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ES 2378 428 T3

DESCRIPCION

Agregado de nanofibras, fibra de aleacién de polimero, fibra hibrida, estructuras fibrosas y procedimientos para la
produccién de las mismas.

Campo técnico

[0001] La presente invencion se refiere a un agregado de nanofibras. Se refiere también a una fibra de aleacion de
polimero que sirve como precursor para el agregado de nanofibras. Adicionalmente, se refiere a una fibra hibrida y
un material fibroso que incluye el agregado de nanofibras. La presente invencién incluye también un procedimiento
para fabricar los articulos mencionados anteriormente.

Técnica anterior

[0002] Los polimeros fabricados por policondensacion, tales como poliéster, tipificados por polietilentereftalato (en
lo sucesivo en la presente memoria abreviado como PET) y polibutilentereftalato (en lo sucesivo en la presente
memoria abreviado como PBT) y poliamida, tipificada por nylon 6 (en lo sucesivo en la presente memoria abreviado
como N6) y nylon 66 (en lo sucesivo en la presente memoria abreviado como N66), se han usado preferentemente
en aplicaciones tales como ropa y materiales industriales, debido a las propiedades mecanicas favorables y
resistencia al calor de estas fibras. Los polimeros fabricados por polimerizacion por adicién, tipificados por polietileno
(en lo sucesivo en la presente memoria abreviado como PE) y polipropileno (en lo sucesivo en la presente memoria
abreviado como PP), en contraste, se han usado preferentemente principalmente en aplicaciones industriales,
debido a las propiedades mecanicas favorables, resistencia a compuestos quimicos y ligereza de estas fibras.

[0003] La fibra de poliéster y la fibra de poliimida, en particular, se han usado en las aplicaciones para ropa vy, por
lo tanto, se han sometido a investigaciones exhaustivas no solo para modificar el polimero sino también para mejorar
las propiedades, controlando la forma de la seccion transversal de la fibra o usado una fibra extremadamente fina.
Uno de dichos intentos dio como resultado fibras de poliéster ultrafinas fabricadas usando una fibra multicomponente
de tipo isla en el mar, que se us6 en una época de fabricacion de nuevos productos de piel sintética, que tenian el
tacto del ante. Estas fibras ultrafinas se han aplicado a la fabricacion de telas ordinarias, y se usan en el desarrollo
de telas que tienen una excelente sensacion en las manos, como la piel de melocotdon, que nunca habian podido
obtenerse con las fibras ordinarias. Las fibras ultrafinas, aquellas que han encontrado aplicaciones no solo para telas
sino también para articulos de uso doméstico, tales como pafios de limpieza y materiales industriales, han
asegurado su propia posicion en el area de las fibras sintéticas hoy en dia.

[0004] Recientemente, en particular, las aplicaciones de fibras ultrafinas se han expandido a telas con textura para
la superficie de un disco duro de ordenador, como se describe en la Publicacion de Patente No Examinada
Japonesa N° 2001-1252, y suministros médicos, tales como material de adsorcién celular, como se describe en la
Publicacién de Patente No Examinada Japonesa N° 2002-172163.

[0005] Por consiguiente, ha habido una demanda de fibras finas adicionales para fabricar una piel sintética de
mayor calidad y telas con un tacto excelente. Mientras tanto, para aumentar la capacidad de almacenamiento de un
disco dura con una mayor densidad de grabacion, es necesario hacer a la superficie del disco mas suave, desde una
rugosidad superficial media de 1 nm o mayor a la actual de 0,5 nm o menor. Para este fin, se han requerido
nanofibras que tienen un espesor reducido adicionalmente para fabricar una tela con textura, para dar textura a la
superficie del disco duro.

[0006] En aplicaciones médicas, también se han demandado nanofibras que tienen el mismo tamafio que las
fibras que constituyen érganos vivos, para mejorar la afinidad con las células vivas.

[0007] Sin embargo, la presente tecnologia de hilado multicomponente de islas en el mar tiene una limitacion de
0,04 dtex (diametro equivalente 2 pm) para mejorar la finura de la fibra individual, que no puede satisfacer
completamente las necesidades para las nanofibras. Aunque los métodos para fabricar fibras ultrafinas a partir de
fibras de combinacion de polimeros se desvelan en la Publicacién de Patente No Examinada Japonesa N° 3-113082
y en la Publicacion de Patente No Examinada Japonesa N° 6-272114, una finura de fibra individual que puede
conseguirse mediante estas tecnologias es de 0,01 dtex (equivalente a un diametro de 0,4 um) en el mejor de los
casos, que tampoco puede satisfacer completamente las necesidades para las nanofibras.

[0008] Un método de fabricacion de una fibra ultrafina a partir de fibras de combinacién de polimero usando una
mezcladora estatica se desvela en la Patente de Estados Unidos N° 4.686.074. Las fibras ultrafinas fabricadas
mediante esta tecnologia tampoco eran suficientemente finas para satisfacer las necesidades para las nanofibras.

[0009] Mientras tanto, una tecnologia denominada electrohilado ha estado en el punto de mira como una
tecnologia prometedora que puede fabricar fibras ultrafinas. El electrohilado es un procedimiento en el que un
polimero se disuelve en una solucién de electrolisis, y se extruye a través de una hilera mientras se aplica una alta
tensién, en un intervalo de varios miles de voltios a treinta kilovoltios a la soluciéon de polimero, para generar un
chorro de alta velocidad de solucién de polimero que posteriormente se desvia y expande, produciendo de esta
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manera las fibras ultrafinas. Esta tecnologla puede producir, dependiendo de las circunstancias, hilos que tienen una
finura de fibra individual del orden de 10 dtex (equivalente a un diametro de fibra individual de varios cientos de
nanémetros), que es una centésima parte o menor en finura, y una décima parte o menor en diametro, del hilo
producido por la tecnologia de combinacién de polimero convencional. Aunque esta tecnologia se aplica
principalmente a un biopolimero, tal como colageno, y un polimero soluble en agua, el electrohilado puede aplicarse
también a un polimero termoplastico que esta disuelto en un disolvente organico. Sin embargo, como se indica en
Polymer, vol. 40, 4585 (1999), las cadenas que constituyen las fibras ultrafinas a menudo estan conectadas
mediante perlas (de aproximadamente 0,5 ym de diametro) que estan formadas a partir de una gota de polimero
estancada, dando como resultado de esta manera una gran dispersion de valores de finura de fibra individual en un
agregado de fibras ultrafinas. Aunque se han hecho intentos para suprimir la generacion de las perlas para generar
una fibra de diametro uniforme, aun sigue habiendo una dispersién significativa de los valores de finura de fibra
individuales (Polymer, Vol. 43, 4403 (2002)). También, debido a que la forma del agregado de fibras obtenido por el
electrohilado esta limitada a un tejido no tejido, y los agregados de fibras obtenidos no estan orientados ni
cristalizados, en muchos casos, teniendo una resistencia mucho menor en comparacién con los articulos fibrosos
ordinarios, ha habido una limitacién en la aplicacién de la tecnologia. Ademas, ha habido problemas tales como que
los tamafios de los artlculos fibrosos fabricados por el procedimiento de electrohilado estan limitados a
aproximadamente 100 cm? como maximo y la productividad es tan baja como varios gramos por hora como mucho,
que es bastante menor que con los procedimientos de hilado en estado fundido ordinarios. Adicionalmente, el
requisito para la aplicacion de una alta tensién y la tendencia de un disolvente organico y las fibras ultrafinas a
quedar suspendidas en el aire eran problemas adicionales.

[0010] Un método atipico para fabricar nanofibras se desvela en Science, Vol. 285, 2113 (1999), de acuerdo con el
cual un catalizador de polimerizacion esta soportado sobre una silice mesoporosa para polimerizar PE sobre el
mismo, produmendo de esta manera virutas de nanofibras de PE que miden de 30 a 50 nm (equivalentes a 5 x 10 N
dtex a 2 x 10° dtex) de didmetro. Sin embargo, lo que puede obtenerse con este método es un mero agregado de
tipo bola de nanofibras, que hace imposible estirar una fibra a partir del mismo. También, el polimero que puede
procesarse con este método esta limitado a PE fabricado por polimerizacion por adiciéon. Los polimeros fabricados
por policondensacion, tales como poliéster y poliamida, requieren deshidratacion en el procedimiento de
polimerizacion, y hay una dificultad fundamental para aplicar el método a estas fibras. De esta manera, ha habido
obstaculos significativos para la aplicacion practica de las nanofibras obtenidas por este método. El documento JP-
A-1282390 desvela fibras de intercambio de iones ultrafinas con un diametro de 0,00001 a 0,1 pm.

Divulgacion de lainvencion

[0011] La presente invencion proporciona un agregado de nanofibras que tiene menor dispersion de los valores de
finura de fibra individual que el que puede usarse en aplicaciones amplias, sin limitacion a la forma y clase de
polimero, y un método de fabricaciéon de los mismos.

[0012] La presente invencién abarca las siguientes constituciones.

(1) Un agregado de nanofibras fabricado de un pollmero termoplastlco en el que la finura de fibra individual
promedio en numero esta en un intervalo de 1 x 107 a 2 x 10™ dtex, y el 60% de Ias fibras |nd|V|duaIes en
proporcién de finura, o mas de las fibras individuales estan en un intervalo de 1 x 107 a 2 x 10™ dtex en finura
de fibra individual.

(2) El agregado de nanofibras de acuerdo con (1), que tiene una morfologia de tipo hilo filamentoso y/o una
morfologia de tipo hilo hilado.

(3) El agregado de nanofibras de acuerdo con (1) (2), en el que la finura de fibra individual promedio en
nlimero esta en el intervalo de 1 x 107 a 1 x 10™ dtex, y el 60% de las flbras |nd|V|duaIes en proporcion de
finura, o mas de las fibras individuales estan en un intervalo de 1 x 107 a 2 x 10 dtex en finura de fibra
individual.

(4) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (3), en el que 50% de las fibras
individuales, en proporcién de finura, o mas de las fibras individuales que constituyen el agregado de
nanofibras estan en una seccién que tiene una anchura de 30 nm de diametro de las fibras individuales.

(5) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (4), en el que el polimero termoplastico
comprende un polimero preparado por policondensacion.

(6) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (5), en el que el polimero termoplastico
tiene un punto de fusién de 160 °C o mayor.

(7) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (6), en el que el polimero termoplastico
comprende uno seleccionado entre poliéster, poliamida y poliolefina.

(8) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (7), que tiene una resistencia de 1
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cN/dtex o mayor.

(9) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (8), que tiene una proporcién de
adsorcion de humedad del 4% o mayor.

(10) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (9), que tiene una tasa de alargamiento
al absorber agua del 5% o mayor en la direccién longitudinal del hilo.

(11) El agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (10), que contiene un agente quimico
funcional.

(12) Un material fibroso que incluye el agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (11).

(13) El material fibroso de acuerdo con (12), en el que la masa por area unitaria de la fibra esta en el intervalo
de 20 a 2000 g/m>.

(14) El material fibroso de acuerdo con (12) o (13), en el que el agregado de nanofibras esta encapsulado en
un espacio hueco de una fibra hueca.

(15) EI material fibroso de acuerdo con (14), en el que la fibra hueca tiene una multitud de poros que miden 100
nm o menor de diametro en la direccion longitudinal.

(16) El material fibroso de acuerdo con uno cualquiera de (12) a (15), que contiene un agente quimico
funcional.

(17) El material fibroso de acuerdo con uno cualquiera de (12) a (16), en el que el material fibroso se selecciona
entre hilos, una bola de fibras cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, fieltro, tejido no tejido, piel
sintética y laminas.

(18) El material fibroso de acuerdo con (17), en el que el material fibroso es un tejido no tejido laminado,
fabricado apilando una lamina de tejido no tejido que incluye el agregado de nanofibras y una lamina de otro
tejido no tejido.

(19) El material fibroso de acuerdo con uno cualquiera de (12) a (18), en el que el material fibroso es un articulo
fibroso seleccionado entre ropa, materiales para ropa, productos para interior, productos para interior de
vehiculo, articulos de uso doméstico, materiales relacionados con el medio ambiente, materiales industriales,
componentes IT y dispositivos médicos.

(20) Un liquido que contienen el agregado de nanofibras de acuerdo con uno cualquiera de (1) a (11)
dispersado en su interior.

(21) Una fibra de aleacién de polimero adecuada para su uso como un precursor para un agregado de
nanofibras de acuerdo con (1), que tiene una estructura de islas en el mar que consiste en dos o mas clases de
polimeros organicos de diferentes niveles de solubilidad, en el que el componente de isla esta fabricado de un
polimero de baja solubilidad, que es un polimero termoplastico, y el componente de mar esta fabricado de un
polimero de alta solubilidad, estando un diametro de los dominios de isla promedio en nimero en el intervalo
de 1 a 150 nm, el 60% o mas los dominios de isla en proporcién de area tienen tamafos en un intervalo de 1 a
150 nm de diametro, y los componentes de isla estan distribuidos en configuracion lineal.

(22) La fibra de aleacién de polimero de acuerdo con (21), en la que un diametro de los dominios de isla
promedio en numero esta en un intervalo de 1 a 100 nm y el 60%, en proporciéon de area, o mas de los
dominios de isla estan en un intervalo de 1 a 100 nm de didmetro de los dominios de isla.

(23) La fibra de aleacion de polimero de acuerdo con (21) o (22), en la que, entre los dominios de isla incluidos
en la fibra de aleacion de polimero, el 60% en proporcion de drea o mas de los dominios de isla estdn en una
seccion que tiene un anchura de 30 nm de diametro de los dominios de isla.

(24) La fibra de aleacion de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a (23), en el que el contenido del
componente de isla esta en un intervalo del 10 al 30% en peso de toda la fibra.

(25) La fibra de aleacién de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a (24), en el que el componente de
mar esta fabricado de un polimero que es altamente soluble en una solucién alcalina acuosa o en agua
caliente.

(26) La fibra de aleacion de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a (25), en la que el componente de
isla tiene un punto de fusion de 160 °C o mayor.

(27) Una fibra de aleacién de polimero que es una fibra conjugada de la aleacién de polimero de acuerdo con
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uno cualquiera de (21) a (26) y otro polimero que estan conjugados juntos.

(28) La fibra de aleacion de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a (27), en la que el valor de CR,
que es una medida de las caracteristicas de rizado, es del 20% o mayor, y el numero de ondulaciones es de
cinco a 25 mm o mayor.

5 (29) La fibra de aleacion de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a (28), en la que la irregularidad
Uster es del 5% o menor.

(30) La fibra de aleacién de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a (29), que tiene una resistencia
de 1,0 cN/dtex o mayor.

(31) Un material fibroso que incluye la fibra de aleacion de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (21) a
10 (30).

(32) El material fibroso de acuerdo con (31), en el que el material fibroso se selecciona entre hilos, una bola de
fibras cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, fieltro, tejido no tejido, piel sintética y laminas.

(33) El material fibroso de acuerdo con (31) o (32), que incluye las fibras de aleacion de polimero y otras fibras.

(34) El material fibroso de acuerdo con uno cualquiera de (31) a (33), en el que el material fibroso es un articulo

15 fibroso seleccionado entre ropas, materiales para ropa, productos para interior, productos para el interior de
vehiculo, articulos de uso doméstico, materiales relacionado con el medio ambiente, materiales industriales,
componentes IT y dispositivos médicos.

(35) Un método de fabricacion de una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con (21) anterior, por hilado en
estado fundido de una aleacién de polimero que se fabrica combinando, en estado fundido, un polimero de
20 baja solubilidad y un polimero de alta solubilidad, en el que se satisfacen las siguientes condiciones (1) a (3):

(1) el polimero de baja solubilidad y el polimero de alta solubilidad, que se han pesado
independientemente, se alimentan por separado en una amasadora y se combinan en condiciones de
estado fundido;

(2) el contenido de polimero de baja solubilidad en la aleacion de polimero esta en un intervalo del 10 al
25 50% en peso; y

(3) la viscosidad en estado fundido del polimero de alta solubilidad es de 100 Pa.s o menor, o la diferencia
del punto de fusién entre el polimero de alta solubilidad y el polimero de baja solubilidad esta en un
intervalo de -20 a +20 GRADOS C.

(36) El método de fabricacion de una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con (35), en el que la mezcla en
30 estado fundido se realiza en una amasadora de extrusién de doble tornillo, y la longitud de la seccion de
amasado de la amasadora de extrusion de doble tornillo es del 20 al 40% de la longitud eficaz de un tornillo.

(37) El método de fabricacion de una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con (35), en el que la mezcla en

estado fundido se realiza en una mezcladora estatica, y el nimero de divisiones realizadas en la mezcladora
st <l

estatica es de 1 x 10™® o mayor.

35 (38) ElI método de fabricacion de una fibra de aleacién de polimero de acuerdo con uno cualquiera de (35) a
(37), en el que las tensiones de cizalla generadas entre una pared del orificio de una hilera y el polimero
mediante la operacion de hilado en estado fundido es de 0,2 MPa o menor.

(39) Un método de fabricacion de una fibra hibrida, en el que un agregado de nanofibras de acuerdo con uno
cualquiera de (1) a (11) esta impregnado con un monémero organico y, posteriormente, el monémero organico
40 se polimeriza.

(40) Un meétodo de fabricacion de un material fibroso en el que el material fiboroso de acuerdo con uno
cualquiera de (12) a (19) anteriores esta impregnado con un mondmero organico y, posteriormente, el
monomero organico se polimeriza.

Breve descripcion de los dibujos
45 [0013]

La Figura 1 es una micrografia TEM que muestra una seccion transversal de las fibras de un agregado de
nanofibras de nylon de acuerdo con el Ejemplo 1 de la presente invencion.

La Figura 2 es una micrografia TEM que muestra una seccion transversal de las fibras de aleacion de polimero
de acuerdo con el Ejemplo 1 de la presente invencion.
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La Figura 3 es una micrografia SEM que muestra el estado de la vista lateral de las fibras de un agregado de
nanofibras de acuerdo con el Ejemplo 1 de la presente invencion.

