p r e p a r e d   by  a d d i n g  a n  

o r g a n i c   a n t i o x i d a n t   t o   an  o i l   f i n i s h   e s s e n t i a l l y  

c o m p r i s i n g   t h e   s i l i c o n e   and   t h e   h i g h e r   a l c o h o l   a n d / o r  

t h e   h i g h e r   f a t t y   a c i d   i s   c o n v e r t e d   i n t o   a  c a r b o n   f i b e r  

b u n d l e   by  b a k i n g   t h e   a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   t h r o u g h   t h e  

f o l l o w i n g   s t e p s .  

F i r s t ,   a  s u b s t a n t i a l l y   n o n - t w i s t e d   a c r y l i c  

f i b e r   b u n d l e   i s   s u b j e c t e d   to   an  a i r   s t r e a m   t r e a t m e n t  

u n d e r   a  t e n s i o n   o f   0 . 0 5   to   0 . 5 0   g / d .   The  p r e s s u r e   o f   t h e  

a i r   s t r e a m   i s   p r e f e r a b l y   0 . 3   to   3  k g / c m 2 ,   and   t h i s   a i r  

s t r e a m   i s   b l o w n   a g a i n s t   t h e   f i b e r   b u n d l e   a t   a  r i g h t   a n g l e  

by  u s i n g   a  f l u i d   d i s t r i b u t o r   t o   e f f e c t   a  f u l l   o p e n i n g  

( s e p a r a t i n g ) .   T h e n , t h e a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   i s   c o n v e r t e d  

i n t o   an  o x i d i z e d   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a  f l a m e   r e s i s t a n c e ,  



in   t e r m s   o f   m o i s t u r e   r e g a i n ,   of  3 . 5   to   7%  by  w e i g h t ,  

p r e f e r a b l y   4  t o   5%  by  w e i g h t ,   by  s u b j e c t i n g   t h e   a c r y l i c  

f i b e r   b u n d l e   t o   a  h e a t - t r e a t m e n t   in  a  s t a t e   of  n o n - t w i s t  

o r   a  t w i s t   o f   b e l o w   15  t u r n s / m ,   p r e f e r a b l y   b e l o w   8 

t u r n s / m   in   an  o x i d i z i n g   a t m o s p h e r e   of   200  t o   400°  C 

u n d e r   t e n s i o n ,   p r e f e r a b l y   a t   an  e l o n g a t i o n   of  0 . 9 5   t o  

1 .4   t i m e s .   T h e n ,   t h i s   o x i d i z e d   f i b e r   b u n d l e   i s   c a r b o -  

n i z e d   by  h e a t i n g   i t   in   i n e r t   a t m o s p h e r e s   a t   t e m p e r a t u r e  

o f   a t   l e a s t   1 , 2 0 0 °   C  and  s e t t i n g   t h e   r a t e s   o f   t e m p e r a t u r e  

r i s e   a t   t e m p e r a t u r e   of   300  to   700°   C  and   1 , 0 0 0   to  1 , 2 0 0 ° C  

r a n g e s   a t   a b o u t   100  to   1 , 0 0 0 °   C / m i n ,   p r e f e r a b l y   250  t o  

500°  C / m i n ,   r e s p e c t i v e l y .   Thus   i t   b e c o m e s   p o s s i b l e   t o  

f o r m   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t  

t e n s i l e   s t r e n g t h   of   a t   l e a s t   350  k g / m m 2 ,   p r e f e r a b l y   4 0 0  

to  600  k g / m m 2 ,   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e   e l o n g a t i o n  

of   a t   l e a s t   1 . 4 % ,   p r e f e r a b l y   1 .4   to   2.2%  and  an  i n t e r -  

l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   of  a t   l e a s t   8 .0   k g / m m 2 ,   p r e f e r a b l y  

2 8 .0   t o   9 . 0   k g / m m 2 .  

The  i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   ( ILSS)   of  a  

c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   r e l a t e s   w i t h   i t s   a d h e s i v e n e s s   to   t h e  

m a t r i x   r e s i n   of   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l   and   a l s o   r e l a t e s  

w i t h   e a s e   w i t h   w h i c h   t h e   m o n o f i l a m e n t   e n d s   p r o t r u d e  

b e y o n d   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   of   a  t e s t   p i e c e   u s e d   in   t h e  

a b o v e - m e n t i o n e d   s t r a n d   t e s t .   For   t h i s   I L S S ,   n e i t h e r  

e x c e s s i v e l y   l a r g e   v a l u e   n o r   e x c e s s i v e l y   s m a l l   v a l u e   i s  

p r e f e r r e d .  



F u r t h e r m o r e ,   s a i d   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   i s  

p r e f e r r e d   to   be  s u b s t a n t i a l l y   f r e e   f r o m   a d h e s i o n   a m o n g  

t h e   c o n s t i t u t i n g   m o n o f i l a m e n t s   and   t o   h a v e   a  m i c r o v o i d  

c o n t e n t   ( i n   t e r m s   o f   a  d i f f r a c t i o n   i n t e n s i t y   as  m e a s u r e d  

by  s m a l l   a n g l e   X - r a y   d i f f r a c t i o n   a t   1°)   o f   n o t   h i g h e r  

t h a n   1 , 2 0 0   c o u n t / s e c ,   p r e f e r a b l y   n o t   h i g h e r   t h a n   1 , 1 0 0  

c o u n t / s e c .   F u r t h e r m o r e ,   i n   s a i d   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e ,   t h e  

c o n t e n t   o f   m o n o f i l a m e n t s   h a v i n g   a  t e n s i l e   s t r e n g t h   o f   n o t  

h i g h e r   t h a n   300  k g / m m 2   i s   p r e f e r a b l y   20%  o r   b e l o w   o f   t h e  

n u m b e r   of   t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e   f i b e r  

b u n d l e s .  

N a m e l y ,   t h a t   t h e   f i b e r   b u n d l e   h a s   more   t h a n  

s u c h   a  m i c r o v o i d   c o n t e n t   and   s u c h   a  c o n t e n t   of   t h e  

m o n o f i l a m e n t s   h a v i n g   a  t e n s i l e   s t r e n g t h   of   n o t   h i g h e r  

t h a n   300  kg /mm2  as  w e l l   as  t h e   o c c u r r e n c e   of   a d h e s i o n  

among  t h e   m o n o f i l a m e n t s   p r e v e n t ,   in   m o s t   c a s e s ,   t h e   f i b e r  

e n d s   f r o m   p r o t r u d i n g   b e y o n d   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   of   a  t e s t  

p i e c e   u s e d   in  t h e   s t r a n d   t e n s i l e   s t r e n g t h   t e s t   a n d ,   as  a  

c o n s e q u e n c e ,   d e c r e a s e   i t s   p r a c t i c a l   p e r f o r m a n c e   as  a  

r e i n f o r c i n g   f i b e r   f o r   c o m p o s i t e   m a t e r i a l s .  

The  i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   and  t e n s i l e  

s t r e n g t h   of   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   c a r b o n   f i b e r   a r e   m e a s u r e d  

a c c o r d i n g   to   t h e   f o l l o w i n g   p r o c e d u r e s .  

F i r s t ,   a  c a r b o n   f i b e r - r e i n f o r c e d   e p o x y   r e s i n  

f l a t   p l a t e   h a v i n g   a  c a r b o n   f i b e r   c o n t e n t   of   a b o v e   70%  b y  

w e i g h t   and   a  t h i c k n e s s   o f   2 . 5   mm  i s   p r e p a r e d   by  i m p r e g -  

n a t i n c   t h e   c a r b o n   f i b e r   w i t h   an  e p o x y   r e s i n   (a  m i x t u r e  



of  100  p a r t s   by  w e i g h t   of  E p i k o t e   828 ,   a  p r o d u c t   o f  

S h e l l   C h e m i c a l   Co.   and  5  p a r t s   by  w e i g h t   of   b o r o n  

t r i f l u o r i d e / m o n o e t h y l a m i n e ) ,   p l a c i n g   t h e   i m p r e g n a t e d  

c a r b o n   f i b e r   s h e e t s   in   a  mo ld   to  f o r m   a  l a m i n a t e ,   s u b -  

j e c t i n g   t h e   l a m i n a t e   to   v a c u u m   d r y i n g   a t   40°  C  f o r   2 

h o u r s   and  h e a t - t r e a t e d   a t   170°  C  f o r   3  h o u r s   u n d e r   a  

p r e s s u r e   of   3  k g / c m 2 .   The  p r o d u c e d   c o m p o s i t e   m a t e r i a l  

f l a t   p l a t e   i s   c u t   i n t o   a  t e s t   p i e c e   m e a s u r i n g   18  mm  i n  

l e n g t h   ( f i b e r   d i r e c t i o n ) ,   12  mm  in   w i d t h   and  2 . 5   mm  i n  

t h i c k n e s s .   T h e n ,   t h i s   t e s t   p i e c e   i s   s u b j e c t e d   t o   a  

t h r e e - p o i n t   b e n d i n g   t e s t   u n d e r   c o n d i t i o n s   i n c l u d i n g   a 

s p a n   d i s t a n c e   of   8  mm  and   a  c r o s s h e a d   s p e e d   of   2 . 5   m m / m i n  

w i t h   an  A u t o g r a p h   I S - 2 0 0 0 ,   m a n u f a c t u r e d   by  S h i m a d z u  

S e i s a k u s h o   C o . ,   and   t h e   i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   i s  

d e t e r m i n e d   f r o m   a  b r e a k i n g   s t r e n g t h .  

N e x t ,   in   t h e   same  m a n n e r  a s   a b o v e ,   a  c a r b o n  

f i b e r - r e i n f o r c e d   e p o x y   r e s i n   f l a t   p l a t e   h a v i n g   a  t h i c k -  

n e s s   of   1 .6   mm  i s   p r e p a r e d   and  c u t   i n t o   a  t e s t   p i e c e  

m e a s u r i n g   150  mm  in   l e n g t h   ( f i b e r   d i r e c t i o n ) ,   6  mm  i n  

w i d t h   and  1 .6   mm  in   t h i c k n e s s .  

In  o r d e r   to   p r e v e n t   g r i p   s l i p ,   a l u m i n u m   p l a t e s ,  

45  mm  l o n g ,   6  mm  w i d e   and   1  mm  t h i c k ,   a r e   b o n d e d   to   t h e  

t o p   and  b a c k   s u r f a c e s   of   e a c h   end  of  t h e   t e s t   p i e c e   w i t h  

an  a d h e s i v e   ( A r o n   A l p h a ,   a  p r o d u c t   of   Toa  G o s e i   K a g a k u  

C o . ) .  

The  b r e a k i n g   s t r e n g t h   of   t h e   a b o v e - p r e p a r e d  

t e s t   p i e c e   i s   m e a s u r e d   by  s t r e t c h i n g   t h e   t e s t   p i e c e   a t   a  



s t r e t c h   s p e e d   of   5  mm/min   by  u s i n g   an  I n s t r o n   t e n s i l e  

t e s t e r ,   and   t h e   t e n s i l e   s t r e n g t h   i s   d e t e r m i n e d   b y  

d i v i d i n g   t h e   o b t a i n e d   b r e a k i n g   s t r e n g t h   by  t h e   c r o s s -  

s e c t i o n a l   a r e a   o f   t h e   t e s t   p i e c e .  

The  m o i s t u r e   r e g a i n   f o r   d e t e r m i n i n g   t h e   d e g r e e  

o f   o x i d a t i o n   i s   m e a s u r e d   a c c o r d i n g   t o   t h e   f o l l o w i n g  

p r o c e d u r e s .   N a m e l y ,   a b o u t   2  g  o f   an  o x i d i z e d   y a r n   i s  

t a k e n   o u t   and   p l a c e d   i n   a  w e i g h i n g   b o t t l e .   T h i s   w e i g h i n g  

b o t t l e   w i t h   i t s   s t o p   b e i n g   o p e n e d   i s   t h e n   p l a c e d   i n   a  

d e s i c c a t o r   c o n t a i n i n g   a  s o l i d   p h a s e - c o n t a i n i n g ,   a q u e o u s -  

ammonium  s u l f a t e   s o l u t i o n   in   t h e   b o t t o m ,   a t   r o o m  

t e m p e r a t u r e   f o r   a b o u t   16  h o u r s   to   p e r m i t   t h e   y a r n   t o  

a b s o r b   m o i s t u r e .  

A f t e r   w i t h d r a w l   f r o m   t h e   d e s i c c a t o r ,   t h e   y a r n  

i s   p r e c i s e l y   w e i g h e d   q u i c k l y   a n d   t h e   w e i g h t   a t   t h i s   t i m e  

i s   r e p r e s e n t e d   by  W 1 .  

The  a b o v e   y a r n   i s   t h e n   p l a c e d   in   a  w e i g h i n g  

b o t t l e ,   and   t h i s   b o t t l e   w i t h   i t s   s t o p   b e i n g   o p e n e d   i s  

p l a c e d   in   a  d r y e r   a t   1 2 0 °   C  f o r   2  h o u r s .   A f t e r   q u i c k  

a p p l i c a t i o n   of  t h e   s t o p   to   t h e   w e i g h i n g   b o t t l e ,   t h e  

b o t t l e   i s   q u i c k l y   t r a n s f e r r e d   t o   a  d e s i c c a t o r   c o n t a i n i n g  

p h o s p h o r o u s   p e n t a o x i d e   in   t h e   b o t t o m ,   and  a l l o w e d   to   c o o l  

f o r   5  m i n u t e s   in   t h e   d e s i c c a t o r .   A f t e r   c o o l i n g ,   t h e   d r y  

y a r n   i s   p r e c i s e l y   w e i g h e d   q u i c k l y ,   and   t h e   w e i g h t   a t   t h i s  

t i m e   i s   r e p r e s e n t e d   by  WO.  The   m o i s t u r e   r e g a i n   i s  

c a l c u l a t e d   f r o m   t h e   f o r m u l a :  



The  l e v e l   of   an  o i l   f i n i s h   a d h e r e d   to   a n  

a c r y l o n i t r i l e   p o l y m e r   f i b e r   i s   m e a s u r e d   a c c o r d i n g   to   t h e  

f o l l o w i n g   p r o c e d u r e s .   N a m e l y ,   a b o u t   3  g  o f   t h e   f i b e r   i s  

t a k e n   o u t   and   p r e c i s e l y   w e i g h e d .   T h i s   w e i g h t   i s  

r e p r e s e n t e d   by  W1 .  