La Figura 4 es una micrografia éptica que muestra el estado de una vista lateral de las fibras del agregado de
nanofibras de acuerdo con el Ejemplo 1 de la presente invencion.

La Figura 5 es un grafico que muestra la dispersién de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras
de acuerdo con el Ejemplo 1 de la presente invencion.

La Figura 6 es un grafico que muestra la dispersién de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras
de acuerdo con el Ejemplo 1 de la presente invencion.

La Figura 7 es un grafico que muestra la dispersion de los valores de finura de fibra individual de las fibras
ultrafinas de acuerdo con el Ejemplo Comparativo 4.

La Figura 8 es un grafico que muestra la dispersion de los valores de finura de fibra individual de las fibras
ultrafinas de acuerdo con el Ejemplo Comparativo 4.

La Figura 9 es un grafico que muestra la dispersion de los valores de finura de fibra individual de fibras
ultrafinas de acuerdo con el Ejemplo Comparativo 5.

La Figura 10 es un grafico que muestra la dispersion de los valores de finura de fibra individual de las fibras
ultrafinas de acuerdo con el Ejemplo Comparativo 5.

La Figura 11 es un grafico que muestra un alargamiento/contraccion reversible al absorber agua en el Ejemplo
1 de la presente invencion.

La Figura 12 es un diagrama que muestra una maquina de hilado.

La Figura 13 es un diagrama que muestra una hilera.

La Figura 14 es un diagrama que muestra una maquina de estirado.

La Figura 15 es un diagrama que muestra una maquina de hilado.

La Figura 16 es un diagrama que muestra una maquina de hilado.

La Figura 17 es un diagrama que muestra una maquina de hilado.

La Figura 18 es un diagrama que muestra una maquina de hilado por enlace hilado.

La Figura 19 es un grafico que muestra una proporcion de eliminacién de amoniaco.

La Figura 20 es un grafico que muestra una proporcién de eliminaciéon de formaldehido.
La Figura 21 es un grafico que muestra una proporcién de eliminacién de tolueno.

La Figura 22 es un grafico que muestra una proporcion de eliminacion de sulfuro de hidrégeno.

<Descripcion de los Numeros de Referencia>

[0014]

1: tolva

: seccion de fusion

: bloque de hilado

: paquete de hilado

> hilera

: equipo de enfriamiento

: linea de formacién de hebras

: guia de acabado y recogida de hebras

© 0 N o O b~ W DN

: primer rodillo de recogida
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10: segundo rodillo de recogida
11: hilo enrollado
12: seccion de pesado
13: longitud del orificio
14: diametro del orificio
15: hilo desenrollado
16: rodillo de alimentacion
17: primer rodillo caliente
18: segundo rodillo caliente
19: tercer rodillo (temperatura ambiente)
20: hilo estirado
21: amasadora de extrusion de un solo tornillo
22: mezcladora estética
23: amasadora de extrusion de doble tornillo
24: maquina de pesado de virutas
25: tanque de mezclado
26: eyector
27: placa de separacion de fibra
28: linea separada de hebras
29: colector
Mejor modo para realizar lainvencion

[0015] Los polimeros termoplasticos que pueden usarse preferentemente para la fabricacion del agregado de
nanofibras de la presente invencion incluyen poliéster, poliamida, poliolefina, sulfuro de polifenileno y similares. Entre
estos, los polimeros de policondensacién tipificados por poliéster y poliamida son preferibles porque muchos de los
mismos tienen altos puntos de fusion. El polimero tiene un punto de fusién preferentemente de 160 °C o mayor, que
hace a la nanofibra satisfactoria respecto a resistencia al calor. Por ejemplo, el punto de fusién de acido polilactico
(en lo sucesivo en la presente memoria abreviado como PLA) es 170 °C, el de PET es 255 °C y el de N6 es 220 °C.
El polimero puede incluir particulas, agentes retardantes de llama, agentes antiestaticos o similares afiadidos al
mismo. El polimero puede estar copolimerizado también con otro componente en una extension tal que las
propiedades del polimero no se vean comprometidas.

[0016] La nanofibra mencionada en la presente invencion es una fibra que tiene un didametro de fibra individual en
el intervalo de 1 a 250 nm. Un agregado de dichas fibras se denomina el agregado de nanofibras.

[0017] De acuerdo con la presente invencion, un valor medio y dispersion de los valores de finura de fibra
individual en el agregado de nanofibras son factores importantes. Un diametro de fibra individual se mide para 300 o
mas fibras individuales, que se han muestreado aleatoriamente en la misma seccién transversal, por observacion de
la seccion transversal del agregado de nanofibras con un microscopio electrénico de transmisiéon (TEM). Un ejemplo
de la micrografia de la seccidn transversal de la nanofibra de la presente invencion se muestra en la Figura 1. Esta
medicién se realiza en al menos cinco sitios, para medir los diametros de 1500 o mas fibras individuales en total,
determinando de esta manera el valor medio y la dispersién de los valores de finura de fibra individual en el
agregado de nanofibras. Las posiciones para realizar estas mediciones preferentemente estan separadas por una
distancia de 10 m o mas entre si, para asegurar la uniformidad del articulo fibroso a fabricar a partir del agregado de
nanofibras.

[0018] EI valor medio de la finura de fibra individual se determina de la siguiente manera. La finura se calcula a
partir del diametro medido de la fibra individual y la densidad del polimero que constituye la fibra individual, y estos
valores se promedian. Este valor medio se denomina “la finura de fibra individual promedio en nimero” en la

7



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2378 428 T3

presente invencion. El valor de densidad usado habitualmente para el polimero se usa en el célculo. De acuerdo con
la presente |nven0|0n es importante que la finura de fibra individual promedio en nimero esté en un intervalo de 1 x
107 a 2 x 10 dtex (equivalente a un diametro de fibra individual de 1 a 150 nm). Esto es tan fino como 1/100 a
1/100000 el de la fibra ultrafina fabricada a partir de la fibra multicomponente de islas en el mar convencional, y
permite fabricar un tejido para ropa que tiene una sensacion al tacto completamente diferente de la de las fibras
ultrafinas de la técnica anterior. Cuando se usa como una tela para dar textura para disco duro, puede hacer a la
superficie del disco duro mucho mas suave que en Ia técnica anterlor La finura de fibra individual promedio en
numero esta preferentemente en un intervalo de 1 x 107a1x10™ dtex (equwalente a un diametro de fibra individual
de 1 a 100 nm) y, mas preferentemente, en un intervalo de 0,8 x 10° a 6 x 10” dtex (equivalente a un diametro de
fibra individual de 30 a 80 nm).

[0019] La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se evalla de la siguiente manera.
Se totaliza la finura de fibra individual dt; de cada fibra individual para obtener la finura total (dt; + dt, + - + dty). El
producto de un valor de finura de fibra individual y el niumero de nanofibras que tienen este mismo valor de finura,
dividido por la finura total se denomina proporcion de finura de este valor de finura de fibra individual. La proporcion
de finura corresponde a la proporcion en peso (proporcion en volumen) de cada componente de finura de fibra
individual a la poblacion (agregado de nanofibras). Cuando mayor es la proporcion de finura, mayor es la
contribucion que el componente de finura de fibra individual tiene a la propiedad del agregado de nanofibras. De
acuerdo con la presente invencion, es importante que el 60% de Ias fibras mdwnduales %, en proporcion de finura, o
mas de las fibras individuales estén en un intervalo de 1 x 107 a 2 x 10 dtex en finura de fibra |nd|V|duaI
(equivalente a un diametro de fibra individual de 1 a 150 nm). Esto significa que las nanofibras mayores de 2 x 10™
dtex (equivalente a un diametro de fibra individual de 150 nm) son sustancialmente no existentes.

[0020] EI documento mencionado anteriormente de Patente de Estados Unidos N° 4.686.074 desvela un método
de fabricacion de fibras ultrafinas a partir de fibras de combinacién de polimero usando una mezcladora estatica. Se
supone que una nanofibra que tiene una finura de fibra individual tedrica de 1 x 10 dtex (didametro equivalente 100
nm) podria obtenerse a partir del calculo usando el nimero de divisiones de la mezcladora estatica. Sin embargo, se
describe que la med|0|on real de las fibras ultrafinas mostraba finuras de fibra individual que estaban en un intervalo
de 1 x 10* a 1 x 102 dtex (equivalente a un diametro de aproximadamente 1 ym), indicando que las nanofibras de
diametros de fibra individual uniforme no podian obtenerse. Se supone que esto ocurre porque las islas de polimero
unidas en la fibra de mezcla de combinacion de polimero y las islas de polimero del orden de nanémetros no podian
distribuirse uniformemente. De esta manera, esta tecnologia da como resultado solo fibras ultrafinas que tenian una
gran dispersion de los valores de finura de fibra individual. Cuando la dispersion de los valores de finura de fibra
individual es grande, el rendimiento del producto esta gobernado por el espesor de las fibras individuales y, por lo
tanto, el mérito de la fibra ultrafina no puede alcanzar su maxima expresion. También hay un problema en la
estabilidad de la calidad debido a la gran dispersion de los valores de finura de fibra individual. Cuando estas fibras
se usan para fabricar la tela con textura para disco duro, la gran dispersion de valores de finura hace imposible llevar
particulas abrasivas uniformemente sobre la tela con textura, dando como resultado de esta manera un problema tal
que la suavidad de la superficie del disco duro se ve comprometida, lo contrario de la intencién inicial.

[0021] EI agregado de nanofibras de la presente invencién, en contraste, puede demostrar en gran medida las
funciones de la nanofibra debido a la pequefia dispersién de los valores de finura de fibra individual y permite
fabricar articulos que tienen una alta estabilidad de calidad. Cuando se usa para fabricar la tela con textura para
superficie de disco duro, la pequefia dispersion de los valores de finura del agregado de nanofibras le permite llevar
particulas abrasivas uniformemente sobre la tela con textura, dando como resultado de esta manea una mejora
drastica en la suavidad de la superficie del disco duro El 60% de las fibras individuales, en proporcién de finura, o
mas, estan preferentemente en un intervalo de 1 x 107 a1 x 10 dtex (equwalente a un diametro de fibra individual
de 1 a 100 nm), mas preferentemente en un intervalo de 1 x 107 a 6 X 10° dtex (equivalente a un diametro de fibra
individual de 1 a 80 nm). Adicionalmente mas preferentemente el 75% de las fibras individuales, en proporcion de
finura, o mas, estan preferentemente en un intervalo de 1 x 107 a 6 x 10° dtex (equivalente a un diametro de fibra
individual de 1 a 80 nm).

[0022] Otra medida de la dispersion de los valores de finura es la proporcién de finura en las fibras individuales
que estan dentro de una seccidon que tiene una anchura de 30 nm de didmetro de la fibra individual. Como se ha
descrito anteriormente, el numero de fibras individuales se cuenta para cada diametro de la fibra individual, y la
proporcion de finura total de las fibras individuales que esta dentro de la seccién que tiene una anchura de 30 nm de
la mayor frecuencia se define como la proporcion de finura de las fibras individuales que estan en la seccién que
tiene una anchura de 30 nm. La proporcién de finura representa la concentracion de valores de finura alrededor de la
finura media. Cuanto mayor sea la proporcién de finura de la seccion, menor sera la dispersion. De acuerdo con la
presente invencion, la proporcion de finura de las fibras individuales que estan dentro de la seccién que tiene una
anchura de 30 nm es preferentemente del 50% o mayor, mas preferentemente el 70% o mayor.

[0023] De acuerdo con la presente invencion, es preferible que el agregado de nanofibras comprenda una
morfologia de tipo hilo filamentoso y/o una morfologia de tipo hilo hilado. La expresion morfologia de tipo hilo
filamentoso y/o morfologia de tipo de tipo hilado significa un estado tal de un agregado de una pluralidad de
nanofibras que estan orientadas unidimensionalmente, que contintia a lo largo de una longitud definida, tal como en
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un multifilamento o hilo hilado. Una fotografia de la vista lateral del agregado de nanofibras de la presente invencion
se muestra en la Figura 3. Un tejido no tejido fabricado por electrohilado tiene una forma totalmente diferente del
agregado bidimensional donde las nanofibras estan dispuestas sin ninguna orientacién. La presente invencion tiene
novedad en que el agregado de nanofibras tiene orientacion unidimensional. La longitud del agregado de nanofibras
de la presente invencién es preferentemente de varios metros o mayor, en el caso de los multiflamentos
convencionales. Esta constitucién posibilita fabricar diversos materiales fibrosos, tales como fibras cortas, tejidos no
tejidos y articulos formados por compresion térmica, asi como tejido tejido y tejido tricotado.

[0024] EI agregado de nanofibras de la presente invencion, debido a que el diametro de la fibra individual es tan
pequefio como 1/10 a 1/100 de el de la fibra ultrafina de la técnica anterior, ha aumentado drasticamente el area
superficial especifica. Como resultado, demuestra propiedades caracteristicas de nanofibra que las fibras ultrafinas
convencionales no mostraban.

[0025] Por ejemplo, el agregado de nanofibras muestra una capacidad de adsorcidon muy mejorada. En una
comparacién de la capacidad de absorcion de vapor de agua, en concreto la capacidad de absorcién de humedad
entre el agregado de poliamida de nanofibras de la presente invencién y el hilo de poliamida ultrafino convencional,
el agregado de poliamida de nanofibras de la presente invencion mostré una proporcién de adsorcion de humedad
tan alta como 6%, mientras que el hilo de poliamida ultrafino convencional tiene la proporcion de adsorcién de
humedad de aproximadamente 2%. De acuerdo con la presente invencion, la proporcion de adsorcion de humedad
es preferentemente del 4% o mayor. El método para medir la proporcion de adsorcién de humedad (AMR) se
describira posteriormente.

[0026] EI agregado de nanofibras de la presente invencién también tiene una gran capacidad para adsorber
materiales olorosos, tales como acido acético, amoniaco y sulfuro de hidrégeno, y es superior tanto en la proporcion
de adsorcién de olor como en la tasa de adsorciéon de olor. Aparte de los materiales olorosos, el agregado de
nanofibras puede adsorber también materiales peligrosos, tales como formaldehido, que es uno de los materiales
que provoca sindrome de casa enferma, compuestos quimicos de alteracién hormonal y compuestos metalicos
pesados.

[0027] Ademas, puesto que el agregado de nanofibras de la presente invencion tiene numerosos huecos que
miden varios nanémetros a varios cientos de nandmetros entre las fibras individuales, el agregado de nanofibras
puede demostrar una propiedad Unica tal como un material ultraporoso.

[0028] Por ejemplo, el agregado de nanofibras muestra una capacidad de absorcién del liquido muy mejorada. En
una comparacion de la capacidad de absorcion de agua entre las nanofibras de poliamida de la presente invencion y
la fibra de poliamida convencional, aunque la fibra de poliamida convencional tiene una proporcién de absorcion de
agua de aproximadamente 26%, las nanofibras de poliamida de la presente invencion mostraban una proporcion de
absorcion de agua tan alta como el 83% en algunos casos, mas de tres veces la de la primera. Adicionalmente,
aunque las fibras ultrafinas de poliamida convencionales muestran una tasa de alargamiento al absorber agua de
aproximadamente 3% en la direccion longitudinal del hilo, el agregado de nanofibras de poliamida de la presente
invencion puede mostrar una tasa de alargamiento de absorcion de agua del 7%. Ademas, el agregado de
nanofibras vuelve a la longitud original cuando se seca después del alargamiento al absorber agua, siendo reversible
el cambio de tamano. El alargamiento reversible en la direccion longitudinal del hilo tras la absorcién de agua/secado
es una propiedad importante en vista de la capacidad de liberacién de manchas de la tela. De acuerdo con la
presente invencion, la proporcién de alargamiento es preferentemente del 5% o mayor. La capacidad de liberacion
de manchas se refiere a la capacidad de la tela para expulsar una mancha cuando se lava. Puesto que el agregado
de nanofibras se alarga en la direccién longitudinal del hilo después de absorber agua con los huecos entre las fibras
(espacio entre las fibras) en el tejido tejido o el tejido tricotado que se expande, las manchas pegadas a las fibras
pueden eliminarse facilmente.

[0029] EI agregado de nanofibras de la presente invencion, cuando se usa en aplicaciones para ropa, puede
producir articulos fibrosos que tienen un tacto excelente, tal como el lustre de la seda o la sensacién seca del rayon.
Adicionalmente, los articulos fibrosos que tienen un tacto ultrasuave como la piel de melocotén o un tacto suave y
himedo como la piel humana, que nunca se habian realizado, pueden proporcionarse separando las nanofibras del
agregado de nanofibras por pulido u otro procedimiento.

[0030] EI agregado de nanofibras de la presente invencion preferentemente se ha cristalizado con un orden de
orientacion. El grado de cristalizacion con orden de orientacion puede evaluarse mediante difraccion de rayos X de
angulo ancho (WAXD). Es preferible que el grado de cristalizacion sea del 25% o mayor, segin se mide por el
método de Rouland, para suprimir la proporcién de contraccion térmica de la fibra y mejorar la estabilidad
dimensional. El grado de cristalizacion es preferentemente de 0,8 o mayor, lo que indica moléculas bien orientadas y
permite mejorar la resistencia de las fibras.

[0031] La resistencia del agregado de nanofibras de la presente invencion preferentemente es de 1 cN/dtex o
mayor, que hace posible mejorar las propiedades mecanicas de los articulos fibrosos. La resistencia del agregado
de nanofibras es mas preferentemente de 2 cN/dtex o mayor. Aunque la proporcién de contraccién térmica del
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agregado de nanofibras de la presente invencion puede variarse de acuerdo con la aplicacion, la contraccion térmica
en el secado a 140 °C, preferentemente, es del 10% o menor cuando se aplica a aplicaciones para ropa.