The  f i b e r   i s   p l a c e d   i n   a  S o x h l e t ' s   e x t r a c t o r  

and   t h e   o i l   f i n i s h   i s   e x t r a c t e d   a t   a b o u t   70°  C  f o r   a b o u t  

2  h o u r s   w i t h   a  m e t h a n o l / c h l o r o f o r m   ( 1 / 2 )   m i x t u r e .   T h e  

e x t r a c t e d   o i l   f i n i s h   s o l u t i o n   i s   t r a n s f e r r e d   to   a  

p l a t i n u m   d i s h   and   e v a p o r a t e d   to   d r y n e s s ,   and  t h e   o i l  

f i n i s h   w e i g h t   W2  i s   p r e c i s e l y   w e i g h e d .  

The   l e v e l   o f   a d h e r e d   o i l   f i n i s h   i s   c a l c u l a t e d  

f r o m   t h e   f o r m u l a :  

The  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   [n]  o f   an  a c r y l o n i t r i l e  

p o l y m e r   f i b e r   i s   d e t e r m i n e d   a c c o r d i n g   to   t h e   f o l l o w i n g  

p r o c e d u r e s .  

75  mg  of   t h e   f i b e r   w h i c h   i s   s u b j e c t e d   to  an  o i l  

f i n i s h   r e m o v a l / d r y i n g   t r e a t m e n t   in   t h e   same  m a n n e r   as  i n  

t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   p r o c e d u r e s   f o r   m e a s u r i n g   a  l e v e l   o f  

a d h e r e d   o i l   f i n i s h   i s   t a k e n   o u t ,   p l a c e d   in   a  2 5 - m l  

m e a s u r i n g   f l a s k ,   t h e n   m i x e d   w i t h   25  ml  of   d i m e t h y l -  

f o r m a m i d e   c o n t a i n i n g   0 . l - N   s o d i u m   t h i o c y a n a t e   a n d  



c o m p l e t e l y   d i s s o l v e d   t h e r e i n .   T h e n ,   i t s   s p e c i f i c  

v i s c o s i t y   risp  i s   m e a s u r e d   a t   2 5 °  C   by  u s i n g   an  O s t w a l d ' s  

v i s c o m e t e r   and   [n]  i s   c a l c u l a t e d   a c c o r d i n g   t o   t h e  

f o l l o w i n g   e q u a t i o n :  

The  m e a s u r e m e n t   of   X - r a y   s m a l l   a n g l e   s c a t t e r i n g  

i s   c a r r i e d   o u t   a c c o r d i n g   to   t h e   f o l l o w i n g   p r o c e d u r e s .  

F i r s t ,   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   i s   c u t   i n t o   a  40-mm  l o n g  

p i e c e   and   p r e c i s e l y   w e i g h e d   o u t   t o   o b t a i n   a  40-mg  s a m p l e .  

The  s a m p l e   i s   t h e n   a r r a n g e d   so  t h a t   t h e   f i b e r   a x e s   of   t h e  

s a m p l e   c a n   be  e x a c t l y   p a r r a l l e l   and   t h e n   a r r a n g e d   i n t o   a  

2-mm  w i d e   s a m p l e   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a  u n i f o r m   t h i c k n e s s  

by  m e a n s   o f   a  j i g   f o r   s a m p l e   a r r a n g e m e n t .   A f t e r   f i x i n g  

t h e   s a m p l e   to   p r e v e n t   d e f o r m a t i o n   by  i m p r e g n a t i o n   w i t h  

t h i n   c o l l o d i o n ,   t h e   s a m p l e   f i b e r   b u n d l e   i s   s e t   on  a  

s a m p l e   m o u n t   f o r   m e a s u r i n g   X - r a y   s m a l l   a n g l e   s c a t t e r i n g  

i n t e n s i t y .  

The  s c a t t e r i n g   i n t e n s i t y   i n   t h e   p o s i t i o n  

l o c a t e d   a t   an  a n g l e   o f   1°  w i t h   r e s p e c t   t o   t h e   e q u a t o r i a l  

d i r e c t i o n   i s   m e a s u r e d   w i t h   a  s c i n t i l l a t i o n   c o u n t e r   b y  

u s i n g   a  D-8C  X - r a y   g e n e r a t o r   m a n u f a c t u r e d   by  R i g a k u   D e n k i  

C o . ,   e q u i p p e d   w i t h   a  s m a l l   a n g l e   X - r a y   s c a t t e r i n g  

e q u i p m e n t   f i t t e d   w i t h   a  s l i t   and   a  c o l l i m a t o r   a t   a n  

o u t p u t   o f   40  kV  a n d   20  mA.  S i m i l a r l y ,   t h e   s c a t t e r i n g   b y  

a i r   i s   m e a s u r e d ,   a n d   t h e   d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   s c a t -  

t e r i n g   i n t e n s i t y   o f   t h e   s a m p l e   and  t h a t   o f   a i r   i s  



d e f i n e d   as  s m a l l   a n g l e   X - r a y   s c a t t e r i n g   i n t e n s i t y   of   t h e  

s a m p l e .  

E x a m p l e   1 

A  m o d i f i e d   p o l y m e r   was  p r e p a r e d   by  b l o w i n g  

a m m o n i a   i n t o   a  c o p o l y m e r ,  i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   [ η ]  =   1 . 8 0 ,  

c o n s i s t i n g   of   9 9 . 5   mol  %  of  a c r y l o n i t r i l e   (AN)  a n d  

0 . 5   mol  %  of   i t a c o n i c   a c i d   to   t h e r e b y   r e p l a c e   h y d r o g e n  

a t o m s   o f   c a r b o x y l   e n d   g r o u p s   o f   t h e   c o p o l y m e r   w i t h  

ammonium  g r o u p s .   Then   a  d i m e t h y l   s u l f o x i d e   (DMSO) 

s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   20%  by  w e i g h t   o f   t h e   m o d i f i e d   p o l y m e r  

was  p r e p a r e d .   T h i s   s o l u t i o n   was  f i l t e r e d   by  u s i n g   a  

s i n t e r e d   m e t a l l i c   f i l t e r   h a v i n g   an  o p e n i n g   o f   5  p   as  a  

f i l t e r   m e d i u m ,   t h e n   a d j u s t e d   to   a  t e m p e r a t u r e   of   60°  C 

and   d i s c h a r g e d   i n t o   an  a q u e o u s   DMSO  s o l u t i o n   h a v i n g   a  

c o n c e n t r a t i o n   of   50%  and   a  t e m p e r a t u r e   of   60°  C.  T h e  

s p i n n e r e t   u s e d   had   a  h o l e   d i a m e t e r   of   0 . 0 5   mm  and  a  h o l e  

n u m b e r   of   6 , 0 0 0 .   The  c o a g u l a t i o n   t a k e - u p   s p e e d   was  s e t  

a t   12  m / m i n ,   and  t h e   c o a g u l a t i o n   t e n s i o n   was  190  m g /  

f i l a m e n t .   A f t e r   w a t e r   w a s h i n g ,   t h e   c o a g u l a t e d   f i l a m e n t  

was  d r a w n   a t   a  r a t i o   o f   4  in   h o t   w a t e r   and  s u b j e c t e d   t o  

a  s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   t r e a t m e n t .   The  s i l i c o n e   o i l   f i n i s h  

c o n t a i n e d   85%  by  w e i g h t   of   s t e a r y l   a l c o h o l   EO10,   5%  b y  

w e i g h t   of   d i ( n o n y l p h e n y l ) d i n o n y l p h e n y l   p h o s p h i t e   and  10% 

by  w e i g h t   o f   p o l y e t h e r - m o d i f i e d   p o l y s i l o x a n e ( p o l y d i m e t h y l -  

p o l y s i l o x a n e   EO  a d d i t i v e s )   and  h a v i n g   a  v i s c o s i t y   a t  