[0032] Pueden formarse diversos materiales fibrosos a partir del agregado de nanofibras de la presente invencion.
El término material fibroso se refiere a los materiales fibrosos en general con estructura unidimensional,
bidimensional o tridimensional. Los ejemplos del material fibroso unidimensional incluyen fibra larga, fibra corta, hilo
hilado y varillas y similares. Los ejemplos del material fibroso bidimensional incluyen telas, tal como un tejido tejido o
tricotado, tejido no tejido, laminas y similares. Los ejemplos del material fibroso tridimensional incluyen telas, redes,
articulos formados térmicamente y una bolita de fibras cortadas y similares. Un modulo o un producto final fabricado
combinando cualquiera de estos con otro material se incluye también en esta categoria.

[0033] Es preferible que el material de la presente invencién incluya 10% en peso o mas de agregado de
nanofibras, que posibilita hacer un uso total de las excelentes funciones de la nanofibra, tal como la capacidad de
adsorcion. El contenido del agregado de nanofibras es mas preferentemente 50% en peso o mayor.

[0034] Cuando el agregado de nanofibras se usa en una aplicacion tal que requiere la capacidad de retener la
forma del articulo y la durabilidad después del Iavado en particular, la masa por area unitaria de la fibra esta
preferentemente en un intervalo de 20 a 2000 g/m La masa por area unitaria de la fibra es el peso de fibra dividido
por el area de la porcion de fibra. El tejido puede ser de peso mas ligero cuando la masa por area unitaria de la fibra
se hace menor, aunque da como resultado una estructura suelta que tiene una menor estabilidad dimensional y
durabilidad. Un valor mayor de masa por area unitaria de la fibra significa un peso mas pesado, aunque la estructura
se hace mas robusta cuanto mayor sea la estabilidad dimensional y mayor la durabilidad. De acuerdo con la
presente invencién, puesto que el uso de la nanofibra es probable que de como resultado una menor establlldad
dimensional y una menor durabilidad, es preferible ajustar la masa por area unitaria de la fibra a 20 g/m 0 mayor
para mantener la estabilidad dimensional y durabilidad a niveles satlsfactorlos Puede mantenerse también un cierto
nivel de ligereza, ajustando la masa por area unitaria de la fibra a 2000 g/m o menor. Aunque el valor 6ptimo de la
masa por area unitaria de la fibra varia dependiendo del tipo deI producto, es preferible que el tejido no tejido o
similar usado en el envasado sea tan ligero como 25a 40 g/m el tejido para ropa sea de 50 a 200 glm el tejido
para cortinas o similar sea de 100 a 250 g/m el tejido para asientos de coche sea de 100 a 350 g/m* y un articulo
pesado, tal como una alfombra, de 1000 a 1500 g/m La masa por area unitaria de la fibra de un articulo que
requiere lavado, en particular, es preferentemente 50 g/m 0 mayor, para evitar que el articulo se deforme durante el
lavado.

[0035] EI material fibroso que incluye el agregado de nanofibras de la presente invenciéon puede ser un articulo
intermedio, tal como un hilo, una bola de fibras cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, fieltro, tejido no
tejido, piel sintética o lamina. Puede usarse también preferentemente como un articulo fibroso, tal como una ropa,
materiales para ropa, productos para interior, productos para interior de vehiculo, articulos de uso doméstico (pafios
de limpieza, cosméticos y articulos para el tratamiento de belleza, productos higiénicos, juguetes, etc.), materiales
relacionados con el medio ambiente e industriales (material de construccion, tela para dar textura, filtros, dispositivos
para eliminar materiales peligrosos, etc.), componentes IT (componente detector, componente de bateria,
componentes de robots, etc.) y dispositivos médicos (filtro para sangre, columna de circulacién extrasomatica,
andamiaje, vendajes para heridas, vasos sanguineos artificiales, dispositivos de administracion de farmacos, etc.).

[0036] La mayoria de las aplicaciones descritas anteriormente no pueden atenderse mediante el tejido no tejido
que se fabrica a partir de las nanofibras fabricadas por el procedimiento de electrohilado, debido a una resistencia
insuficiente, baja estabilidad dimensional o tamafio insuficiente, pero pueden atenderse Unicamente por el agregado
de nanofibras de la presente invencién. Por ejemplo, la ropa, productos para el interior, productos para el interior de
vehiculo, tela con textura, filiro y diversos componentes IT requieren potencia y, por lo tanto, pueden tener requisitos
de los mismos satisfechos solo por el agregado de nanofibras de la presente invencion que tiene una alta resistencia
del hilo.

[0037] También, los requisitos de la mayoria de aplicaciones descritas anteriormente no pueden satisfacerse por
las microfibras de la técnica anterior debido a que tienen una adsorcién o una capacidad de absorcién de liquido
insuficientes, o un tamaiio insuficiente que conduce a una baja potencia para dar textura o rendimiento de limpieza.

[0038] Resumiendo, diversos problemas de las microfibras de la técnica anterior y el tejido no tejido fabricado por
electrohilado pueden resolverse mediante el uso del agregado de nanofibras de la presente invencion, o articulos
fabricados como derivados del mismo.

[0039] También es preferible encapsular los agregados de nanofibras de la presente invencion en el espacio
hueco de una fibra hueca, lo que mejora la estabilidad de forma de la fibra y el rendimiento de desarrollo de color de
un articulo tefiido. Esto se debe a que la encapsulacién evita que ocurra la agregacion excesiva de las nanofibras,
evitando de esta manera que se reduzcan las buenas propiedades que son intrinsecas a la nanofibra.
Adicionalmente, en la estructura encapsulada, las nanofibras en el espacio hueco absorben una fuerza de torsion de
la fibra y una presion aplicada a la cara lateral de la fibra como una almohadilla, para desarrollar un tacto suave
unico como el de la esponja dulce. De esta manera el agregado de nanofibras en la presente invencion es muy util
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para dichas aplicaciones tales como ropa, productos para interior, productos para interior de vehiculo, materiales
para ropa y articulos de uso doméstico.

[0040] La densidad del polimero para la fibra hueca usada como la capsula preferentemente es de 1,25 g/cm3 o]
menor, lo que permite que las nanofibras encapsuladas en el espacio hueco demuestren totalmente la capacidad de
adsorcion y capacidad de absorcion de liquido. Esto se debe a la baja densidad de la fibra hueca significa un mayor
espacio entre las cadenas moleculares de polimero, lo que hace mas facil que diversos liquidos pasen a través de
las mismas. Los polimeros que se usan preferentemente incluyen PLA (1,25 g/cms), N6 (1,14 g/cm3), N66 (1,14
g/cm3), PP (0,94 g/cm3), PE (0,95 g/cm3) y polimetilpenteno (PMP, 0,84 g/cm3). Las cifras entre paréntesis son las
densidades de los polimeros. La densidad de la fibra hueca es mas preferentemente 1,20 g/cm3 0 menor. La
densidad de la fibra hueca puede estimarse midiendo la densidad de una muestra formada por la fibra hueca
unicamente.

[0041] La fibra hueca también esta constituida preferentemente por un polimero hidréfilo, que permite que las
moléculas hidrdfilas, tales como moléculas de agua y alcohol, pasen a través del mismo. El polimero de la fibra
hueca se considera hidrdéfilo si la fibra hueca incluye un contenido de agua de 2% o mayor, cuando se mide en
condiciones convencionales de 20 °C y una humedad relativa del 65%. El polimero de fibra hueca es mas
preferentemente una poliamida, tal como N6 o N66.

[0042] También es preferible que la fibra hueca tenga numerosos poros finos que tengan un diametro de 100 nm o
menor, dispuestos en la direccion longitudinal, que hace mas facil a las diversas moléculas pasar a través de las
mismas, y provoca que las nanofibras que estan dispuestas en el espacio hueco demuestren completamente la
capacidad de adsorcion y la capacidad de absorciéon de liquido. El diametro el poro puede determinarse por
observacion de una seccion transversal de la fibra con el microscopio electrénico, o por disminucién del punto de
congelacién del agua en el polimero. El diametro del poro es preferentemente 50 nm o menor y, mas
preferentemente, 10 nm o menor. Puede evitarse que la capacidad de desarrollo de color disminuya cuando la fibra
esta tefiida, ajustando el tamafio de poro como se ha descrito anteriormente. Este tamafio de poro es
particularmente preferible, puesto que la adsorciéon de humedad se mejora, en tal caso puesto que la fibra hueca
esta hecha de un polimero hidrdfilo, tal como poliamida y tiene una multitud de poros finos.

[0043] Aunque no hay restriccion sobre el método de fabricacion del agregado de nanofibras de la presente
invencién, puede emplearse, por ejemplo, un método que usa una aleaciéon de polimero como precursor, como
sigue.

[0044] Dos o mas clases de polimero que tienen diferentes niveles de solubilidad para un disolvente estan
aleados, de manera que forman una aleacion de polimero fundido que esta hilada y que se enfria para solidificarla,
formando asi fibras. Las fibras se someten a estirado y tratamiento térmico segun se requiera, para obtener de esta
manera fibras de aleacion de polimero que tengan una estructura de islas en el mar. Después, el agregado de
nanofibras de la presente invencion puede prepararse eliminando el polimero de alta solubilidad mediante el
disolvente. La fibra de aleacién de polimero que puede usarse preferentemente como el precursor para el agregado
de nanofibras es como se describe a continuacion.

[0045] La fibra de aleacién de polimero tiene una estructura de islas en el mar que consiste en dos o mas clases
de polimeros organicos de diferentes niveles de solubilidad, en la que el componente de isla esta fabricado de un
polimero de baja solubilidad y el componente de mar esta fabricado de un polimero de alta solubilidad, estando un
diametro medio de los dominios de isla en el intervalo de 1 a 150 nm, estando un 60% en proporcion de area o
mayor de los dominios de isla en un intervalo de 1 a 150 nm de diametro de los dominios de isla, y los componentes
de isla estan distribuidos en configuracion lineal.

[0046] De acuerdo con la presente invencion, es importante formar la estructura de islas en el mar que consiste en
dos clases de polimeros organicos de diferentes niveles de solubilidad. El término “solubilidad” se refiere a la
diferencia en la solubilidad respecto al disolvente. El disolvente puede ser una solucion alcalina, una solucién acida,
una solucién organica o un liquido supercritico.

[0047] También de acuerdo con la presente invencién, es importante usar el polimero de baja solubilidad para el
componente de isla, y usar el polimero de alta solubilidad para el componente de mar. Usando un polimero que sea
altamente soluble para una solucién alcalina como el polimero de alta solubilidad, se hace necesario instalar un
equipo a prueba de explosiones en la instalacion de disolucidn, que es preferible en vista del coste y aplicaciones
mas amplias. El polimero que es altamente soluble para una solucién alcalina puede ser poliéster, policarbonato (en
lo sucesivo en la presente memoria abreviado como PC) o similares, mientras que PET o PLA polimerizado es
particularmente preferible. También es preferible usar un polimero que sea soluble en agua caliente o un polimero
biodegradable como el polimero de alta solubilidad, puesto que alivia la carga de tratamiento del liquido residual.
Como el polimero que es soluble en agua caliente, se usa polialquilenglicol, alcohol polivinilico o un derivado de los
mismos, poliéster copolimerizado que tiene un gran contenido de acido 5-sulfoisoftélico sodico o similares.
Particularmente preferentemente es un polimero que tiene una resistencia al calor mejorado por alargamiento de la
cadena molecular a través del enlace éster del polialquilenglicol o PET, fabricado copolimerizando un 10% en moles
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0 mayor de acido 5-sulfoisoftalico sédico. Para el polimero biodegradable, pueden usarse PLA o similares.

[0048] En consideracion de la facilidad de procesamiento de la fibra de aleacion de polimero para formar un hilo, el
tricotado o tejido y procesamiento de alto nivel, es preferible que el polimero que constituye el componente de mar
tenga un punto de fusion de 160 °C o mayor. En el caso de un polimero amorfo cuyo punto de fusién no pueda
observarse, sin embargo, es preferible que una temperatura de transicién vitrea (Tg), una temperatura de
reblandecimiento Vicat o una temperatura de deformacion térmica sea de 160 °C o superior.

[0049] Para el polimero que constituye el componente de isla, se usa un polimero termoplastico que puede usarse
adecuadamente para el agregado de nanofibras descrito anteriormente.

[0050] También es importante que el componente de isla se forme en una estructura lineal en vista de la funcion
como el precursor de nanofibra. Puesto que los componentes de isla distribuidos en la estructura lineal soportan el
adelgazamiento de la aleacién de polimero de tal manera como una barra de refuerzo, también estabilizan el
comportamiento de adelgazamiento del hilado. La expresion “estructura lineal” se refiere al estado de una fibra que
tiene una longitud, en la direccién axial de la fibra, al menos cuatro veces el diametro de la fibra. La longitud de una
fibra en la direccion axial normalmente es diez veces el diametro o mayor, y a menudo se extiende mas alla del
alcance de observacion TEM.

[0051] Aunque no hay restriccion sobre el contenido del componente de isla en la fibra de aleacién de polimero, el
contenido del componente de isla es preferentemente 10% en peso o mayor de la fibra de aleacion de polimero,
para formar la nanofibra disolviendo el componente de mar. El contenido del componente de isla es mas
preferentemente 20% en peso o mayor. El contenido del componente de isla preferentemente es 50% en peso o
mayor, puesto que un contenido excesivo del componente de isla invierte la relacion entre las islas y el mar, y
provoca que el componente de isla no funcione como una isla. En el caso de que un tejido no tejido se forme por un
procedimiento en humedo de recogida de fibras en una lamina, por ejemplo, puede conseguirse una distribucion
satisfactoria cuando el contenido del componente de fibra es menor y, por lo tanto, el componente de isla esta
preferentemente dentro del 30% en peso.

[0052] De acuerdo con la presente invencion, el nimero medio y la dispersion de los diametros del dominio de isla
en la fibra de aleacion de polimero de aleacion de polimeros son factores importantes. Estos parametros pueden
evaluarse analogamente a la dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras descrita
anteriormente. Es decir, una seccién transversal de la fibra de aleacién de polimero se observa por TEM y se miden
diametros de 300 o mas dominios de isla, que estan muestreados aleatoriamente en la misma seccion transversal.
Un ejemplo de la micrografia que muestra la seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero de acuerdo con
la presente invencion se muestra en la Figura 2. Esta medicion se realiza al menos en cinco lugares, para medir los
diametros de 1500 o mas dominios de islas en total. Las posiciones para realizar estas mediciones preferentemente
estan separadas por una distancia de 10 m o mayor entre si, en la direccion longitudinal del hilo.

[0053] EI numero medio de diametros es la media mas sencilla de los diametros de los dominios de isla que se
han medido. Es importante que el nimero medio de diametros de los dominios de isla esté en el intervalo de 1 a 150
nm, lo que hace posible obtener una nanofibra que tiene un nivel de finura que nunca antes habia podido
conseguirse en la técnica anterior, después de eliminar el polimero del componente de mar. El numero medio de
diametros de los dominios de isla es preferentemente de 1 a 100 nm, mas preferentemente de 20 a 80 nm.

[0054] La dispersion de los diametros de los dominios de isla se evalia como se describe a continuacion. La
frecuencia (nUmero) de dominios de isla se cuenta para cada diametro. El area S; de cada dominio de isla se totaliza
para obtener el area total (S1+ Sz + - + S;). El producto del area de la frecuencia (numero) de la misma area Sy la
frecuencia se divide por el area total, para dar el valor de proporcion de area de dominios de isla. Por ejemplo, en el
caso de que haya 350 dominios de isla que tienen un diametro de 60 nm y el area total sea de 3,64 x 10° nm?,
entonces la proporcion de area resulta ser de (3,14 x 30 nm x 30 nm x 350)/(3,64 x 10° nm?) x 100% = 27,2%. La
proporcion de area corresponde a la proporcién en volumen de los dominios de isla de cada tamafio para todos los
componentes de isla incluidos en al fibra de aleacion de polimero. EI componente de dominio de isla que tiene un
gran valor de proporcién de area tiene una mayor contribucion a la propiedad de la nanofibra que se ha formado. Es
importante que los dominios de isla incluidos en la fibra de aleacion de polimero de la presente invencion, ese 60%,
en proporcion de area o mayor de los dominios de isla, esté en un intervalo de 1 a 150 nm de didmetro de los
dominios de isla. Esto significa que pueden prepararse nanofibras que tienen dicho nivel de finura que nunca antes
habian podido conseguirse en la técnica anterior, y la mayor parte de las fibras individuales son de 150 nm o menor
de diametro de los dominios de isla. Es preferible que las proporciones de alta proporcion de area de los dominios
de isla estén concentradas en un componente del dominio de isla que tenga menores diametros, es preferible que el
60%, en proporcion de area o mayor de los dominios de isla esté en un intervalo de 1 a 100 nm de los diametros de
isla. La proporcion de area de los dominios de isla que estan en un intervalo de 1 a 100 nm de diametro es
preferentemente 75% o mayor, mas preferentemente 90%, adin mas preferentemente 95% y mas preferentemente
aun 98% o mayor. Analogamente, es preferible que el 60% en la proporcion de area o mayor de los dominios de isla
esté en el intervalo de 1 a 80 nm de diametro y, mas preferentemente, 75% en una proporcion de area o mayor de
los dominios de isla esta en el intervalo de 1 a 80 nm de diametro.
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[0055] Otra medida de la dispersion de diametros de los dominios de islas es la proporciéon de area de dominios de
isla que estan en una seccion que tienen una anchura de 30 nm de diametro de dominios de isla. Como se ha
descrito anteriormente, la frecuencia se cuenta para cada diametro del dominio de isla y la proporcién de area total
de los dominios de isla y, la proporcién de area total de los dominios de isla que estan dentro de la seccion que tiene
una anchura de 30 nm de la mayor frecuencia se define como la proporcién de area de los dominios de isla que
estan en la seccion que tiene una anchura de 30 nm. Esto significa que cuanto mayor sea la proporcion de area en
la seccion, menor sera la dispersiéon. De acuerdo con la presente invencion, la proporcién de area de los dominios de
isla que estan en la seccion que tiene una anchura de 30 nm es preferentemente del 60% o mayor, mas
preferentemente de 70% o mayor y, aun mas preferentemente, de 75% o mayor.

[0056] Aunque se ha descrito que los tamanios, y la dispersion de los mismos, de los dominios de isla en la seccidn
transversal de la fibra de aleacion de polimero son factores importantes, es también preferible que la irregularidad
grueso-fino en la direccion longitudinal de hilo sea menor, para asegurar la estabilidad de la calidad del articulo
fibroso fabricado a partir de las nanofibras. En el caso de que las nanofibras se usen en una tela para dar textura,
por ejemplo la irregularidad grueso-fino de la direcciéon longitudinal del hilo a menudo tiene una influencia
significativa sobre el tamafio y numero de arafiazos (imperfecciones sobre la superficie del articulo con textura). Por
consiguiente, es preferible controlar la irregularidad Uster de la fibra de aleacion de polimero de la presente
invencion al 15% o menor, mas preferentemente al 5% o menos y, lo mas preferentemente, al 3% o menor.

[0057] Es preferible que la fibra de aleacion de polimero de la presente invencion tenga una resistencia de 1,0
cN/dtex o mayor y un alargamiento de 25% o mayor, para minimizar problemas tales como la apariciéon de
deshilachado y rotura del hilo en el procedimiento de rizado, retorcido, tricotado, ondulado o similares. La resistencia
es mas preferentemente de 2,5 cN/dtex o mayor y, lo mas preferentemente, 3 cN/dtex o mayor. Es preferible que la
fibra de aleacion de polimero tenga una contraccién en agua en ebulliciéon de 25% o menor, lo que suprime el
cambio dimensional de la tela durante la disoluciéon del componente de mar. La contraccion en agua en ebullicion es
mas preferentemente de 15% o menor.

[0058] La fibra de aleacion de polimero de la presente invencion puede ser también una fibra conjugada fabricada
combinando la aleacion de polimero usada como el precursor de las nanofibras y otro polimero.

[0059] Por ejemplo, una fibra Unica, que comprende una fibra hueca y nanofibras encapsuladas en el espacio
hueco de la primera, puede fabricarse formando una fibra conjugada de nucleo en vaina constituida a partir de la
aleacion de polimero dispuesta en el nticleo como el precursor de nanofibras, y otros polimero dispuesto en la vaina,
y después disolviendo el componente de mar de la aleacidon de polimero. Cuando la relacion de nuicleo y vaina se
invierte, puede fabricarse facilmente un hilo mixto constituido por una fibra ordinaria rodeada por las nanofibras.
También un hilo mixto de nanofibras y microfibras puede fabricarse facilmente formando un hilo con una estructura
de islas en el mar que consiste en la aleacion de polimero usada como el precursor de nanofibras como el
componente de mar, y otro polimero como el componente de isla. De esta manera, el hilo mixto de las nanofibras y
las microfibras o fibras ordinarias puede fabricarse facilmente. Esta constitucion mejora en gran medida la
estabilidad de forma del material fibroso. En el caso de que el polimero usado como las nanofibras y el otro polimero
tengan tendencias de electrificacion que sean significativamente diferentes entre si, la propiedad de dispersion de
las nanofibras puede mejorarse mediante repulsion electrostatica debido a la diferencia en el potencial de la
superficie de la fibra.

[0060] La fibra de aleacion de polimero de la presente invencion puede hacerse mas voluminosa mediante el
procedimiento de rizado. En el caso de un hilo de falsa torsion, el valor de rigidez de rizo (valor CR), que es una
medida de la capacidad de rizado, es preferentemente de 20% o mayor. En el caso de un hilo rizado
mecanicamente, un hilo formado por chorro de aire o similar, el nimero de rizos, que es una medida del rizado, es
preferentemente de cinco por 25 mm o mayor. El rizado puede darse también mediante una constitucion lado a lado
o formando una fibra conjugada de nucleo en vaina excéntrica. En este caso, el niumero de rizos es preferentemente
de diez por 25 mm o mayor. El valor de CR generalmente puede controlarse mediante las condiciones de falsa
torsion, tal como el método de rizado, el tipo de maquina de rizado, la velocidad en revoluciones de la maquina de
torsién y la temperatura del calentador. Puede conseguirse un valor de CR de 20% o mayor ajustando la
temperatura del calentador al punto de fusiéon del polimero menos 70 °C o mayor. Para mejorar el valor de CR
adicionalmente, es eficaz ajustar mas alta la temperatura del calentador.

[0061] EI numero de rizos del hilo rizado mecanicamente, o un hilo formado por chorro de aire o similar, puede
hacerse de cinco por 25 mm o mayor, seleccionando apropiadamente la maquina de rizado y ajustando la velocidad
de suministro.

[0062] En el caso de una constitucion lado a lado o una fibra conjugada de nucleo en vaina excéntrica, el nimero
de rizos de diez por 25 mm o mayor puede conseguirse mediante polimeros conjugados que tienen valores de
viscosidad en estado fundido que son diferentes en dos veces o mayor, ajustando la diferencia en la proporcién de
contraccion térmica durante el hilado individual al 5% o mayor, u otros medios.

[0063] Para obtener una fibra de aleacidon de polimero que apenas incluya un componente de isla grueso, y que
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tenga el componente de isla del orden de nandmetros distribuido uniformemente, es importante seleccionar dicha
combinacién que esta basada en la consideracion apropiada de la afinidad y el equilibrio de viscosidad entre los
polimeros, un método que consiste un alto nivel de mezcla y amasado, y un método para alimentar el polimero.

[0064] La fibra de aleacion de polimero de la presente invencion puede ser una fibra larga fabricada por hilado en
estado fundido y estirado, o una fibra corta fabricada por rizado mecanico. La fibra corta puede estar hilada o
formada en un tejido no tejido mediante perforacion con aguja o un procedimiento en hiumedo de formacién de una
lamina a partir de fibras dispersas. Ademas, un tejido no tejido de fibras largas puede formarse también mediante
enlace por hilado o soplado en estado fundido.

[0065] La fibra de aleacion de polimero puede convertirse facilmente en un material compuesto mezclandola con
otra fibra, mezclando fibras cortas, hilando la mezcla de fibras cortadas, combinado con ondulaciéon, combinado con
tricotado, apilado o enlazado. Esto posibilita mejorar en gran medida la estabilidad de su forma cuando se forman en
nanofibras. También se permite crear una funcién superior adicional creando funciones compuestas.

[0066] Cuando las nanofibras se forman eliminando el componente de mar de la fibra de aleacién de polimero que
tiene un bajo contenido del componente de isla, se forma un material de muy baja densidad, en cuyo caso puede
que no se obtengan los niveles practicos de estabilidad morfologica y propiedades mecanicas. Estos problemas
pueden resolverse mezclando otra fibra como un material de soporte que sea estable contra el disolvente usado en
el procedimiento de disolucion del componente de mar. Aunque no hay restriccion sobre la clase de fibra de soporte,
pueden usarse nylon, poliolefina o similares, que sean estables frente al tratamiento con la solucién alcalina,
preferentemente en el caso de la fibra de aleacion de polimero que consiste en nylon/poliéster.

[0067] Por ejemplo, cuando las fibras de aleacion de polimero que consisten en nylon/poliéster y unas fibras de
nylon ordinarias se mezclan para formar un tejido o tejido tricotado, que se somete después a un procedimiento de
disolucidon para fabricar un producto de nanofibra de nylon, la estabilidad morfoldgica y las propiedades mecanicas
de este producto pueden mejorarse en gran medida respecto a un producto fabricado a partir de las fibras de nylon
unicamente, dando como resultado una facilidad de manipulacion significativamente mejorada de la tela de
nanofibra.

[0068] Un tejido no tejido de las fibras de aleaciéon de polimero puede combinarse también con un tejido no tejido
de otras fibras apiladas sobre la misma para formar un tejido no tejido laminado, que se somete después a un
procedimiento de disolucién, para obtener de esta manera el tejido no tejido laminado, que consiste en el tejido no
tejido de las fibras de aleacién de polimero y el tejido no tejido de otras fibras. Cuando un tejido no tejido de PP se
enlaza sobre el tejido no tejido de las fibras de aleacién de polimero fabricado de nylon/poliéster, por ejemplo, la
estabilidad morfolégica de las nanofibras de nylon puede mejorarse drasticamente durante la disolucién de poliéster
con un alcali. Cuando la fibra de aleaciéon de polimero tiene un bajo contenido de nylon (componente de isla), un
articulo fabricado a partir de la fibra de aleacién de polimero solo tiene una densidad muy baja, que puede no ser
suficientemente practica en la estabilidad morfolégica y propiedades mecanicas. Enlazar el PP que no es soluble en
alcali como material de soporte resuelve estos problemas. El tejido no tejido laminado de nanofibra de nylon/PP
obtenido de esta manera tiene propiedades contradictorias de alta hidrofilicidad y alta capacidad de enlace en el lado
del nylon, e hidrofobicidad y baja capacidad de enlace en el lado de PP, que lo le hace util no solo como un material
industrial, sino también como un material para ropa. Un aglutinante, tal como una fibra térmicamente adhesiva, o
similares, pueden usarse para el laminado. Aunque la técnica de fabricaciéon de un tejido no tejido mezclando fibras
cortadas puede emplearse simplemente para mejorar la estabilidad morfolégica y las propiedades mecanicas, el
tejido no tejido laminado es mas preferible cuando se desea una alta funcionalidad.

[0069] La fibra de aleacidon de polimero de la presente invencion es Uutil no solo como el precursor de las
nanofibras, sino también como la fibra de aleacién de polimero, porque los polimeros que tienen diferentes
propiedades estan distribuidos uniformemente en su interior del orden de nandémetros. Por ejemplo, una resistencia
al calor insuficiente, que es el inconveniente de PLA, puede mejorarse dispersando nylon y/o poliéster en PLA del
orden de nandémetros. Una estabilidad dimensional insuficiente tras absorber agua, que es el inconveniente del
nylon, puede mejorarse dispersando poliéster en el nylon del orden de nanémetros. La fragilidad, que es el
inconveniente de PS, puede mejorarse dispersando nylon y/o poliéster en el poliestireno (en lo sucesivo en la
presente memoria abreviado como PS) del orden de nandmetros. La capacidad de tincion insuficiente, que es el
inconveniente de PP, puede mejorarse dispersando nylon y/o poliéster en el PP del orden de nandémetros.

[0070] La fibra de aleacion de polimero de la presente invencion puede usarse, como el agregado de nanofibras
descrito anteriormente, para formar diversos materiales fibrosos. El material fibroso que incluye la fibra de aleacién
de polimero de la presente invencion puede usarse como articulos intermedios, tales como hilo, una bola de fibras
cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, fieltro, tejido no tejido, piel sintética y lamina. Puede usarse también
preferentemente como ropa, materiales para ropa, productos para interior, productos para interior de vehiculo,
articulos de uso doméstico, materiales relacionados con el entorno, materiales industriales, componentes IT,
dispositivos médicos y otros articulos fibrosos.

[0071] Es importante controlar el tamafio del componente de isla en la fibra de aleaciéon de polimero, que es el
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precursor para el agregado de nanofibras. El tamafio de componente de isla se evalia como el diametro equivalente
basado en la observaciéon de una seccion transversal de la fibra de aleaciéon de polimero bajo un microscopio
electréonico de transmision (TEM). Puesto que el diametro de la nanofibra se determina sustancialmente por el
tamafio de isla en el precursor, la distribucion de los tamafios de isla esta disefiada de acuerdo con la distribucién de
los diametros de las nanofibras de la presente invenciéon. Por lo tanto, es muy importante mezclar y amasar los
polimeros que se van a alear y, de acuerdo con la presente invencion, es preferible realizar un alto nivel de mezcla y
amasado mediante una amasadora de extrusion o una mezcladora estatica. En el caso de una combinacion de
virutas simple (combinacién en seco) empleada en los ejemplos de la técnica anterior, tal como el desvelado en la
Publicacion de Patente No Examinada Japonesa N° 6-272114, los materiales no se mezclan y amasan
suficientemente y, por lo tanto, es dificil dispersar las islas de varias decenas de nanémetros como en la presente
invencion.

[0072] Por esta razoén, es preferible realizar un alto nivel de mezcla y amasado usando una amasadora de
extrusion de doble tornillo, o una mezcladora estatica, que tenga un numero de rendijas de 100 x 10% o mayor.
También es preferible pesar los polimeros individuales por separado, y alimentar los polimeros por separado en una
mezcladora, para evitar que ocurra la combinacion no uniforme y evitar que la proporcion de combinacion cambie
con el tiempo. En este caso, los polimeros pueden alimentarse por separado en forma de microgranulos, o pueden
cargarse por separado en estado fundido. Ademas, pueden alimentarse dos o mas clases de polimeros a una
porcion inferior de la amasadora de extrusion, o uno de estos componentes puede alimentarse a medio camino en la
amasadora de extrusion en un lado de la operacion de alimentacion.

[0073] En el caso de que se use una amasadora de extrusion de doble tornillo como la amasadora, es preferible
que los polimeros se amasen en gran medida mientras se reduce el tiempo de residencia de los polimeros. El tornillo
comprende una seccion de alimentacién y una seccion de amasado. La longitud de la seccién de amasado se ajusta
preferentemente al 20% o mayor de la longitud eficaz del tornillo, para un elevado amasado de los polimeros. La
longitud de la seccidon de amasado se ajusta preferentemente al 40% o menor de la longitud eficaz del tornillo. Esto
evita tensiones de cizalla excesivamente altas, y acorta el tiempo de residencia, evitando de esta manera la
degradacion térmica de los polimeros y/o la gelificacion del componente de poliamida. La seccién de amasado esta
dispuesta preferentemente en una posicidén cerca del puerto de descarga de la extrusora de doble tornillo, para
acortar de esta manera el tiempo de residencia después del amasado y evitar el re-agregado del polimero de la
parte de las islas. Ademas, un tornillo que tiene una funcion de flujo de retorno para alimentar los polimeros en una
direccion inversa puede disponerse en la amasadora de extrusion, para un amasado superior adicional.

[0074] Usando una amasadora de tipo en angulo para aspirar un gas descompuesto durante el amasado y/o
reducir la humedad en los polimeros, se evita que los polimeros se hidrolicen, y la cantidad de grupos
aminoterminales en una poliamida o grupos acido carboxilicos terminales en un poliéster puede reducirse.

[0075] EI valor b* como un indicador de la coloracién de los microgranulos de adhesion de polimero es
preferentemente 10 o menor, puesto que la fibra resultante puede tener una tonalidad homogénea. Dicho polimero
soluble en agua caliente generalmente tiene una mala estabilidad térmica, y es susceptible de coloracién debido a
su estructura molecular. Sin embargo, la coloracion puede evitarse acortando el tiempo de residencia.

[0076] La amasadora puede disponerse por separado de una maquina de hilado, de manera que los
microgranulos de aleacion de polimero producidos en la amasadora se alimentan a la maquina de hilado.
Alternativamente, la amasadora puede estar conectada directamente a una maquina de hilado, de manera que los
polimeros amasados y fundidos se hilan directamente. Cuando la mezcladora estatica se usa como la amasadora,
puede ponerse en una tuberia de la maquina de hilado o en un paquete de hilado.

[0077] La combinacién de virutas (combinacién en seco) puede realizarse de la siguiente manera, para reducir el
coste del procedimiento de hilado.

[0078] Inicialmente, los microgranulos de polimero a combinar se pesan independientemente y se alimentan a un
tanque de mezclado, y se mezclan como virutas en su interior. El tanque de mezclado, preferentemente, tiene una
capacidad de 5 a 20 kg para un mezclado eficaz mientras que evita el mezclado no uniforme. Los microgranulos
combinados se alimentan desde el tanque de mezclado a una amasadora de extrusién para obtener un polimero
fundido. El amasado puede realizarse usando una amasadora de extrusion de doble tornillo, o alimentando el
polimero fundido en una mezcladora estatica dispuesta en una tuberia o un paquete. Pueden usarse microgranulos
maestros, que contienen una mayor cantidad del polimero mas soluble.

[0079] El tiempo de residencia desde la formacion y fusion de la aleacidén de polimero para descargar desde una
hilera es un factor clave para inhibir el re-agregado de la parte de islas del polimero durante el hilado, para reducir
de esta manera las particulas de polimero agregadas de forma gruesa. De esta manera, el tiempo de residencia
para la aleacion de polimero desde la punta de una seccién de fusién a la hilera se ajusta preferentemente a 30
minutos.

[0080] La combinacién de polimeros es un factor importante para dispersar la parte de islas del polimero del orden
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de nandmetros. Especificamente, una combinaciéon de un polimero menos soluble y un polimero mas soluble, con
una mayor afinidad, permite que un polimero mas soluble se disperse como islas de nano-dimensiones mas
facilmente. Para formar los dominios de isla que tienen secciones transversales sustancialmente circulares, el
componente de isla y el componente de mar son preferentemente incompatibles entre si. Sin embargo, es dificil
dispersar las islas con nano-dimensiones simplemente usando una combinacion de polimeros mutuamente
incompatibles. De esta manera, es preferible optimizar la compatibilidad de los polimeros a combinar, que puede
estar indicada por el parametro de solubilidad (valor SP). El valor SP es un parametro que representa la fuerza de
cohesién de un material y esta definido como (energia de vaporizacion/volumen molar) 2 Los materiales que tienen
valores proximos de SP es probable que formen una aleacion de polimero de buena compatibilidad. Los valores SP
de diversos polimeros se conocen y se dan, por ejemplo, en "Plastic Data Book", coeditado por Asahi Kasei AMIDAS
Co., Ltd. y el equipo editorial de Plastics, p189. Es preferible que la diferencia en el valor SP entre dos polimeros
esté en el intervalo de 1 a 9 (MJ/m )1/ , que hace mas facil conseguir tanto una seccion transversal circular del
dominio de isla como la dispersién de islas de nano-dimensiones, mediante el uso de polimeros incompatibles. Un
eJempIo Preferible de combinacion es N6 y PET, cuyos valores SP tienen una diferencia de aproximadamente 6
MJ/m ) Un ejemplo de combmamon que no es preferible es N6 y PE, cuyos valores SP tienen una diferencia de
aproxmadamente 11 (MJ/m) . No es necesario decir que la afinidad entre los diferentes polimeros puede
controlarse en algun grado combinando diversos métodos de copolimerizacién y agente de compatibilidad.