25°  C  of   100  c S t .   T h i s   o i l   f i n i s h   was  a p p l i e d   a t   a  l e v e l  

o f   1 .2%,   and  t h e   f i l a m e n t   was  d r i e d   and  d e n s i f i e d   b y  



c o n t a c t i n g   i t   w i t h   t h e   s u r f a c e   of   a  r o l l e r   h e a t e d   to   1 3 0  

to   1 6 0 °   C  and  d r a w n   a t   a  r a t i o   of   3  in   p r e s s u r e d   s t e a m ,  

4 . 0   k g / c m 2 ,   to   o b t a i n   a  f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a  m o n o -  

f i l a m e n t   f i n e n e s s   o f   1 . 0   d  and   a  t o t a l   d e n i e r   o f   6 , 0 0 0   D .  

The  p r o d u c e d   f i b e r   b u n d l e   was  s u b j e c t e d   t o   t h e  

a d s o r p t i o n   t r e a t m e n t   f o r   m e a s u r i n g   i t s   i o d i n e   a d s o r p t i o n  

l e v e l   and   s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s .   The  r e s u l t s   w e r e :  

T h i s   f i b e r   b u n d l e   was  s u b j e c t e d   to   an  a i r  

o p e n i n g   t r e a t m e n t   ( p r e s s u r e   0 . 7   k g / c m 2 )   by  u s i n g   a  r i n g  

n o z z l e   and   t h e n   c o n v e r t e d   i n t o   an  o x i d i z e d   f i b e r   h a v i n g  

an  o x i d a t i o n   d e g r e e ,   i n   t e r m s   o f   m o i s t u r e   r e g a i n ,   o f  

4.2%  by  w e i g h t   by  a p p l y i n g   a  t w i s t   o f   5  t u r n s / m   a n d  

h e a t i n g   a t   a  d r a w   r a t i o   o f   1 . 0 0   in  a i r   a t   240  to   260°   C .  

N e x t ,   a  c a r b o n   f i b e r   was  o b t a i n e d   by  c a r b o n i z i n g   t h e  

o x i d i z e d   f i b e r   i n   a  n i t r o g e n   a t m o s p h e r e   h a v i n g   a  m a x i m u m  

t e m p e r a t u r e   o f   1 , 3 0 0 °   C  u n d e r   c o n d i t i o n s   i n   w h i c h   t h e  

r a t e s   o f   t e m p e r a t u r e   r i s e   i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   o f  

300  to   700°   C  was   a b o u t   400°   C / m i n   and  in   t h e   t e m p e r a t u r e  

r a n g e   o f   1 , 0 0 0   t o   1 , 2 0 0 °   C  was   a b o u t   400°   C / m i n .   T h e  

p r o d u c e d   c a r b o n   f i b e r   had   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e  

s t r e n g t h   o f   380  k g / m m 2 ,   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e  

e l o n g a t i o n   o f   1 . 5 % ,   a  s t r a n d   t e n s i l e   s t r e n g t h   o f  

455  k g / m m 2 ,   a  Y o u n g ' s   m o d u l u s   o f   e l a s t i c i t y   of   2 4 . 9  

t o n / m m  2   a n d   an   e l o n g a t i o n   o f   1 . 8 3 % .  



On  t h e   o t h e r   h a n d ,   t h e   p r o p o r t i o n   o f  

m o n o f i l a m e n t s   h a v i n g   a  m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   of   n o t  

h i g h e r   t h a n   300  k g / m m 2   was  1 5 % .  

N e x t ,   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   s t r a n d   w a s  

o b s e r v e d   and   i t s   p h o t o g r a p h   was  t a k e n .   F i g .   1  s h o w s   t h e  

p h o t o g r a p h   o b t a i n e d .   The  a v e r a g e   l e n g t h   of   t h e   p r o t r u d i n g  

p o r t i o n s   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   e n d s   was  m e a s u r e d   f r o m   t h e  

p h o t o g r a p h   o f   F i g .   1.  I t   was  7 .8   u,   and   i t s  r a t i o   t o  

t h e   a v e r a g e   c a r b o n   f i b e r   m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r   (6  u)  w a s  

1 . 3 .  

On  t h e   o t h e r   h a n d ,   t h e   n u m b e r   of  t h e  

m o n o f i l a m e n t s   h a v i n g   a  p r o t r u d i n g   end  h a v i n g   a  l e n g t h  

w h i c h   was  a t   l e a s t   5  t i m e s   t h e   d i a m e t e r   of   t h e   c a r b o n  

f i b e r   was  a b o u t   15%  of   t h e   t o t a l   n u m b e r .   M o r e o v e r ,   t h e  

a b o v e   c a r b o n   f i b e r   was  m e a s u r e d   f o r   a  s m a l l   a n g l e   X - r a y  

d i f f r a c t i o n   i n t e n s i t y   a t   an  a n g l e   of  1 ° ,   and  i t   was  1 0 9 0  

c o u n t / s e c .  

A  c o m p o s i t e   m a t e r i a l   t e s t  p i e c e   was  p r e p a r e d  

f rom  t h e   a b o v e   c a r b o n   f i b e r   and  an  e p o x y   r e s i n   (a  m i x t u r e  

of  100  p a r t s   by  w e i g h t   o f   " E p i k o t e "   828  and  5  p a r t s   b y  

w e i g h t   o f  b o r o n   t r i f l u o r i d e / m o n o e t h y l a m i n e )   and  m e a s u r e d  

f o r   i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   and  t e n s i l e   s t r e n g t h .   T h e  

r e s u l t s   w e r e   8 .9   k g / m m 2   and   240  k g / m m 2 ,   r e s p e c t i v e l y .  

E x a m p l e   2 

T a b l e   1  s h o w s   t h e   s t r a n d   p r o p e r t i e s   of   t h e  

c a r b o n   f i b e r   b u n d l e s   p r e p a r e d   by  c a r r y i n g   o u t   o x i d a t i o n  

and  c a r b o n i z a t i o n   in   t h e   same  m a n n e r   as  in  E x a m p l e   1 ,  



e x c e p t   t h a t   t h e   t w i s t   n u m b e r   of   an  a c r y l i c   c o n t i n u o u s  

f i l a m e n t ,   t h e   e l o n g a t i o n   a n d   m o i s t u r e   r e g a i n   ( d e g r e e   o f  

o x i d a t i o n )   o f   t h e   f i l a m e n t   i n   an  o x i d i z i n g   a t m o s p h e r e  

w e r e   v a r i e d   as   s h o w n   i n   T a b l e   1 .  





E x a m p l e   3 

T a b l e   2  s h o w s   t h e   s t r a n d   p r o p e r t i e s   and  t h e  

l i k e   o f   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e s   p r e p a r e d   in   t h e   same  m a n n e r  

as  i n   E x a m p l e   1,  e x c e p t   t h a t   t h e   l e v e l   o f   a d h e r e d  

s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   was   v a r i e d .  