[0081] Para mezclar y amasar con alta eficacia, es preferible que los puntos de fusion del componente de isla del
polimero y el componente de mar del polimero tengan una diferencia no mayor de 20 °C, en cuyo caso no ocurre
una diferencia significativa en la fusion de los polimeros en la amasadora de extrusién. Aunque es necesario
controlar la temperatura de mezcla y la temperatura de hilado a bajos niveles cuando un polimero que es susceptible
de descomposicion térmica y/o degradacion térmica se usa como uno de los polimeros, el uso de los polimeros que
tienen menor diferencia en el punto de fusion es ventajoso también para resolver este problema.

[0082] La viscosidad en estado fundido también es un factor importante. EI componente de isla tiende a
dispersarse del orden de nandmetros debido a la mayor tendencia del componente de isla a deformarse bajo la
fuerza de cizalla, cuando el polimero de baja solubilidad que constituye el componente de isla tiene una menor
viscosidad en estado fundido, lo que es indeseable para fabricar nanofibras. Sin embargo, una viscosidad
excesivamente baja puede convertir el componente de isla en un componente de mar, haciendo dificil conseguir una
alta proporcién de combinacion de toda la fibra. Por lo tanto, es preferible que la viscosidad en estado fundido del
polimero que constituye el componente de isla sea de 0,1 veces la viscosidad en estado fundido del polimero que
constituye el componente de mar, y esta proporciéon esta mas preferentemente en un intervalo de 0,5 a 1,5.

[0083] Un valor absoluto de la viscosidad en estado fundido del polimero de alta solubilidad que constituye el
componente de mar es también un factor importante. El polimero de alta solubilidad, preferentemente, tiene una baja
viscosidad de 100 Pa-s o menor. Esto no solo hace mas facil dispersar el polimero de isla, sino que también permite
que la aleacion del polimero se deforme de forma suave durante el procedimiento de hilado, mejorando de esta
manera significativamente la capacidad de hilado en comparacién con el caso de usar un polimero con un valor de
viscosidad ordinario. La viscosidad en estado fundido del polimero menmonado aqui es el valor medido a la
temperatura de la superficie de la hilera, con una tasa de cizalla de 1216 s-.

[0084] Puesto que el componente de isla y el componente de mar son incompatibles entre si en la aleaciéon de
polimero, los componentes de isla son mas estables termodinamicamente cuando estan cohesionados. Sin
embargo, para dispersar de forma forzada el polimero como islas de nano-dimensiones, la aleacién de polimero
tiene mas interfaces de polimero que son mas inestables que una combinacion de polimero convencional que tenga
mayores tamanos de dispersion. Como resultado, cuando esta aleacion de polimero se hila de forma sencilla, la
existencia de un numero de interfaces de polimero conduce a problemas tales como el “fenémeno Barus”, en el que
el flujo de polimero se hincha inmediatamente después de que el polimero se descarga a través de la hilera, y una
tirantez insuficiente, debido a la desestabilizacién de la superficie de la aleacién de polimero. Esto no solo provoca
una irregularidad grueso-fino excesiva del hilo, sino que también hace imposible el hilado. Para evitar dichos
problemas, es preferible controlar la tension de cizalla entre la pared del orificio de la hilera y el polimero que se
descarga a través de la hilera a 0,2 MPa o menor. La tension de cizalla entre la pared del orifico de la hilera y el
polimero se calcula mediante la ley de Hagen-Poiseuille, que dicta que la tensién de cizalla (dlna/cm ) se da como R
x P/2L, donde R es el radio del orificio de la hilera (cm), P es la pérdida de presién en el orifico de la hilera (MPa) y L
es la longitud del orificio de la hilera (cm). La pérdida de presnon se calcula como P = 8LnQ/nR donde n es la
viscosidad del polimero (poise), Q es el caudal de descarga (cm /s) y n es la constante circular. 1 dina/cm® en el
sistema de unidades CGS corresponde a 0,1 Pa en el sistema de unidades SI.

[0085] En el hilado en estado fundido de un solo componente del poliéster ordinario, la ponderacién y tirantez
pueden mantenerse incluso cuando las tasas de cizalla entre la pared del orificio de la hilera y el polimero son de 1
MPa o mayor. Sin embargo, a diferencia del poliéster ordinario, la aleacidon de polimero de la presente invencion
tiende a perder el equilibrio de viscoelasticidad con la aleaciéon de polimero cuando la tensién de cizalla entre la
pared del orificio de la hilera y el polimero es alta y, por lo tanto, requiere una menor tensién de cizalla que en el
caso de un hilado en estado fundido del poliéster ordinario. La tensién de cizalla es preferentemente de 0,2 MPa o
menor, puesto que esto hace que el flujo del lado del orificio de la hilera y la velocidad de flujo del polimero en el
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centro del orifico de la hilera sean uniformes, de manera que una disminucién en la tensién de cizalla conduce a la
mitigacion del fendmeno Barus, dando como resultado de esta manera una tirantez satisfactoria. La tensién de
cizalla es mas preferentemente de 0,1 MPa o menor. La tensiéon de cizalla puede disminuirse generalmente
aumentado el diametro del orifico de la hilera y/o disminuyendo la longitud del orificio de la hilera. Sin embargo,
5 cuando el diametro aumenta y/o la longitud disminuye excesivamente, la ponderacion del polimero en el orificio de la
hilera disminuye y tiende a aparecer una irregularidad de la finura entre los orificios. Por lo tanto, es preferible usar
dicha hilera que tenga una seleccion de ponderacion de polimero que tenga un orificio de un diametro menor que el
del orifico de la hilera, proporcionado por encima del orificio de la hilera. Es preferible controlar la tension de cizalla
entre la pared del orificio de la hilera y el polimero a 0,01 MPa o mayor, puesto que esto permite un hilado en estado
10 fundido estable de la fibra de aleacion de polimero y disminuye la irregularidad Uster (U%) que representa la
irregularidad grueso-fino del hilo al 15% o menor.

[0086] Como se ha descrito anteriormente, es importante reducir la tension de cizalla durante la descarga desde el
orificio de la hilera, cuando se realiza el hilado en estado fundido de la aleacién de polimero de constitucién
dispersada uniformemente de tamafos de nandmetro, usado en la presente invencién, mientras que también es

15 preferible ajustar apropiadamente las condiciones de enfriamiento del hilo. En el hilado en estado fundido del
poliéster ordinario, es una practica comun enfriar gradualmente para evitar la vibracion elastica. De acuerdo con la
presente invencion, sin embargo, puesto que la aleacion de polimero de constitucion dispersada uniformemente de
tamafo de nandmetros es un fluido fundido muy inestable, se enfria preferentemente y solidifica inmediatamente
después de descargarlo de la hilera. La distancia entre el fondo de la hilera y el punto donde empieza el enfriamiento

20 preferentemente esta en un intervalo de 1 a 15 cm. Ajustando la distancia entre el fondo de la hilera y el punto donde
comienza el enfriamiento a 1 cm o mayor, la irregularidad de temperatura sobre la superficie de la hilera se suprime,
de manera que se obtiene un hilo con una irregularidad grueso-fino suprimida. Ajustando la distancia a 15 cm o
menor, de manera que la aleacion de polimero solidifique rapidamente, puede evitarse que el hilo sea afinado
aleatoriamente de una manera inestable y la tirantez mejora, de manera que se obtiene un hilo con irregularidad

25 grueso-fino suprimida. El punto donde comienza el enfriamiento es la posiciéon donde comienza el enfriamiento
positivo del hilo, y esta localizado en el extremo superior del equipo de enfriamiento en una maquina de hilado en
estado fundido real.

[0087] Para asegurar la tirantez y estabilidad del hilado durante la operacién de hilado en estado fundido, la
temperatura en la superficie de la hilera (temperatura superficial en el centro de la cara de descarga de la hilera) es

30 preferentemente el punto de fusién (Tm) del componente mayoritario del polimero, mas 20 °C o mayor. Es mas
preferible ajustar la temperatura en la superficie de la hilera al punto de fusion (Tm) del componente mayoritario del
polimero, mas 80 °C o menor, en cuyo caso la descomposicion térmica del polimero se suprime.

[0088] Para disminuir el diametro medio en nimero de los dominios de isla en la fibra de aleacién de polimero, la
succion durante el procedimiento de hilado deberia ser tan alta como fuera posible, preferentemente de 100 o
35 mayor. Por esta razén, es preferible realizar un hilado a alta velocidad.

[0089] La fibra de aleacién de polimero que se ha hilado se somete preferentemente a procedimientos de estirado
y tratamiento térmico. La temperatura de precalentamiento durante el estirado se ajusta preferentemente a la
temperatura de transicion vitrea (T4) del polimero que constituye el componente de isla, para suprimir la aparicion de
irregularidades en el hilo. Un tratamiento de procesamiento de hilo, tal como rizado, puede aplicarse también a la

40 fibra de aleacion de polimero. Es preferible ajustar la temperatura de tratamiento térmico durante el procedimiento
de rizado para que no supere el punto de fusién del polimero que constituye el componente de mar, menos 30 °C,
para suprimir la fusién, rotura de hilo y formacioén de pelusas.

[0090] EI método preferible de hilado en estado fundido de la fibra de aleacién de polimero de acuerdo con la
presente invencion puede resumirse de la siguiente manera.

45 [0091] Un método de fabricacién de una fibra de aleacién de polimero por hilado en estado fundido de la aleacion
de polimero, que se fabrica por mezclado en estado fundido de un polimero de baja solubilidad y un polimero de alta
solubilidad, en el que se satisfacen las siguientes condiciones (1) a (3):

(1) el polimero de baja solubilidad y el polimero de alta solubilidad, que se han pesado independientemente, se
alimentan por separado a una amasadora y se combinan en el estado fundido;

50 (2) el contenido del polimero de baja solubilidad en la aleacion de polimero esta en un intervalo de 10 a 50% en
peso; y

(3) la viscosidad en estado fundido del polimero de alta solubilidad es de 100 Pa-s o menor, o la diferencia en
el punto de fusion entre el polimero de alta solubilidad y el polimero de baja solubilidad esta en el intervalo de -
20 a +20 °C.

55 [0092] Cuando el mezclado en estado fundido se realiza en una amasadora de extrusién de doble tornillo, la
longitud de la porcion de amasadora de la amasadora de extrusion de doble tornillo es preferentemente de 20 a 40%
de la longitud eficaz de un tornillo.
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[0093] Cuando el mezclado en estado fundido se realiza en una mezcladora estatica, el nUumero de divisiones
realizadas en la mezcladora estatica es preferentemente de 100 x 10% 0 mayor.

[0094] Un método para hilar en estado fundido la fibra de aleacién de polimero en el que, en el caso de se emplee
combinacion de virutas cuando se realiza el mezclado, y el hilado en estado fundido del polimero de baja solubilidad
y el polimero de alta solubilidad, se proporciona un tanque de mezclado antes de la fusién de los microgranulos para
almacenar temporalmente dos o mas clases de microgranulos, y realizar el mezclado en seco, después los
microgranulos combinados en seco se alimentan a la seccién de fusion, en la que se satisfacen las siguientes
condiciones (4) a (6):

(4) la proporcion de mezclado del polimero de baja viscosidad en la fibra es de 10 a 50% en peso;

(5) la viscosidad en estado fundido del polimero de alta solubilidad es de 100 Pa-s o menor, o la diferencia en
el punto de fusion entre el polimero de alta solubilidad y el polimero de baja solubilidad esta en el intervalo de -
20a+20°C,y

(6) la capacidad del tanque de mezclado de microgranulos es de 5 a 20 kg.

[0095] EI método de fabricacién de la presente invencién posibilita fabricar la fibra de aleacion de polimero en la
que el componente de isla esta distribuido uniformemente en tamafos de varias decenas de nandmetros de
diametro, y la irregularidad del hilo es insignificante, optimizando el mezclado de los polimeros en las condiciones de
hilado y estirado. Usando la fibra de aleacién de polimero, que tiene menor irregularidad en la direccion longitudinal
del hilo, como el precursor como se ha descrito anteriormente, se hace posible proporcionar el agregado de
nanofibras que tiene una pequefia dispersion de los valores de finura de fibra individual en cualquiera de las
secciones en la direccion longitudinal. También de acuerdo con el método de fabricacion de el agregado de
nanofibras de la presente invencién, a diferencia de las nanofibras fabricadas por electrohilado, se hace posible por
primera vez aplicar procedimientos de estirado y tratamiento térmico a las nanofibras aplicando procedimientos de
estirado y tratamiento térmico a la fibra de aleacidon de polimero que es el precursor. Esto hace posible controlar la
resistencia de traccion y la porcién de contraccion segun se desee. Como resultado, se hace posible obtener las
nanofibras que tienen buenas propiedades mecanicas y el rendimiento de contraccion como se ha descrito
anteriormente.

[0096] EI agregado de nanofibras se obtiene disolviendo el polimero de alta solubilidad, que es componente de
mar, mediante un disolvente a partir de la fibra de aleacién de polimero obtenida como se ha descrito anteriormente.
En este procedimiento, es preferible usar un disolvente soluble en agua para mitigar la carga sobre el entorno.
Especificamente, una solucién alcalina acuosa o agua caliente se usa preferentemente como el disolvente. Por
consiguiente, el polimero de alta solubilidad es preferentemente un polimero tal como poliéster, que se hidroliza
mediante alcali o un polimero que es soluble en agua caliente, tal como polialquilenglicol, alcohol polivinilico o un
derivado de los mismos.

[0097] La disolucion de la disolucién del polimero de alta solubilidad puede realizarse en una fase de hilo o una
bola de fibras cortadas, en la fase de tela, tal como un tejido tejido, tejido tricotado o tejido no tejido, o en la fase de
articulo formado térmicamente. El agregado de nanofibras puede fabricarse con una alta productividad, ajustando la
velocidad de disolucion de la fibra de aleacion de polimero al 20% en peso por hora.

[0098] El agregado de nanofibras puede dividirse en una morfologia de tipo hilo flamentoso y/o una morfologia de
tipo hilo hilado y, adicionalmente, dispersado en forma de nanofibras individuales mediante un tejido no tejido
formado mediante el procedimiento en humedo de formacién de la lamina a partir de fibras dispersadas, como se
describe mas adelante. Después de cortar las fibras de aleacion de polimero a una longitud de 10 mm o menor, el
polimero de alta solubilidad se disuelve y las nanofibras obtenidas de esta manera se ensamblan en una lamina sin
secarlas, fabricando de esta manera el tejido no tejido. Con este método, el agregado de nanofibras que tienen
diametros de hasta 1 ym y menor pueden dispersarse totalmente. Adicionalmente, el agregado de nanofibras que
tienen didmetros hasta 300 nm y menores pueden dispersarse cuando se usa una solucion de la dispersion que
tiene alta afinidad con el polimero de la nanofibra.

[0099] El agregado de nanofibras de la presente invencion tiene una alta capacidad de adsorcién/absorcion y, por
lo tanto, puede soportar diversos compuestos quimicos funcionales. La expresion “compuesto quimico funcional” se
refiere a un material que es capaz de mejorar la funcién de la fibra, tal como un adsorbente de humedad, agentes de
humectacion, agente retardante de llama, agente repelente de agua, aislante del frio y un material de revestimiento
calorifugo y un agente de suavizado. El compuesto quimico funcional no esta limitado a la forma del particulado, y
puede ser un agente promotor de la salud o la belleza, tal como polifenol, aminoacidos, proteina, capsaicina,
vitaminas o medicina para la enfermedad de la piel, tal como pie de atleta. Puede usarse también un desinfectante,
medicina antiinflamatoria, analgésico u otra medicina. Ademas, un compuesto quimico que adsorbe o descompone
un material peligroso puede usarse también, tal como poliamida y nanoparticulas fotocataliticas.

[0100] No hay restriccion sobre el método de soporte del compuesto quimico funcional. Por ejemplo, el compuesto
quimico funcional puede estar soportado sobre las nanofibras mediante un procedimiento de postratamiento, tal
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como un tratamiento en un bafo, o de recubrimiento, o puede incluirse en la fibra de aleacién de polimero, que es el
precursor de la nanofibra. EI compuesto quimico funcional puede estar soportado también directamente sobre el
agregado de nanofibras o el precursor del compuesto quimico funcional puede estar soportado sobre las nanofibras,
y después transformarse en un compuesto quimico funcional deseado.

[0101] En un ejemplo especifico del ultimo método, el agregado de nanofibras puede estar impregnado con un
mondmero organico, que posteriormente se polimeriza, o el agregado de nanofibras puede estar impregnado con un
material de alta solubilidad en un tratamiento de bafio, en un bafio con un material de alta solubilidad, que
posteriormente se vuelve de baja solubilidad por una reaccidon de oxidacién-reduccion, sustitucion de ligando,
reaccion de intercambio de contraidon o similares. Para el mondémero organico, pueden usarse diversos mondémeros
organicos y de alcéxido metalico, que estan parcialmente sustituidos con hidrocarburo. Cuando un precursor del
compuesto quimico funcional esta soportado durante el procedimiento de hilado, dicho método puede emplearse
puesto que el precursor que tiene una estructura molecular de alta resistencia al calor se usa durante el
procedimiento de hilado, y se cambia por una estructura molecular que demuestra la funcién en un procedimiento
posterior.

[0102] Una tela, que se fabrica de las fibras de poliéster convencionales, con un adsorbente de humedad basado
en polietilenglicol (abreviado en la presente memoria en lo sucesivo como PEG), que tiene un peso molecular de
1000 o mayor adherido al mismo para conseguir higroscopicidad, apenas puede mostrar una capacidad de
absorcion exhaustiva. Una tela fabricada de las nanofibras de la presente invenciéon con el mismo adsorbente de
humedad afiadido, en contraste, puede absorber de forma exhaustiva la gran cantidad de humedad.

[0103] En los ultimos afios, escualeno, un aceite natural que puede extraerse del higado de tiburén, atrae mucha
atencion como material que tiene una funcién de cuidado de la piel, manteniendo la piel humeda. El escualeno
apenas puede ser absorbido exhaustivamente por la tela fabricada de las fibras de poliéster convencional. Aunque la
tela fabricada de las nanofibras de la presente invencién pueden absorber exhaustivamente una gran cantidad de
escualeno. Ademas, la durabilidad frente al lavado puede mejorarse en gran medida. Esto es un factor sorprendente
para alguien que trata con fibras de poliéster convencionales.

[0104] EI agregado de nanofibras impregnadas con un alcoxido metalico sustituido con alquilo y después
polimerizado, puede soportar el polimero de silicona o aceite de silicona, que muestra una durabilidad satisfactoria
frente al lavado. Soportar silicona sobre las figuras con alta durabilidad, que ha sido muy dificil con la tecnologia de
la técnica anterior, se hace posible por primera vez mediante el agregado de nanofibras de la presente invencion.
Analogamente, la constitucién hibrida con otro material organico, tal como poliuretano, se hace posible.

[0105] EI agregado de nanofibras de la presente invencién no solo es capaz de incorporar diversos compuestos
quimicos funcionales sino que también tiene una alta capacidad de liberacién. Usando los diversos compuestos
quimicos funcionales descritos anteriormente, el agregado de nanofibras puede aplicarse a una buena matriz de
liberacion, o a un sistema de administracién de farmaco.

[0106] Cuando un mondémero o un oligbmero que tiene un polimero inorganico con capacidad de formacién es
absorbido por el agregado de nanofibras de la presente invencion, y después se polimeriza, el material inorganico se
incorpora dentro del agregado de nanofibras. Es decir, se obtiene una fibra hibrida organica/inorganica que tiene el
material inorganico dispersado en el agregado de nanofibras. El contenido de las nanofibras en las fibras hibridas
puede controlarse para obtener el rendimiento deseado cambiando la cantidad de monémero inorganica absorbida
en su interior. Para el monémero o el oligbmero que tiene capacidad de formacién de polimero, puede usarse
alcoxido metalico, un oligémero del mismo, solucion de sal metalica o similares. Aunque el monémero o el oligémero
es preferentemente de un tipo tal que la polimerizacién transcurre tras el calentamiento, en vistas a la productividad,
puede emplearse también otro tipo que se hace insoluble por una reaccion de oxidacién-reduccion, intercambio de
contraién o intercambio de ligando en una solucién. Los ejemplos de la primera incluyen silicato y los ejemplos de la
ultima incluyen cloruro de platino y nitrato de plata, etc.

[0107] De esta manera, se obtiene una fibra hibrida organica/inorganica que incluye un 5 a 95% en peso del
agregado de nanofibras e incluye, al menos en parte de la misa, porciones donde el material inorganico esta
dispersado en el agregado de nanofibras. El estado detallado de la fibra hibrida organica/inorganica es tal que el
material inorganico se infiltra en el espacio entre las nanofibras de tal manera como si la materia inorganica estuviera
unida a las nanofibras conjuntamente, o las nanofibras estuvieran dispersadas en la matriz de material inorganico.
En esta constitucion, el material inorganico penetra continuamente de la superficie al interior de la fibra hibrida
organical/inorganica, tal como para demostrar completamente la funciéon del mismo. En el caso de las fibras hibridas
que comprenden las nanofibras y la silice higroscopica, por ejemplo, pueden utilizarse la alta capacidad de
adsorcion de humedad y la alta tasa de adsorcién de humedad de la silice.

[0108] El contenido de las nanofibras en la fibra hibrida organica/inorganica preferentemente esta en el intervalo
de 5 a 95% en peso. En este intervalo, las propiedades del material inorganico y flexibilidad de las fibras organicas
pueden mantenerse al mismo tiempo. El contenido de las nanofibras es mas preferentemente de 20 a 90% en peso
y, mas preferentemente, de 25 a 80% en peso.
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[0109] La fibra hibrida organica/inorganica puede usarse, no solo como una fibra unidimensional, sino también
como un material fibroso bidimensional, tal como un tejido tejido/tricotado o un tejido no tejido, y una lamina. No es
necesario decir que la fibra hibrida organica/inorganica puede usarse para formar una material tridimensional, tal
como un cordon trenzado, un material formado térmicamente o una bola de fibras cortadas.

[0110] La impregnacion del agregado de nanofibras con el mondmero inorganico puede realizarse por dicho
método a medida que se prepara una solucién de monémero, y el agregado de nanofibras se sumerge en su interior,
y puede usarse una instalacion para alto nivel de procesamiento tal como tefiido o recubrimiento de materiales
fibrosos ordinarios. La solucion puede ser una solucién acuosa, un disolvente organico o un fluido supercritico.

[0111] ElI mondémero que impregna el agregado de nanofibras esta polimerizado preferentemente por
polimerizaciéon a baja temperatura, tal como un método sol-gel, para no elevar la temperatura mas alla del punto de
fusion de las nanofibras, para evitar que las nanofibras se fundan o cohesionen debido a la fluidez. Cuando se
reduce el cloruro metalico también es preferible realizar la reduccién a una temperatura por debajo del punto de
fusion de las nanofibras en condiciones suaves, para evitar el uso de un acido fuerte o un alcali fuerte, de manera
que la nanofibra no pudiera cambiarse. La descripcion detallada del método sol-gel puede encontrarse, por ejemplo,
en "The Science of Sol-gel Method" (escrito por Sumio SAKIBANA, Agne Shofu Publishing Inc.).

[0112] Aunque la fibra hibrida organica/inorganica puede usarse tal cual, esta puede procesarse también para
eliminar el componente de nanofibra de la misma y formar una fibra porosa del material inorganico.

[0113] Es importante que 90% en peso o mayor de la fibra porosa inorganica sea un material inorganico, tal como
un metal, un 6xido metalico, un haluro metalico o un complejo metalico, para mejorar la resistencia al calor. El
diametro medio de los poros esta preferentemente en un intervalo de 1 a 5000 nm en la direccién del eje menor en
la seccién transversal, para aumentar la superficie de area especifica, mejorar la capacidad de adsorcion y/o
disminuir el peso. El diametro medio de los poros estd mas preferentemente en un intervalo de 1 a 100 nm. La
expresion “direccion del eje menor en la seccion transversal” significa la direccion radial de la nanofibra usada como
molde.

[0114] La longitud de la fibra porosa inorganica es preferentemente de 1 mm o mayor, para mantener la forma del
material fibroso. La longitud de la fibra es mas preferentemente de 10 cm o mayor.

[0115] EI componente de nanofibra puede eliminarse por calcinacidn, tal como para gasificar la nanofibra o
extraccion mediante un disolvente. La temperatura de calcinacion puede estar en el intervalo de 5000 a 1000 °C,
aunque depende del componente de polimero organico. Puesto que la calcinacion generalmente provoca que el
material se contraiga, el tamafio de poro que queda después de eliminar las nanofibras puede controlarse mediante
la temperatura de calcinacidon. La calcinacion puede realizarse en una instalacién conocida, que se usa para
procesar silice u 6xido metalico, tal como titanio, o para procesar fibras de carbono. En el caso de eliminacién por
extraccion puede usarse un disolvente, que disuelve altamente un polimero organico. Por ejemplo, un acido, tal
como acido férmico, puede usarse en caso de que el polimero organico sea nylon, una solucién alcalina o un
disolvente organico, basado en haldgeno, tal como ortoclorofenol, puede usarse en el caso de poliéster y un
disolvente organico tal como tolueno puede usarse en el caso de PP. Para el equipo de extraccion, puede usarse
una instalacién para procesamiento de alto nivel de material tejido que se conoce en la técnica.

[0116] La fibra hibrida organica/inorganica o la fibra porosa inorganica puede tomar diversas formas del material
fibroso, tal como un tejido tejido/tricotado, tejido no tejido u otra tela o un material formado térmicamente,
analogamente al agregado de nanofibras descrito previamente y, por lo tanto, puede usarse en diversas aplicaciones
tales como telas, médulos o laminado con otro material. La capacidad de adsorcién y la capacidad de absorcion de
humedad del material pueden utilizarse en forma de productos para interior, tales como cortinas, papel pintado para
paredes, alfombras, moquetas y mobiliario o filtros quimicos para eliminar contaminantes quimicos en una habitacion
limpia. Las laminas desodorantes usadas en aseos o salas de estar, materiales para interior de vehiculo, para
mejorar el entorno en el vehiculo, especificamente el tapizado de los asientos y el revestimiento del techo, puede
estar fabricado también a partir del material. Ademas, ropas, tazas, alfombrillas u otros materiales para vestir que
sean comodos y tengan propiedad desodorante pueden fabricarse también. Ademas, puede fabricarse un material
de proteccion frente a la radiacién electromagnética que utiliza la conductividad eléctrica del metal, materiales
industriales tales como un filtro o sensor y dispositivos médicos tales como un material de adsorcion de células.

[0117] La presente invencidon se describira ahora en detalle mediante los siguientes ejemplos. Las propiedades
fisicas en los ejemplos se determinaron mediante los siguientes métodos.

A. Viscosidad en estado fundido del polimero:

[0118] La viscosidad en estado fundido de una muestra de polimero se determiné usando un capildgrafo 1B,
disponible en Toyo Seiki Seisaku-Sho, Ltd. El tiempo de residencia de la muestra de polimero desde la carga de la
muestra hasta el comienzo de la determinacién se ajusté a 10 minutos.

B. Punto de fusion:
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[0119] EI punto de fusion se definié como la temperatura superior del pico a la que una muestra de polimero se
funde en un segundo ensayo, determinado usando Perkin Elmer DSC-7, a una tasa de exploraciéon de temperatura
de 16 °C por minuto, con una cantidad de muestra de 10 mg.

C. Tension de cizalla en el orificio de la hilera

[0120] La tension de cizalla entre la pared del orifico de la hilera y el polimero se calculé6 mediante la ley de Hagen-
Poiseuille, que dicta que la tension de cizalla (dlna/cm ) se da como R x P/2L donde R es el radio del orificio de la
hilera (cm), P es la pérdida de presion en el orifico de la hllera (dlna/cm ) Y L es la longitud del orificio de la hilera
(cm). La pérdida de preS|on se calcula como P = 8LnQ/zR*, donde n es la viscosidad del polimero (poise), Q es el
caudal de descarga (cm /s) y n es la constante circular. Se usa el valor de la viscosidad del polimero a la
temperatura (°C) del orificio de la hilera y la tasa de cizalla (s™).

[0121] Un dina/cm? en el sistema de unidad CGS corresponde a 0,1 Pa en el sistema de unidades Sl. En el caso
de que el amasado e hilado se realicen continuamente (Ejemplos 8 a16, Ejemplos Comparativos 2 a 4), la
viscosidad en estado fundido de la aleacion de polimero se midié mediante el capilografo 1B, después de muestrear
elementos fabricados por enfriamiento rapido, en una posiciéon 10 cm por debajo de la hilera, y solidificacion del hilo
hilado sin levantarlo.

D. Irregularidad Uster (U%) de la fibra de aleacién de polimero:

[0122] La irregularidad Uster se determind usando un USTER TESTER 4, disponible en Zellweger Uster, en un
modo normal, a una velocidad de alimentacion de hilo de 200 metros por minuto.

E. Observacion TEM de la seccion transversal de la fibra:

[0123] Se prepararon trozos ultrafinos de una muestra de fibra en la direccién transversal, y las secciones
transversales de la fibra se observaron usando un microscopio electrénico de transmision (TEM). Cuando fuera
necesario, las secciones se sometieron a tincion metalica.

[0124] Dispositivo TEM: Modelo H-7100FA, disponible en Hitachi, Ltd.
F. Finura de fibra individual y diametro de fibra individual de nanofibras promedio en numero

[0125] El valor medio de la finura de fibra individual se determind de la siguiente manera. Los diametros de fibras
individuales y finura de fibras individuales se determinaron a partir de fotografias TEM de la seccion transversal de la
fibra, usando un software de procesamiento de imagenes (WINROOF), y los valores se promediaron. Los valores
medios se definen como los diametros de fibras individuales y finura de fibras individuales promedio en niumero. Se
midieron diametros de fibra individual de 300 o mas nanofibras, que estan muestreadas aleatoriamente en la misma
seccion transversal. Esta medicion se realizdé en al menos cinco lugares separados por una distancia de 10 m o
mayor entre si, para medir los diametros de 1500 o mas fibras individuales en total.

G. Dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras

[0126] La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se evaltua de la siguiente manera.
La finura de la fibra individual de d; de cada fibra individual se totaliza para obtener la finura total (dt; + dt, +---+ dty),
usando los datos usados para determinar la finura de fibra individual promedio en numero. Contando la frecuencia
(numero) de nanofibras que tienen el mismo valor de finura, el producto del valor de finura de fibras individuales y la
frecuencia dividida por la finura total se toma como la proporcién de finura de este valor de finura de fibra individual.

H. Dispersion de los diametros de nanofibras

[0127] La dispersion de diametros de las nanofibras se determina de la siguiente manera. Es decir, la dispersion
de los diametros de las nanofibras se evalla mediante la proporcién de finura de las fibras individuales que tienen un
diametro dentro de una secciéon que tiene una anchura de 30 nm cerca de la mediana del diametro de fibra
individual. Se representa la concentracién de los diametros alrededor de la mediana, y el mayor valor de la misma
significa una menor dispersion. Este valor de dispersion se determina también usando los datos que se usaron para
determinar la finura de fibra individual promedio en nimero. Es decir, se cuenta la frecuencia para cada diametro de
la fibra individual, y la suma de las proporciones de finura de las fibras individuales que esta dentro de la seccion que
tiene una anchura de 30 nm de la mayor frecuencia se define como la proporcion de finura de las fibras individuales,
que estan en la seccién que tiene una anchura de 30 nm de diametro de las fibras individuales.

|. Nimero medio de diametros de dominios de isla

[0128] EI numero medio de dominios de isla se determina de la siguiente manera. Los diametros de los dominios
de isla, en términos de circulo equivalente, se determinaron a partir de fotografias TEM de la seccioén transversal de
la fibra usando el software de procesamiento de imagenes (WINROOF), y los valores se promediaron. Se midieron
los diametros de 300 o0 mas dominios de isla que se muestrearon aleatoriamente en la misma seccién transversal.
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Esta medicién se realizd en cinco puntos separados por una distancia de 10 m o mayor entre si, en la direccion
longitudinal del hilo de aleacién de polimero, para medir los diametros de 1500 o mas de los dominios de islas en
total.

J. Dispersion de los diametros de dominios de isla

[0129] La dispersiéon de los diametros de los dominios de isla se determina de la siguiente manera. Usando los
datos usados en la determinacion del didmetro medio en nimero descrito anteriormente, el area de la seccién
transversal S; de cada componente de isla se totaliza para obtener el area total (S| + Sy +---+ Sp). El producto de la
frecuencia (numero) de dominios de isla que tienen el mismo diametro (area) y el area se dividen por la proporcion
de finura total, para dar la proporcion de area del dominio de isla.

K. Dispersion de los diametros de dominios de isla

[0130] La dispersién de los diametros de dominios de isla se determina de la siguiente manera. Se determina la
proporciéon de area de los dominios de isla que estan dentro de una zona de 30 nm en el diametro de dominio de
isla, cerca de la mediana del nimero medio de diametros de los dominios de isla, o en la porcién de alta proporcion
de area. Este valor de dispersion se determiné también usando los datos que se usaron para determinar el diametro
de fibra individual promedio en nimero. Es decir, se cuenta la frecuencia para cada diametro de los dominios de isla,
y la proporcion de &rea total de los dominios de isla que esta en la seccién que tiene una anchura de 30 nm de la
mayor frecuencia se define como la proporcién de area de los dominios de isla que esta en la seccién que tiene una
anchura de 30 nm. Por ejemplo, una seccién de 55 a 84 nm es una seccion que tiene una anchura de 30 nm en la
dispersion de los diametros de los dominios de isla no menor de 55 nm y no mayor de 84 nm. La proporcion de area
representa la proporcion de area de los dominios de isla que estan en la seccion de diametros.

L. Observacion SEM

[0131] La superficie lateral de la fibra recubierta con una aleacién de platino-paladio por deposicién en fase vapor
se observé bajo un microscopio electronico de barrido.

[0132] Dispositivo SEM: Modelo S-4000, disponible en Hitachi, Ltd.
M. Propiedades mecanicas

[0133] El peso de un segmento de 10 m del agregado de nanofibras se midié para cinco segmentos, y el valor del
mismo se uso6 para determinar la finura (dtex) del agregado de nanofibras. Para la fibra de aleacion de polimero, se
muestrearon madejas de hilo de 100 m de longitud, y cinco madejas se pesaron para determinar la finura (dtex) a
partir del valor medio. Después, a temperatura ambiente (25 °C), se determiné la carga-alargamiento en las
condiciones especificadas en JIS L1013, siendo la longitud de muestra inicial de 2000 mm y la velocidad de estirado
de 200 mm por minuto. Después, la carga a rotura se dividid por la finura inicial para dar la resistencia. El
alargamiento a rotura se dividié por la longitud de muestra inicial, para dar la proporciéon de alargamiento y, por
consiguiente, se determiné la curva resistencia-alargamiento.