E x a m p l e   4 

C a r b o n i z a t i o n   was   c a r r i e d   o u t   i n   t h e   s a m e  

m a n n e r   as   i n   E x a m p l e   1,  e x c e p t  t h a t   t h e   c a r b o n i z a t i o n  

c o n d i t i o n   in   a  n i t r o g e n   a t m o s p h e r e   was  v a r i e d   as  s h o w n  

in   T a b l e   3.  T a b l e   3  s h o w s   t h e   s t r a n d   p r o p e r t i e s   of   t h e  

p r o d u c e d   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e s .  





E x a m p l e   5 

A  m o d i f i e d   p o l y m e r   was  p r e p a r e d   by  b l o w i n g  

a m m o n i a   i n t o   a  c o p o l y m e r ,   i n t r i n s i c   v i s c o s i t y   1 . 7 5 ,  

c o n s i s t i n g   o f   97  mol   %  of   a c r y l o n i t r i l e   (AN)  a n d  

3 . 0   mol   %  o f   m e t h a c r y l i c . - a c i d   to   t h e r e b y   r e p l a c e  

h y d r o g e n   a t o m s   o f   c a r b o x y l   g r o u p s   o f   t h e   c o p o l y m e r   w i t h  

a m m o n i u m   g r o u p s .   T h e n   a  d i m e t h y l   s u l f o x i d e   (DMSO) 

s o l u t i o n   was  p r e p a r e d   w h i c h   c o n t a i n e d   t h i s   m o d i f i e d  

c o p o l y m e r   a t   a  c o n c e n t r a t i o n   o f   20%  by  w e i g h t .   T h i s  

s o l u t i o n   was  s p u n   u n d e r   a l m o s t   t h e   same  c o n d i t i o n   as  i n  

E x a m p l e   1  to   o b t a i n   a  f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a  m o n o f i l a m e n t  

f i n e n e s s   o f   1 . 2   d  a n d   a  t o t a l   d e n i e r   of   7 , 2 0 0   D.  

In  t h i s   c a s e ,   a  s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   h a v i n g   t h e  

f o l l o w i n g   c o m p o s i t i o n   was  a p p l i e d   as  a  p r o c e s s i n g   f i n i s h  

o i l   i n   a  l e v e l   o f   1 .2%  by  w e i g h t   b a s e d   on  t h e   f i b e r  

w e i g h t .  

The  o b t a i n e d   a c r y l i c   f i b e r   was  s u b j e c t e d   t o  

t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   t r e a t m e n t ,   and   i t s   i o d i n e   a d s o r p -  

t i o n   l e v e l   and   s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s   w e r e   m e a s u r e d .   T h e  

r e s u l t s   w e r e   as   f o l l o w s :  



T h i s   f i b e r   b u n d l e   was  s u b j e c t e d   t o   an  a i r  

o p e n i n g   t r e a t m e n t   and   a  h e a t - t r e a t m e n t   in   t h e   same  m a n n e r  

as  i n   E x a m p l e   1,  a n d   t h e n   c o n v e r t e d   i n t o   an  o x i d i z e d  

f i b e r   h a v i n g   a  d e g r e e   o f   o x i d a t i o n ,   i n   t e r m s   o f   m o i s t u r e  

r e g a i n ,   o f   4 . 3   t o   4 .9%  b y - h e a t - t r e a t i n g   t h e   f i b e r   b u n d l e  

i n   a i r  a t   220  to   2 4 0 °   C  a t   a  d r a w   r a t i o   o f   0 . 9 0 ,   1 . 0 5 ,   1 ,  

1 . 3 7   o r   1 . 4 5 .   T h e n ,   e a c h   o f   t h e   o x i d i z e d   f i b e r s   w a s  

c a r b o n i z e d   by  u s i n g   t h e   s ame   c o n d i t i o n   as  i n   E x a m p l e .  

T a b l e   4  s h o w s   t h e   s t r a n d   p r o p e r t i e s   o f   t h e   p r o d u c e d  

c a r b o n   f i b e r s .  

E x a m p l e   6 

U s i n g   t h e   s a m e   s p i n n e r e t   as  in   E x a m p l e   1,  t h e  

same  p o l y m e r   s o l u t i o n   as   i n   E x a m p l e   1  was  d i s c h a r g e d  

i n t o   an   a q u e o u s   DMSO  s o l u t i o n   h a v i n g   50%  f o r   t h e   c o n -  

c e n t r a t i o n   and  m a i n t a i n e d   a t   50°  C.  T a k i n g - u p   w a s  



o p e r a t e d   a t   t h e   c o a g u l a t i o n   t a k e - u p   s p e e d   o f   4  m / m i n ,  

f o l l o w e d   by  s ame   t r e a t m e n t s   as  i n   E x a m p l e   1  s u c h   a s  

w a s h i n g   w i t h   w a t e r ,   h o t - w a t e r   d r a w i n g ,   s i l i c o n e - o i l  

f i n i s h i n g ,   d r y i n g   a n d   d e n s i f y i n g ,   and   s t e a m   d r a w i n g ,   t o  

o b t a i n   an  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   t h e   m o n o f i l a m e n t  

f i n e n e s s   o f   0 . 5   d  and   t h e   t o t a l   d e n i e r   o f   6 , 0 0 0   D.  T h e  

c o a g u l a t i o n   t e n s i o n   was  150  m g / f i l a m e n t .  

The  a b o v e   p r e p a r e d   f i b e r   b u n d l e   was  f o u n d  t o  

h a v e   1 . 6%  f o r   t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   and   1 . 4  µ   f o r  

t h e   s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s .  

The  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   was  s u b j e c t e d   t o  

o x i d a t i o n   and   c a r b o n i z a t i o n   i n   same  m a n n e r s   as  in   E x a m p l e  

1  e x c e p t   t h a t   no  t w i s t i n g   was  a p p l i e d   t o   t h e   f i b e r   b u n d l e  

and   t h a t   t h e   m a x i m u m   c a r b o n i z a t i o n   t e m p e r a t u r e   w a s  

r a i s e d   t o   1 , 4 0 0 °   C,  to   o b t a i n   c a r b o n   f i b e r s ,   o f   w h i c h  

t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e   s t r e n g t h   was  570  k g / m m 2 ,  

t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e   e l o n g a t i o n   b e i n g   1 . 9 % ,  

t h e   s t r a n d   t e n s i l e   s t r e n g t h   b e i n g   620  k g / m m 2 ,   t h e  

e l o n g a t i o n   b e i n g   2 . 2 % .   M o n o f i l a m e n t s   h a v i n g   a  m o n o -  

f i l a m e n t   s t r e n g t h   b e l o w   300  kg /mm2  i n c l u s i v e   w e r e  

c o n t a i n e d   a t   a  r a t i o   o f   4%. 

By  o b s e r v i n g   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   s t r a n d ,  

t h e   a v e r a g e   l e n g t h   o f   p r o t r u d i n g   p o r t i o n s   o f   c a r b o n  

f i b e r   e n d s   was  d e t e r m i n e d   to   be  1 0 . 5   p,  t h e   r a t i o   o f  

w h i c h   t o   t h e   a v e r a g e   c a r b o n   f i b e r   m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r ,  

4 . 1   u ,   i s   a b o u t   2 . 6 .   The  n u m b e r   o f   f i b e r   e n d s   p r o t r u d i n g  

a  l e n g t h   m o r e   t h a n   5  t i m e s   i n c l u s i v e   t h e   d i a m e t e r   o f  



t h e   c a r b o n   f i b e r   was  a b o u t   30%  of  t h e   t o t a l   n u m b e r   o f  

f i b e r s .  