N. Anchura del angulo del patrén de difraccion de rayos X

[0134] Se tomo una fotografia de placa WAXD en las siguientes condiciones, usando un aparato de difraccion de
rayos X modelo 4036A2, disponible en Rigaku Denki Co., Ltd.

Fuente de rayos X: Linea Cu-Ka (filtro de Ni)

Potencia de salida: 40 kV x 20 mA

Rendija: colimador con ¢ de poro de 1 mm

Radio de la camara: 40 mm

Tiempo de exposicién: 8 minutos
Pelicula: Kodak DEF-5
O. Tamafo cristalino

[0135] Laintensidad de difraccion a lo largo de la linea ecuatorial se midio en las siguiente condiciones, usando un
aparato de difraccion de rayos X modelo 4036A2, disponible en Rigaku Denki Co., Ltd.

Fuente de rayos X: Linea Cu-K (filtro de Ni)

22



ES 2378 428 T3

Potencia de salida: 40 kV x 20 mA
Rendija: 2mme-1°-1°
Detector: Contador de centelleo

Grabador de recuento:  Modelo RAD-C de Rigaku Denki Co., Ltd.
Etapa de exploracion:  0,05°
Tiempo de integraciéon: 2 segundos

[0136] EI tamafio cristalino L en la orientacion del plano (200) se calculd6 mediante la ecuaciéon de Scherrer,
descrita a continuacion.

L = K\ (Bocos6s)
L:  Tamafio cristalino (nm)
K:  Constante (= 1,0)
A:  Longitud de onda de los rayos X (0,15418 nm)
0s: Angulo de Bragg
BO = (BEZ _ B|2)1/2
Be:  Semi-anchura aparente (valor medido)

Bi:  Constante del instrumento (1,046 x 107 rad)

5 P. Orientacion cristalina

10

15

[0137] La orientacion cristalina en la direccién del plano (200) se determind de la siguiente manera.

[0138] Usando el mismo aparato que el usado en la medicion del tamafio cristalino descrito anteriormente, el pico
correspondiente al plano (200) se exploré a lo largo de la circunferencia para determinar la distribucién de
intensidad, a partir de cuyo semi-valor se calculé la orientacion cristalina mediante la siguiente ecuacion.

Orientacion cristalina (=) = (180 - H)/180
H: Semi-anchura (grados)
Intervalo de medicién:  0-180 °C
Etapa de exploracion: 0,5°
Tiempo de integraciéon: 2 segundos
Q. Grado de cristalizacion () medido por el método de Rouland
<Preparacion de la Muestra>

[0139] La muestra se cortd en trozos usando un cuchillo de cuchilla fina, y se pulverizé por molienda en estado
congelado en polvo fino. El polvo se puso en un portamuestras (20 mm x 18 mm x 1,5 mm), fabricado de aluminio, y
se midio.

<Instrumento de Medicién>
[0140] Generador de rayos X: Modelo RU-200 (Tipo catodo de rotacion opuesta) de Rigaku Denki Co., Ltd.

[0141] Fuente de rayos X: Linea CuKa (monocromador de cristal de grafito curvado)

Potencia de salida: 50 kV, 200 mA
Gonidmetro: Modelo 2155D de Rigaku DenkiCo., Ltd.
Rendija: 1°-0,175 mm-1°-0,45 mm
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Detector: Contador de centelleo

Grabador de recuento: Modelo RAD-B de Rigaku Denki Co., Ltd.
2q9/q Exploracion continua

Intervalo de medicién: 20=5-145°

Muestreo: 0,02°

Velocidad de exploracion:  2%min.
<Analisis>

[0142] EI grado de cristalizacién se determiné por el método de Rouland. El grado de cristalizacion () se calculd
mediante la siguiente ecuacion.

[s1cas [ s*f ds

r= -
2 2
[:sl(s)ds I:stdv
D = exp(-ks?)
s: Numero de onda (= 2sen6/}.)
A Longitud de onda de rayos X (Cu: 1,5418 A)
I(s): Intensidad de rayos X de dispersién coherente a partir de la muestra

Ic(s): Intensidad de rayos X de dispersion coherente a partir del cristal

2 : Factor de dispersion atomico media cuadratica.

[0143] EI analisis se realizd usando los datos obtenidos corrigiendo los datos medidos con el factor de
polarizacion, factor de absorcion y dispersion por aire. Después, el efecto de dispersion Compton se elimind y la
curva amorfa se separd, para determinar de esta manera el grado de cristalizacién a partir de la proporciéon de
intensidad del pico de difraccion cristalina respecto a la dispersion no cristalina.

R. Proporcion de contraccion en agua en ebullicion

[0144] Se prepara una madeja de diez vueltas enrollando la muestra alrededor de un carrete de envuelta, que
tiene una longitud periférica de 1 m. Con una carga de una décima parte de la finura total suspendida desde la
madeja, se mide la longitud inicial (LO). Después, la madeja con la carga eliminada de la misma se sumerge en un
bafio de agua que hierve a 98 °C durante 15 minutos. Luego, después de secar la madeja al aire, la longitud de la
madeja (L1) después del tratamiento se mide a una carga de una décima parte de la finura total. La proporcion de
contraccion en agua en ebullicion se calcula mediante la siguiente ecuacion.

Proporcion de contraccion en agua en ebullicion (%) = ((LO - L1)/L0) x 100%
S. Proporcién de contraccion térmica por secado a 140 °C

[0145] Una muestra que tiene marcas a una distancia de 10 cm entre si, se calienta sin carga en un horno a 140
°C durante 15 minutos. Después, se mide la distancia entre las marcas (L2), y la proporcidon de contraccion se
calcula mediante la siguiente ecuacion.

[0146] Proporcion de contraccion térmica por secado a 140 °C (%) = ((LO L2)/L0) X 100%
T. Proporcion de adsorcion de humedad (AMR):

[0147] Se pesan aproximadamente uno a dos gramos de la muestra en un frasco de pesado, se secan a 110 °C
durante 2 horas, y se determina el peso de la muestra pesada (WO0). A continuacion, la sustancia de muestra se
mantiene a 20 °C, con una humedad relativa del 65%, durante 24 horas, y su peso se mide después (W65), y la
sustancia de muestra se mantiene entonces a 30 °C, con una humedad relativa del 90%, durante 24 horas, y su
peso se mide entonces (W90). La proporcion de adsorcion de humedad AMR se calcula de acuerdo con las
siguientes ecuaciones.
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MR65 =  [(W65-W0)/ W0] x 100% (1)
MR90 =  [(W90-WO0) / WO] x 100%  (2)
AMR=  MR90-MR65 (3)

U. Alargamiento reversible al absorber agua y porcentaje de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo:

[0148] La longitud original (L3) de una fibra de muestra se determina después de secar la fibra a 60 °C durante 4
horas. La fibra se sumerge en agua a 25 °C durante 10 minutos y se saca, y la longitud de la fibra después del
tratamiento (L4) se determina inmediatamente después. La longitud de la fibra después del secado (L5) se
determina después de secar la fibra a 60 °C durante 4 horas. El procedimiento de secado e inmersiéon en agua se
repite un total de tres veces. La muestra se evalla para si tiene un alargamiento reversible al absorber agua, cuando
muestra un porcentaje de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo en el tercer procedimiento de 50% o
mayor que en el primer procedimiento. El porcentaje de alargamiento en una direccion longitudinal del hilo se
determina mediante el calculo de acuerdo con la siguiente ecuacion. La longitud de la fibra se determina por unién
de la fibra de muestra con dos hilos coloreados a un intervalo de aproximadamente 100 mm, y midiendo la longitud
entre los dos hilos.

Porcentaje de alargamiento (%) en la direccién longitudinal del hilo = ((L4 - L3) / L3) x 100 (%)
V. Numero de rizos:

[0149] Una fibra de muestra de 50 mm de longitud se muestred, el numero de rizos (picos) por 25 mm se conté y
el niumero de rizos se definié como la mitad del valor determinado anteriormente.

W. Tono de color (b*):

[0150] El tono de color b* se determiné usando un ESPECTROFOTOMETRO MINOLTA CM-3700d con una fuente
de luz de Degs (temperatura de color de 6504K) en un campo visual de 10 grados.

Ejemplo 1

[0151] Un N6 (20% en peso) y un PET copolimerizado (80% en peso) se fundieron y amasaron en una amasadora
de extrusion de doble tornillo a 260 °C, para obtener virutas de aleacién de polimero que tienen un valor b* de 4. El
N6 tenia una viscosidad en estado fundido de 53 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 3'1), un punto de fusion
de 220 °C y una cantidad de grupos aminoterminales de 5,0 x 10° equivalentes molares por gramo, como resultado
del bloqueo de las aminas terminales con acido acético. El PET copolimerizado que tenia una viscosidad en estado
fundido de 310 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y un punto de fusién de 225 °C, se ha copolimerizado
con 8% en moles de acido isoftalico y 4% en moles de bisfenol A. EI PET copolimerizado tenia una viscosidad en
estado fundido de 180 Pa-s a 262 °C y una tasa de cizalla de 1216 s”. Las condiciones de amasado fueron las
siguientes.

[0152] Tipo de tornillo; doble trituracion, de interconexion total, unidireccional
[0153] Tornillo: diametro de 37 mm, longitud eficaz de 1670 mm,
L/D =45,1
[0154] Lalongitud de la seccion de amasado era 28% de la longitud eficaz del tornillo.

[0155] La seccion de amasado estaba dispuesta sobre el lado de descarga de un punto a un tercio de la longitud
eficaz del tornillo.

[0156] Tres secciones de flujo de retorno a medio camino.

[0157] Alimentacion de polimero: el N6 y el PET copolimerizado se pesaron independientemente, y se alimentaron
por separado a la amasadora.

Temperatura: 260 °C

Purga: 2 puntos
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[0158] Las virutas de aleacion de polimero se hilaron mediante una maquina de hilado mostrada en la Figura 12,
para obtener de esta manera fibras de aleacién de polimero. Las virutas de aleacion de polimero de una tolva 1 se
fundieron en una seccién de fundido 2 a 275 °C y se introdujeron en un bloque de hilado 3, que incluia un paquete
de hilado 4 a una temperatura de hilado de 280 °C. La aleacion de polimero fundido se filtré a través de un tejido no
tejido metalico, que tenia un didmetro de orificio maximo de 15 ym, y se someti6 a hilado en estado fundido a través
de una hilera 5, cuya temperatura de la superficie se ajust6é a 262 °C. La hilera 5 tenia una seccion de pesada 12, de
0,3 mm de diametro, localizada por encima de un orificio, con un diametro de orificio 14 de 0,7 mm y una longitud de
orificio 13 de 1,75 mm, como se muestra en la Figura 13. Una velocidad de descarga por orificios se ajusté a 1,0 g
por minuto. Una tension de cizalla entre el orificio de la hilera y el polimero era suficientemente baja a 0,058 MPa (la
viscosidad de la aleacién de polimero era 140 Pa-s a 262 °C y una tasa de cizalla de 416 3'1). La distancia desde la
superficie inferior de la hilera al punto de inicio de enfriamiento (extremo superior del equipo de enfriamiento 6) era
de 9 cm. La hebra descargada 7 se enfri6 y solidificé mediante enfriamiento con aire a 20 °C a lo largo de 1 m, se
aliment6 con un aceite mediante una guia de acabado 8 dispuesta a 1,8 m por debajo de la hilera 5 y se enroll6 a
través de un primer rodillo de recogida 9 y un segundo rodillo de recogida 10, que no estaban calentados, a una
velocidad de 900 m por minuto, para obtener de esta manera un paquete de hilo no estirado 11 que pesaba 6 kg. En
este procedimiento, la fibra mostré una buena capacidad de hilado, y se rompi6 solo una vez durante el hilado de 1 t.
El hilo no estirado de las fibras de aleacion de polimero se sometié a tratamiento de estirado térmico mediante una
magquina de estirado mostrada en la Figura 14. El hilo no estirado 15 se alimenté mediante un rodillo de alimentacion
16 y se estird y recocié mediante un primer rodillo caliente 17, un segundo rodillo caliente 18 y un tercer rodillo 19,
para obtener de esta manera un hilo estirado 20. Las temperaturas se ajustaron a 90 °C para el primer rodillo
caliente 17 y 130 °C para el segundo rodillo caliente 18. La proporcién de estirado entre el primer rodillo caliente 17 y
el segundo rodillo caliente 18 se ajusté a 3,2. Las figuras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera
mostraron buenas propiedades de 120 dtex, 36 filamentos, 4,0 cN/dtex de resistencia, 35% de alargamiento, U% =
1,7% y 11% de contraccién en agua en ebullicion. La observacién de una seccion transversal de la fibra de aleacién
de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el PET copolimerizado (porcion clara)
formaba el mar y el N6 (porcion oscura) formaba las islas (Figura 2). El diametro del dominio de islas de N6
promedio en ndmero era 53 nm, indicando que el N6 estaba dispersado uniformemente, del orden de nanémetros,
en la fibra de aleacion de polimero.

[0159] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo, que se
sumergié en una solucién acuosa al 3% de hidréxido sodico (90 °C, proporcion de bafio 1:100) durante dos horas,
para eliminar de esta manera 99% o mas del PET copolimerizado de las fibras de aleacion de polimero por hidrolisis.
El galén redondo que comprende unicamente hilo de N6 mostrd un aspecto macroscopico de fibras largas continuas
y mantuvo la forma de galén redondo, a pesar del hecho de que el PET copolimerizado que constituia el
componente de mar se eliminé. Ademas, bastante diferente de un galén redondo formado a partir de una fibra de N6
ordinario, este galén redondo no mostré el tacto viscoso del nylon, sino que mostraba el lustre de la seda o el tacto
seco del rayén.

[0160] Un hilo se estird a partir del galon redondo, que comprendia Unicamente el hilo de N6, y se observé sobre
la superficie lateral de la fibra bajo un microscopio optimo. El diametro de la fibra se habia reducido
aproximadamente dos tercios respecto al estado antes del tratamiento alcalino, mostrando que la fibra se habia
contraido en la direccion radial cuando el componente de mar se eliminaba (Figura 4). Después, la observacion de la
superficie lateral de la fibra bajo el SEM mostré que el hilo no era un solo hilo, sino un agregado de nanofibras que
tenia morfologia como un hilo de hilado, que estaba constituido por numerosas nanofibras coaguladas (Figura 3). El
espaciado entre las nanofibras en el agregado N6 de nanofibras era de aproximadamente varios nandémetros a
varios cientos de nandémetros, existiendo huecos extremadamente pequefios entre las nanofibras. El dibujo de una
seccion transversal de la fibra con un TEM mostrado en la Figura 1 indica que una diametro de una fibra individual
de nanofibra de N6 es de aproximadamente varios cientos de nandmetros. La nanofibra tenia una finura sin
precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en ndmero era de 56 nm (3 x 10° dtex). La proporcion
de finura de las fibras individuales que tenian una finura de fibra individual promedio en nimero estaba en un
intervalo de 1 x 107 a 1 x 10 dtex (equivalente a un diametro de fibra individual de 1 a 105 nm) era de 99%.
Particularmente, la proporcion de finura de las fibras individuales que tenian un diametro en un intervalo de 55 a 84
nm era de 71%, con una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibra individual. Los histogramas de los
diametros de fibra individual y finura de fibra individual de las nanofibras determinados a partir de la fotografia TEM
se muestran en la Figura 5 y en la Figura 6. El nUmero (frecuencia) y proporcién de finura se determinaron para cada
seccion que tenia una anchura de 10 nm de diametro de la fibra individual. Es decir, las fibras individuales que
tenian diametros en un intervalo de 55 a 64 nm se contaron como una fibra individual que tenia un diametro de 60
nm, las fibras individuales que tenian didmetros en un intervalo de 75 a 84 nm se contaron como una fibra individual
que tenia un didmetro de 80 nm.

[0161] La medicion de la proporcion de adsorcion de humedad (AMR) del galén redondo consistia Unicamente en
el N6 que mostraba una alta capacidad de adsorcion de humedad de 6%, superando la del algoddn. Adicionalmente,
un hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 se estird a partir del galén redondo, y se midieron diversas
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propiedades fisicas. El hilo mostré una tasa de alargamiento tal en una direccion longitudinal del hilo al absorber
agua, que indicaba una repeticion reversible de hinchamiento tras la absorcién de agua y contraccion tras el secado
(Figura 11). La tasa de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%, mucho mayor
del 3% en el caso de la fibra de N6 ordinario. La medicién de la propiedades mecanicas del hilo, que comprendia el
agregado de nanofibras de N6 mostr6 una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento de 50%. La proporcion de
contraccion por calentamiento secando a 140 °C era de 3%. La fotografia de difraccién de rayos X de angulo ancho
de este hilo mostré que el polimero cristalizaba con una orientacion ordenada y una proporcién suficientemente alta
de orientacion cristalina de 0,85. Sin embargo, a medida que el hilo que comprendia el agregado de nanofibras
estiradas del galon redondo se rizaba en su conjunto, el valor medido incluye la influencia de la desorientacion
provocada por el rizado, y la proporcién real de orientacion cristalina seria mayor. El grado de cristalizacion medido
por el método de Rouland era de 55%, un poco mayor que el de la fibra de N6 ordinario.

[0162] Cuando el galon redondo se pulid mostrd una excelente sensacion en las manos, proporcionando una
sensacion ultrasuave, tal como la piel de melocotén, o un tacto suave y humedo como la piel humana, que nunca
antes se habia conseguido con las fibras ultrafinas de la técnica anterior.