From  t h e   c a r b o n   f i b e r   o b t a i n e d   a b o v e ,   t e s t  

p i e c e s   o f   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l   w e r e   p r e p a r e d   u s i n g   t h e  

same  m a t r i x   r e s i n   as  i n   E x a m p l e   1,  and  d e t e r m i n a t i o n s  

w e r e   made   o f   t h e   i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   and  t h e  

t e n s i l e   s t r e n g t h   o f   t h e   c o m p o s i t e   m a t e r i a l ,   w h i c h   w e r e  

2  2 8 . 3   kg /mm2  and   300  k g / m m  ,   r e s p e c t i v e l y .  

C o m p a r a t i v e   E x a m p l e   1  

The  s t a r t i n g   f i l a m e n t   w i t h   a  l e v e l   of   a d h e r e d  

s i l i c o n e   o i l   f i n i s h   o f   0 . 1 9 %   by  w e i g h t ,   o b t a i n e d   i n  

E x a m p l e   3,  was  i m p a r t e d   a  t w i s t   of   15  T/m  and  t h e n  

c o n v e r t e d   i n t o   an  o x i d i z e d   f i b e r   h a v i n g   a  m o i s t u r e   r e g a i n  

of   7.5%  by  w e i g h t   by  h e a t i n g   t h e   t w i s t e d   f i l a m e n t   in   a i r  

of   240  to   260°  C  a t   a  d r a w   r a t i o   of   1 . 0 0 .  

N e x t ,   a  c a r b o n   f i b e r   was  o b t a i n e d   by  c a r b o -  

n i z i n g   t h e   a b o v e   o x i d i z e d   f i b e r   in   a  n i t r o g e n   a t m o s p h e r e  

h a v i n g   a  maximum  t e m p e r a t u r e   of   1 , 3 0 0 °   C  u n d e r   c o n d i t i o n s  

in   w h i c h   t h e   r a t e s   o f   t e m p e r a t u r e   r i s e   in   t h e   t e m p e r a t u r e  

r a n g e s   of   300  to   7 0 0 °   C  and   1 , 0 0 0   to   1 , 2 0 0 °   C  w e r e   b o t h  

1 , 0 0 0 °   C / m i n .   The  p r o d u c e d   c a r b o n   f i b e r   had  an  a v e r a g e  

m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e   s t r e n g t h   o f   330  kg /mm2,   an  a v e r a g e  

m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e   e l o n g a t i o n   o f   1 . 3 4 % ,   a  s t r a n d  

t e n s i l e   s t r e n g t h   o f   390  k g / m m 2 ,   a  Y o u n g ' s   m o d u l u s   o f  

e l a s t i c i t y   o f   2 3 . 8   t o n / m m 2   a n d   an  e l o n g a t i o n   of  1 . 6 3 % .  

On  t h e   o t h e r   h a n d ,   t h e   p r o p o r t i o n   of  t h e   m o n o f i l a m e n t s  



h a v i n g   a  m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   of   n o t   h i g h e r   t h a n  

300  k g / m m 2  w a s   3 6 % .  

T h e n   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   s t r a n d   w a s  

o b s e r v e d   and   i t s   p h o t o g r a p h   w a s  t a k e n .   The  p h o t o g r a p h  

o f   F i g .   2  was  o b t a i n e d .  

The  a v e r a g e   l e n g t h   o f   t h e   p r o t r u d i n g   p o r t i o n s  

o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   e n d s   was  m e a s u r e d   f r o m   t h e   p h o t o g r a p h  

o f   F i g .   2,  a n d   i t   was  5 . 7   p.  I t s   r a t i o   to   t h e   a v e r a g e  

d i a m e t e r   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   was  0 . 8 8 .   F u r t h e r m o r e ,   t h e  

a b o v e   c a r b o n   f i b e r   was  m e a s u r e d   f o r   a  s m a l l   a n g l e   X - r a y  

d i f f r a c t i o n   i n t e n s i t y   a t   an  a n g l e   o f   1 ° .   I t   was  1 , 2 7 0  

c o u n t / s e c .  

In  t h e   same   m a n n e r   as  i n   E x a m p l e   1,  a  c o m p o s i t e  

m a t e r i a l   t e s t   p i e c e   was  p r e p a r e d   f r o m   t h e   a b o v e   c a r b o n  

f i b e r   and   an  e p o x y   r e s i n ,   and  m e a s u r e d   f o r   i n t e r l a y e r  

s h e a r   s t r e n g t h   a n d   t e n s i l e   e l o n g a t i o n .   The  r e s u l t s   w e r e  

8 .8   k g / m m 2  a n d   150  k g / m m 2 ,   r e s p e c t i v e l y .  

C o m p a r a t i v e   E x a m p l e   2 

A  s p i n n i n g   d o p e   h a v i n g  a   p o l y m e r   c o n c e n t r a t i o n  

o f   19 .5%  by  w e i g h t   a n d   a  t e m p e r a t u r e   o f   65°  C  w a s  

p r e p a r e d   by  d i s s o l v i n g   a  c o p o l y m e r   c o n s i s t i n g   o f   9 9 . 7  

mol  %  of   a c r y l o n i t r i l e   (AN)  and   0 . 3   mol  %  of   a c r y l i c  

a c i d   in   d i m e t h y l   s u l f o x i d e   (DMSO),  and   t h i s   d o p e   w a s  

d i s c h a r g e d   i n t o   a  c o a g u l a t i o n   b a t h   c o n t a i n i n g   a  5 5 - %  

a q u e o u s   DMSO  s o l u t i o n   k e p t   a t   n e a r l y   t h e   same  t e m p e r a t u r e  

(65°   C)  a t   an  a c t u a l   d r a f t   r a t i o   of   3 . 5 .  



The  s p i n n e r e t   u s e d   had   a  h o l e   d i a m e t e r   o f  

0 . 0 6   mm  and   a  h o l e   n u m b e r   o f   1 , 5 0 0 .  

The  c o a g u l a t e   f i l a m e n t   was  w a s h e d   w i t h   w a t e r ,  

d r a w n   i n   h o t   w a t e r   and   t h e n   d r a w n   a t   a  d r a w   r a t i o   of   4 . 5  

so  t h a t   t h e   we t   f i l a m e n t   c o u l d   h a v e   a  m o i s t u r e   r e g a i n   o f  

a b o u t   200%  by  w e i g h t .   T h e n   2%  by  w e i g h t   o f   an  o r g a n i c  

o i l   f i n i s h ,   s t e a r y l   a l c o h o l / e t h y l e n e   o x i d e   (20  m o l )  

a d d u c t ,   was  a p p l i e d   t o   t h e   f i l a m e n t   i n   p l a c e   of   t h e  

s i l i c o n e   o i l   f i n i s h ,   and   t h e n   f i l a m e n t   was  d r i e d   a n d  

d e n s i f i e d   a r o u n d   a  h e a t i n g   d rum  h a v i n g   a  s u r f a c e  

t e m p e r a t u r e   of   130°   C.  The  p r o d u c e d   d r y   f i b e r   b u n d l e  

was  d r a w n   a t   a  r a t i o   o f   2 . 8   i n   p r e s s u r e d   s t e a m   of   a  

p r e s s u r e   o f   4  k g / c m 2   and   d r i e d   a g a i n   to   o b t a i n   a  f i b e r  

b u n d l e   h a v i n g   a  m o n o f i l a m e n t   f i n e n e s s   o f   1  d  and  a  t o t a l  

d e n i e r   of   3 , 0 0 0   D .  

T a b l e   5  s h o w s   t h e   p r o p e r t i e s   and  i o d i n e  

a d s o r p t i o n   l e v e l   o f   t h e   p r o d u c e d   f i b e r   b u n d l e ,   t h e   s k i n  

l a y e r   t h i c k n e s s   of   an  i o d i n e - c o n t a i n i n g   f i l a m e n t   and   t h e  

q u a l i t y   o f   a  c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   o b t a i n e d   f r o m   t h e  

a b o v e - p r o d u c e d   f i b e r   b u n d l e .  



The  f i b e r   b u n d l e   t h u s   p r o d u c e d   was  o x i d i z e d   b y  

h e a t i n g   i t   f o r   a b o u t   40  m i n u t e s   a t   a  t e n s i o n   o f   0 . 2   g / d  

i n   a  t h r e e - s t a g e   h o t   a i r   c i r c u l a t i o n   h e a t i n g  f u r n a c e  

m a i n t a i n e d   a t   t e m p e r a t u r e s   of   230°  C,  240°   C  and  250°  C ,  

a n d   t h e n   c a r b o n i z e d   f o r   5  m i n u t e s   in   a  n i t r o g e n  

a t m o s p h e r e   by  r a i s i n g   t h e   t e m p e r a t u r e   f r o m   300°  C  t o  

1 , 2 5 0 °   C  a t   a  r a t e   o f   t e m p e r a t u r e   r i s e   o f   800°   C / m i n .  

The  p r o p e r t i e s   o f   a  r e s i n - i m p r e g n a t e d   s t r a n d  

o f   t h e   p r o d u c e d   c a r b o n   f i b e r   w e r e   m e a s u r e d   a c c o r d i n g   t o  

J I S - R - 7 6 0 1 .  

The  r e s u l t s   w e r e   shown  in   T a b l e   5 .  

M o r e o v e r ,   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   a  t e s t   p i e c e  

u s e d   in   t h e   s t r a n d   t e n s i l e   t e s t   was  o b s e r v e d   w i t h   a n  

e l e c t r o n   m i c r o s c o p e .   As  a  r e s u l t ,   i t   was   f o u n d   t h a t   t h e  

n u m b e r   o f   t h e   m o n o f i l a m e n t s   p r o t r u d i n g   b e y o n d   t h e   b r o k e n  



s u r f a c e   by  a  l e n g t h   w h i c h   i s   a t   l e a s t   e q u a l   to   t h e  

m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r   was  o n l y   a b o u t   5%  b a s e d   on  t h e  

t o t a l   n u m b e r   o f   t h e   m o n o f i l a m e n t s .  

C o m p a r a t i v e   E x a m p l e   3 

U s i n g   t h e   s a m e - p o l y m e r   s o l u t i o n ,   s p i n n e r e t   a n d  

c o a g u l a t i o n   b a t h   as  i n   E x a m p l e   1,  s p i n n i n g   was  o p e r a t e d  

a t   t h e   c o a g u l a t i o n   s p e e d   of   20  m / m i n   and   same  t r e a t m e n t s  

as  in   E x a m p l e   1  s u c h   as   w a s h i n g   w i t h   w a t e r ,   h o t - w a t e r  

d r a w i n g ,   f i n i s h i n g   w i t h   s i l i c o n e   o i l ,   d r y i n g   a n d  

d e n s i f y i n g ,   and  s t e a m   d r a w i n g   w e r e   o p e r a t e d ,   t o - o b t a i n  

an  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   0 .8   d  and  4 , 8 0 0   D  r e s p e c -  

t i v e l y   f o r   t h e   m o n o f i l a m e n t   f i n e n e s s   and   t h e   t o t a l  

d e n i e r .   The  t e n s i o n   i n   t h e   c o a g u l a t i o n   s t e p   was  so  h i g h  

as  to   be  290  m g / f i l a m e n t .  

The  a b o v e   p r e p a r e d   a c r y l i c   f i b e r s   w e r e   f o u n d   t o  

h a v e   3.5%  f o r   t h e   i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   and   2 . 8  p   f o r  

t h e   s k i n   l a y e r   t h i c k n e s s .  

In  m a n n e r s   i d e n t i c a l   w i t h   t h o s e   in   E x a m p l e   1 

e x c e p t   t h a t   t h e   o x i d a t i o n   t i m e   was  e n o u g h   l o n g   to   o b t a i n  

t h e   m o i s t u r e   r e g a i n   o f   7 . 3 % ,   t h e  a c r u l i c   f i b e r  b u n d l e   w a s  

s u b j e c t e d   to   o x i d a t i o n   and   c a r b o n i z a t i o n   to   o b t a i n  

c a r b o n   f i b e r s ,   of   w h i c h   t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   t e n s i l e  

s t r e n g t h   was  390  k g / m m 2 ,   t h e   a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t  

t e n s i l e   e l o n g a t i o n   b e i n g   1 . 5 % ,   t h e   s t r a n d   t e n s i l e  

s t r e n g t h   b e i n g   440  k g / m m 2 ,   t h e   e l o n g a t i o n   b e i n g   1 . 7 9 % .  

As  a  r e s u l t   o f   an  o b s e r v a t i o n   o f   t h e   b r o k e n  

s u r f a c e  o f   t h e   s t r a n d ,   t h e   a v e r a g e   l e n g t h   of   p r o t r u d i n g  



p o r t i o n s   o f   c a r b o n   f i b e r   e n d s   was  f o u n d   to   be  4 . 3   µ,  t h e  

r a t i o   of   w h i c h   to   t h e   a v e r a g e   c a r b o n   f i b e r   m o n o f i l a m e n t  

d i a m e t e r ,   5 . 4   µ,  i s   a b o u t   0 . 8 .   F u r t h e r ,   t h e   n u m b e r   o f  

f i b e r   e n d s   p r o t r u d i n g   a  l e n g t h   e x c e e d i n g   5  t i m e s  

i n c l u s i v e   t h e   d i a m e t e r   o f - t h e   c a r b o n   f i b e r s   was  a b o u t   7% 

of   t h e   t o t a l   n u m b e r   o f   f i b e r s .  

F rom  t h e   c a r b o n   f i b e r   o b t a i n e d   a b o v e ,   t e s t  

p i e c e s   o f   a  c o m p o s i t e   m a t e r i a l   w e r e   p r e p a r e d   u s i n g   t h e  

same  m a t r i x   r e s i n   as   i n   E x a m p l e   1,  and   d e t e r m i n a t i o n s  

w e r e   made  o f   t h e   i n t e r l a y e r   s h e a r   s t r e n g t h   and  t h e  

t e n s i l e   s t r e n g t h   o f   t h e   c o m p o s i t e   m a t e r i a l   s a m p l e s ,  

w h i c h   w e r e   9 . 7   k g / m m 2  a n d   2 0 5  k g / m m 2 ,   r e s p e c t i v e l y .  



1.  A  h i g h   s t r e n g t h   and   h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e ,   w h e r e i n   t h e   s t r e n g t h   and   e l o n g a t i o n   m e a s u r e d  

a c c o r d i n g   to   t h e   s t r a n d   t e n s i l e   t e s t   m e t h o d   as  s t i p u l a t e d  

i n   J a p a n e s e   I n d u s t r i a l   S t a n d a r d   ( J I S ) - R - 7 6 0 1   a r e   a b o u t  

420  to   650  k g / m m   and   a b o u t   1 . 7   t o   2 . 5 % ,   r e s p e c t i v e l y ,  

and   w h e r e i n   t h e   b r o k e n   e n d s   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r s   p r o t r u d e  

b e y o n d   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   t e s t   p i e c e   u s e d   in   s a i d  

s t r a n d   t e n s i l e   t e s t ,   and   t h e   a v e r a g e   p r o t r u s i o n   l e n g t h   o f  

t h e s e   b r o k e n   e n d s   i s   a b o u t   1 . 0   t o   5 . 0   t i m e s   t h e   d i a m e t e r  

o f   t h e   c a r b o n   f i b e r   m o n o f i l a m e n t .  

2.  A  h i g h   s t r e n g t h   and  h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   as  s e t   f o r t h   in   c l a i m   1,  w h e r e i n   t h e  

a v e r a g e   l e n g t h   of   t h e   b r o k e n   e n d s   of   t h e   c a r b o n   f i b e r s  

p r o t r u d i n g   b e y o n d   t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   t e s t   p i e c e  

i s   1 . 2   to   3 .0   t i m e s   t h e   d i a m e t e r   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r  

m o n o f i l a m e n t .  

3.  A  h i g h   s t r e n g t h   and  h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   as  s e t   f o r t h   in   c l a i m   1  o r   c l a i m   2 ,  

w h e r e i n   t h e   n u m b e r   o f   t h e   c a r b o n   f i b e r s   h a v i n g   a  

p r o t r u s i o n   l e n g t h   o f   t h e   b r o k e n   e n d s   p r o t r u d i n g   b e y o n d  

t h e   b r o k e n   s u r f a c e   o f   t h e   t e s t   p i e c e ,   o f   5 .0   to   20  t i m e s  

t h e   d i a m e t e r   of   t h e   m o n o f i l a m e n t   a c c o u n t s   f o r   10  to   80% 

o f   t h e   t o t a l   n u m b e r   o f   t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g  

t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e .  



4.  A  h i g h   s t r e n g t h   and  h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   as   s e t   f o r t h   i n   c l a i m   1,  w h e r e i n   t h e   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   h a s   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   o f  

a b o u t   350  t o   600  k g / m m 2 ,   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   e l o n -  

g a t i o n   o f   a b o u t   1 . 4   t o   2.2%  and   an  i n t e r l a y e r   s h e a r  

s t r e n g t h   o f   a b o u t   8  t o   10  k g / m m 2 .  

5.  A  h i g h   s t r e n g t h   and   h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   as   s e t   f o r t h   i n   c l a i m   4,  w h e r e i n   t h e   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   h a s   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   s t r e n g t h   o f  

a b o u t   400  t o   600  k g / m m 2 ,   an  a v e r a g e   m o n o f i l a m e n t   e l o n -  

g a t i o n   o f   a b o u t   1 . 6   t o   2.2%  and   an  i n t e r l a y e r   s h e a r  

s t r e n g t h   o f   a b o u t   8  t o   9  k g / m m 2 .  

6.  A  h i g h   s t r e n g t h   and   h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n  

f i b e r   b u n d l e   as   s e t   f o r t h   in   c l a i m   3,  w h e r e i n   t h e   n u m b e r  

o f   t h e   m o n o f i l a m e n t s   c o n s t i t u t i n g   t h e   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e  

i s   a b o u t   1 , 0 0 0   to   3 0 , 0 0 0   and   t h e   m o n o f i l a m e n t   d i a m e t e r  

i s   a b o u t   3  to   7  µ .  

7 .   A  p r o c e s s   f o r   p r o d u c i n g   a  h i g h   s t r e n g t h   a n d  

h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e ,   w h i c h   c o m p r i s e s  

h e a t - t r e a t i n g   an  a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   c o m p r i s i n g   a n  

a c r y l o n i t r i l e   p o l y m e r   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   95%  by  w e i g h t  

o f   a c r y l o n i t r i l e ,   s a i d   a c r y l i c   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a n  

i o d i n e   a d s o r p t i o n   l e v e l   o f   a b o u t   1  to   3%  by  w e i g h t   w h e n  

s u b j e c t e d   t o   an   i o d i n e   a d s o r p t i o n   t r e a t m e n t ,   t h e   s k i n  

l a y e r   f o r m e d   a r o u n d   t h e   m o n o f i l a m e n t   c r o s s - s e c t i o n   b y  

s a i d   i o d i n e   a d s o r p t i o n   b e i n g   a b o u t   0 . 5   t o   3  µ   i n  

t h i c k n e s s ,   t h e   m o n o f i l a m e n t   f i n e n e s s   b e i n g   a b o u t   0 .4   t o  



1 .5   d e n i e r   and  t h e   t o t a l   n u m b e r   of   t h e   m o n o f i l a m e n t s  

b e i n g   1 , 0 0 0   to   3 0 , 0 0 0 ,   a c c o r d i n g   to   t h e   f o l l o w i n g   s t e p s :  

( I )   a  s t e p   o f   c o n v e r t i n g   s a i d   f i b e r   b u n d l e   i n t o   a n  

o x i d i z e d   f i b e r   b u n d l e   h a v i n g   a b o u t   3 . 7  -   7.0%  by  w t .   o f  

w a t e r   r e g a i n   by  h e a t i n g   s a i d   f i b e r   b u n d l e   u n d e r   t e n s i o n  

in   an  o x i d i z i n g   a t m o s p h e r e   o f   a b o u t   200  to   350°  C .  

( I I )   a  s t e p   o f   c a r b o n i z i n g   t h e   p r o d u c e d   o x i d i z e d  

f i b e r   b u n d l e  b y   h o l d i n g   t h e   f i b e r   b u n d l e   in   an  i n e r t  

a t m o s p h e r e   a t   t e m p e r a t u r e   of   a t   l e a s t   a b o u t   1 , 2 0 0 °   C  a n d  

t h e   r a t e s   o f   t e m p e r a t u r e   r i s e   a t   300  to   700°  C  and  1 , 0 0 0  

to  1 , 2 0 0 °   C  t e m p e r a t u r e   r a n g e s   b e i n g   a b o u t   100  to  1 , 0 0 0 °   C 

/ m i n ,   r e s p e c t i v e l y .  

8.  A  p r o c e s s   f o r   p r o d u c i n g   a  h i g h   s t r e n g h   a n d  

h i g h   e l o n g a t i o n   c a r b o n   f i b e r   b u n d l e   as  s e t   f o r t h   i n  

c l a i m   7,  w h e r e i n   s a i d   f i b e r   b u n d l e   b e f o r e   h e a t - t r e a t i n g  

c o n t a i n s   a b o u t   0 . 2   t o   2%  by  w e i g h t ,   b a s e d   on  f i b e r  

w e i g h t ,   of   an  o i l   f i n i s h   c o n s i s t i n g   m a i n l y   of   a  h i g h e r  

a l c o h o l   a n d / o r   a  h i g h e r   f a t t y   a c i d   as  w e l l   as  a  s i l i c o n e  

and  c o n t a i n i n g   an  o r g a n i c   a n t i o x i d a n t .  
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