Ejemplo 2

[0163] Se obtuvieron virutas de aleacién de polimero que tenian un valor b* de 4, usando una amasadora de
extrusion de doble tornillo analogamente al Ejemplo 1, excepto por el uso de un N6 (20% en peso) que tenia una
viscosidad en estado fundido de 212 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 3'1) y una cantidad de grupos amino
terminales de 5,0 x 107 equivalentes molares por gramo, como resultado del bloqueo de las aminas terminales de un
punto de fusién de 220 °C con acido acético. Las virutas de polimero se sometieron al procedimiento de hilado en
estado fundido analogamente al Ejemplo 1, excepto para ajustar la tasa de descarga por orificio a 1,0 gramo por
minuto, y la tension de cizalla entre el orificio de la hilera y el polimero a 0,071 MPa (la viscosidad de la aleacién de
polimero era de 170 Pa-s a 262 °C y una tasa de cizalla de 416 s'1). En este procedimiento, la fibra mostré una
buena capacidad de hilado y se rompid solo una vez durante el hilado de 1 t. El hilo no estirado de la aleacién de
polimero se estird analogamente al Ejemplo 1, excepto porque se ajusto la tasa de estirado a 3,0, para obtener de
esta manera fibras de aleacién de polimero que tenian buenas propiedades de 128 dtex, 36 filamentos, 4,1 cN/dtex
de resistencia, 37% de alargamiento, U% = 1,2% y 11% de contraccién en agua en ebullicion. La observacion de
una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero obtenida de esta manera bajo el TEM mostrdé una
estructura de islas en el mar, donde el PET copolimerizado formaba el mar y el N6 formaba las islas, analogamente
al Ejemplo 1. El diametro del dominio de islas de N6 promedio en nimero era 40 nm, que indicaba que el N6 estaba
dispersado uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de aleacién de polimero.

[0164] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, y se obtuvo un agregado de las nanofibras de morfologia como un hilo de hilado. La
dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé6 analogamente al Ejemplo 1,
mostrando que la nanofibra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en
namero era 43 nm (2 x 10° dtex), con una dispersién muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

[0165] La proporcion de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir de un agregado de
nanofibras era de 6%, y la tasa de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%. Un
hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 mostr6 una resistencia de 2,2 cN/dtex y un alargamiento de
50%. Una proporcion de contraccion por calentamiento con secado a 160 °C era de 3%.

[0166] Cuando el galén redondo se pulid, mostré una excelente sensacion en las manos, proporcionando una
sensacion ultrasuave como la piel de melocotédn, o un tacto suave y humedo como la piel humana, que nunca antes
se habia conseguido con las fibras ultrafinas de la técnica anterior.

Ejemplo 3

[0167] El hilado en estado fundido se realizé andlogamente al Ejemplo 2, excepto que su us6é un N6 (20% en
peso) que tenia una viscosidad en estado fundido de 500 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y un punto
de fusion de 220 °C. Después, el hilado en estado fundido se realizé analogamente al Ejemplo 1, excepto que se
ajustod la tensién de cizalla entre el orificio de la hilera y el polimero a 0,083 MPa (la viscosidad de la aleacion de
polimero era 200 Pa-s a 262 °C y una tasa de cizalla de 416 s'1), para obtener de esta manera un hilo no estirado de
aleacion de polimero. En este procedimiento, la fibra mostraba una buena capacidad de hilado y se rompié solo una
vez durante el hilado de 1 t. El hilo no estirado se estiré y se sometié a recocido anadlogamente al Ejemplo 2, para
obtener de esta manera fibras de aleacién de polimero que tenian buenas propiedades de 128 dtex, 36 filamentos,
4,5 cN/dtex de resistencia, 37% de alargamiento, U% = 1,9% y 12% de contraccién en agua en ebullicién. La
observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacién de polimero con un TEM mostrd una estructura de
islas en el mar, donde el PET copolimerizado formaba el mar y el N6 formaba las islas, anadlogamente al Ejemplo 1.
El didmetro del dominio de islas de N6 promedio en nimero era de 60 nm, indicando que el N6 estaba dispersado
uniformemente, del orden de nandmetros, en la fibra de aleacién de polimero.
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[0168] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, y se obtuvo un agregado de nanofibras que tenia una morfologia como un hilo hilado.
La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé analogamente al Ejemplo 1,
mostrando que la nanofibra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en
ndmero era de 65 nm (4 x 10° dtex), con una dispersiéon muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

[0169] La proporciéon de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir del agregado de las
nanofibras era de 6% y la tasa de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%. Un
hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 mostré una resistencia de 2,4 cN/dtex y un alargamiento de
50%. La proporcién de contraccion térmica por secado a 140 °C era de 3%.

[0170] Cuando el galon redondo se pulid, demostré una excelente sensacion en las manos, proporcionando una
sensacion ultrasuave como la piel de melocoton, o un tacto suave y himedo como la piel humana, que no se habia
conseguido nunca antes con las fibras ultrafinas de la técnica anterior.

Ejemplo 4

[0171] El hilado en estado fundido se realizé analogamente al Ejemplo 3, excepto que se ajustd el contenido de N6
al 50% en peso de toda la aleacion de polimero. Después, el hilado en estado fundido se realiz6 analogamente al
Ejemplo 3, excepto que se ajusto la tension de cizalla entre la pared del orificio de la hilera y el polimero a 0,042
MPa, para obtener de esta manera un hilo no estirado de aleacion de polimero. En este procedimiento, la fibra
mostré una buena capacidad de hilado y se rompié Unicamente una vez durante el hilado de 1 t. El hilo no estirado
se estird y se sometié a recocido analogamente al Ejemplo 3, para obtener de esta manera fibras de aleacion de
polimero que tenian buenas propiedades de 128 dtex, 36 filamentos, 4,3 cN/dtex de resistencia, 37% de
alargamiento, U% = 2,5% y 13% de contraccion en agua en ebulliciéon. La observacion de una seccion transversal de
la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el PET copolimerizado
formaba el mar y el N6 formaba las islas, analogamente al Ejemplo 1. El diametro del dominio de islas de N6
promedio en numero era 80 nm, indicando que el N6 estaba dispersado uniformemente, del orden de nanémetros,
en la fibra de aleacion de polimero.

[0172] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, y se obtuvo un agregado de las nanofibras que tenia morfologia de un hilo hilado. La
dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé6 analogamente al Ejemplo 1,
mostrando que la nanofibra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en
ndmero era de 84 nm (6 x 10° dtex), con una dispersiéon muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

[0173] Un hilo que comprende el agregado de nanofibras de N6 mostré una resistencia de 2,6 cN/dtex y un
alargamiento de 50%.

Ejemplo Comparativo 1

[0174] Un hilo compuesto de islas en el mar se fabricd de acuerdo con un método descrito en el Ejemplo 1 de la
Publicacion de Patente No Examinada Japonesa N° 53-106872, usando un PET que tenia una viscosidad en estado
fundido de 180 Pa-s (290 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y un punto de fusion de 255 °C como el componente
de isla, y un poliestireno (PS), que tenia una viscosidad en estado fundido de 100 Pa-s (290 °C a una tasa de cizalla
de 121,6 ™) y una temperatura de reblandecimiento Vicat de 107 °C como el componente de mar. Este hilo se trato
con dicloretileno para eliminar 99% o mas del PS de acuerdo con un método descrito en el Ejemplo de la Publicacion
de Patente No Examinada Japonesa N° 53-106872, para obtener de esta manera un hilo ultrafino. La observacion
mediante TEM de una seccién transversal de la fibra mostré un diametro de fibra individual grande de 2,0 um (0,04
dtex).

Ejemplo Comparativo 2

[0175] Un N6 que tenia una viscosidad en estado fundido de 50 Pa-s (280 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s™) y
un punto de fusién de 220 °C, y un PET que tenia una viscosidad en estado fundido de 210 Pa-s (280 °C a una tasa
de cizalla de 121,6 s™) y un punto de fusion de 255 °C se combinaron en virutas, ajustado el contenido de N6 a 20%
en peso. Después, el hilado en estado fundido se realizé andlogamente al Ejemplo 1, excepto por la fusién a 290 °C,
ajustando la temperatura de hilado a 296 °C y la temperatura de la superficie de la hilera a 280 °C y usando una
hilera recta que tenia 36 orificios, un diametro de orificio de 0,30 mm y una longitud de orificio de 50 mm. Un hilo no
estirado se enroll6 a una tasa de hilado de 1000 m/min. Debido a la operacion de mezclado simple de virutas y una
gran diferencia en el punto de fusién entre los polimeros, se observaron una irregularidad de mezclado significativa
del N6 y el PET y un Barus significativo en la hilera. Aunque el hilo no pudo enrollarse de forma estable debido a la
baja tirantez, se obtuvo una pequefa cantidad de hilo no estirado, y se estiré analogamente al Ejemplo 1 con una
temperatura del primer rodillo caliente 17 ajustada a 85 °C y una proporcion de estirado ajustada a 3 veces, para
obtener de esta manera un hilo estirado de 100 dtex y 36 filamentos.

[0176] Este hilo se formé en un galon redondo analogamente al Ejemplo 1, y se sometié también a tratamiento
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alcalino para eliminar 99% o mas del componente de PET. Un hilo compuesto unicamente por N6 se estiré del galén
redondo. La observacion con un TEM de la seccion transversal de la fibra mostré que se formé un hilo ultrafino que
tenia un diametro de fibra individual de 400 nm a 4 uym (finura de fibra individual de 1 x 10%a1x 10" dtex). Sin
embargo, mostraba una finura de fibra individual promedio en numero de un valor grande de 9 x 10 dtex (diametro
de fibra individual de 1,0 ym). El hilo ultrafino de N6 también mostré una gran dispersion de los valores de finura de
fibra individual.

Ejemplo Comparativo 3

[0177] Un N6 que tenia una viscosidad en estado fundido de 395 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y
un punto de fusién de 220 °C y un PE que tenia una viscosidad en estado fundido de 56 Pa-s (262 °C a una tasa de
cizalla de 121,6 5'1) y un punto de fusion de 105 °C se mezclaron en virutas, ajustando el contenido de N6 a 65% en
peso. Posteriormente, después de la fusion usando un aparato mostrado en la Figura 15, ajustando la temperatura
de la amasadora de extrusion de un solo tornillo 21 a 260 °C, el hilado en estado fundido se realiz6 analogamente al
Ejemplo 1, excepto que se uso una hilera recta que tenia 12 orificios, un diametro de orifico de 0,30 mm y una
longitud de orificio de 50 mm. Se observaron una irregularidad de mezclado significativa del N6 y el PE y un Barus
significativo en la hilera. Aunque el hilo no podia enrollarse de forma estable debido a la baja tirantez, se obtuvo una
pequefia cantidad de hilo no estirado y se estird y se sometié a recocido analogamente al Ejemplo 1, para obtener
de esta manera un hilo estirado de 82 dtex y 12 filamentos. La proporcién de estirado se ajusté a 2,0.

[0178] Este hilo se form6 en un galon redondo analogamente al Ejemplo 1, y se sometié a tratamiento de
disolucion con tolueno a 85 °C durante una hora o mas, para eliminar 99% o mas del componente de PE. Un hilo
que comprendia Unicamente N6 se estird del galén redondo. La observacion con un TEM de una seccidn transversal
de la fibra mostré que se habia formado un hilo ultrafino que tenia un diametro de fibra individual de 500 nm a 3 pym
(finura de fibra individual 2 x 10° a 8 x 107 dtex). Sin embargo, mostré una finura de fibra individual promedio en
numero de un valor grande de 9 x 10 dtex (diametro de fibra individual de 1,0 um). El hilo ultrafino de N6 también
mostré una gran dispersion de los valores de finura de fibra individual.

Ejemplo Comparativo 4

[0179] Una operacién de hilado en estado fundido se realiz6 analogamente al Ejemplo Comparativo 3, usando un
aparato mostrado en la Fiqura 17, en la que el N6 tenia una viscosidad en estado fundido de 150 Pa-s (262 °C a una
tasa de cizalla de 121,6 s') y un punto de fusion de 220 °C, y un PE que tenia una viscosidad en estado fundido de
145 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y un punto de fusién de 105 °C se introdujeron en una
amasadora de extrusion de doble tornillo mientras se pesaban los polimeros por separado, ajustando el contenido
de N6 a 20% en peso. Se observaron una irregularidad de combinacion significativa del N6 y el PE y un Barus
significativo en la hilera. Aunque el hilo no pudo enrollarse de forma estable debido a la baja tirantez, se obtuvo una
pequefa cantidad de hilo no estirado y se estiré y sometié a un tratamiento térmico analogamente al Ejemplo 1, para
obtener de esta manera un hilo estirado de 82 dtex y 12 filamentos. La proporcién de estirado se ajustoé a 2,0.

[0180] Este hilo se form6 en un galén redondo analogamente al Ejemplo 1, y se sometié a tratamiento de
disolucion con tolueno a 85 °C durante una hora o mas para eliminar 99% o mas del componente de PE. Un hilo que
comprendia Unicamente N6 se estiré del galén redondo. La observacion con un TEM de una seccion transversal de
la fibra mostraba que se habia formado un hilo ultrafino que tenia un diametro de fibra individual de 100 nm a 1 ym
(finura de fibra individual 9 x 10° a 9 x 10 dtex). Sin embargo, mostré una finura de fibra individual promedio en
nimero de un valor grande de 1 x 10 dtex (diametro de fibra individual de 384 nm). El hilo ultrafino mostraba
también una gran dispersion de los valores de finura de fibra individual (Figura 7, Figura 8).

Ejemplo Comparativo 5

[0181] Un hilo compuesto de islas en el mar, fabricado de acuerdo con un método descrito en el Ejemplo
Comparativo 1 de la Publicacion de Patente Examinada Japonesa N° 60-28922, usando un paquete de hilado y una
hilera mostrados en la Figura 11 de la publicacién mencionada anteriormente, y usando un PS y un PET descritos en
el Ejemplo Comparativo 1 de la publicacion. Un polimero combinado de PS y PET en una proporcién en peso de 2:1
se us6 como el componente de isla y se usé PS como el componente de mar del hilo compuesto de islas en el mar.
La proporcion de islas en el mar era 1:1 en una proporcion en peso. Especificamente, se usé PET como
componente A y se usé PS como componente By C en la Figura 11.

[0182] de la publicacion mencionada anteriormente. Este hilo se traté con tricloroetileno anadlogamente al Ejemplo
Comparativo 1 de la Publicaciéon descrita anteriormente, para eliminar 99% o mas del PS, para obtener de esta
manera un hilo ultrafino. Una observacién de una seccion transversal de la fibra mostré la existencia de una traza de
fibras individuales que tenian un didametro de aproximadamente 100 nm cémo minimo. Sin embargo, puesto que el
PET no se dispersaba satisfactoriamente en el PS, mostré una finura de fibra individual promedio en nimero de un
valor mayor de 9 x 10 dtex (diametro de fibra individual de 326 nm). El hilo ultrafino también mostré una gran
dispersion de los valores de finura de fibra individual (Figura 9, Figura 10).
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Tabla 1
Polimero de isla Polimero de mar Tensién de
cizalla en el
Polimero | Viscosidad [Proporcion Polimero Viscosidad | Proporcion orificio (MPa)
(Pa-s) en peso en estado (% en
fundido peso)
(Pa-s)
Ejemplo 1 N6 53 20 PET 310 80 0,058
Copolimerizado
Ejemplo 2 N6 212 20 PET 310 80 0,071
Copolimerizado
Ejemplo 3 N6 500 20 PET 310 80 0,083
Copolimerizado
Ejemplo 4 N6 500 50 PET 310 50 0,042
Copolimerizado
Ejemplo PET 180 96 PS 100 4 -
Comparativo 1
Ejemplo N6 50 20 PET 210 80 0,41
Comparativo 2
Ejemplo N6 395 65 PE 56 35 0,64
Comparativo 3
Ejemplo N6 150 20 PE 145 80 0,40
Comparativo 4
Ejemplo PS/PET - 50 PS - 50 -
Comparativo 5
Tabla 2
Diametro promedio Dispersion de dominios de isla Resistencia U% (%)
en numero de (cN/dtex)
dominios de isla
(nm) Proporcion | Intervalo de intervalo
de area (%) de diametros :
proporcién de area
Ejemplo 1 53 100 45-74 nm: 72% 4,0 1,7
Ejemplo 2 40 100 35-64 nm: 75% 4.1 1,2
Ejemplo 3 60 99 55 -84 nm: 70% 4,5 1,9
Ejemplo 4 80 85 65 - 94 nm: 66% 4,3 2,5
Ejemplo 2000 0 - -
Comparativo 1
Ejemplo 1000 0 974-1005 nm: 10% - 23,5
Comparativo 2
Ejemplo 1000 0 974-1005 nm: 10% - 22,7
Comparativo 3
Ejemplo 374 0 395 - 424 nm: 10% - 20,3
Comparativo 4
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Ejemplo 316 0 395 - 424 nm: 10% - 17,3
Comparativo 5

Proporcion de area: Proporcion de area de dominios de isla que tienen diametros en el intervalo de 1 a 100 nm.
Intervalo: Proporcién de area en una seccion de 30 nm de anchura en didmetros.

Tabla 3

Promedio en nimero de Dispersion de nanofibras Resistencia del
nanofibras agregado de
nanofibras (cN/dtex)

Diametro (nm) | Finura (dtex) | Proporcion | Intervalo de Intervalo
de finura (%) de diametros :
Proporcion de finura

Ejemplo 1 56 3X10° 99 55 -84 nm: 71% 2,0
Ejemplo 2 43 2X10° 100 45 - 74 nm: 75% 2,2
Ejemplo 3 65 4X10° 98 65 - 94 nm: 70% 2.4
Ejemplo 4 84 6X107° 78 75 -104 nm: 64% 2,6
Ejemplo 2000 4 X107 0 - -

Comparativo 1

Ejemplo 1000 9Xx10° 0 974 - 1005 nm: 10% -
Comparativo 2

Ejemplo 1000 9X10° 0 974 - 1005 nm: 10% -
Comparativo 3

Ejemplo 384 1X10° 0 395 - 424 nm: 10% -
Comparativo 4

Ejemplo 326 9Xx10™ 0 395 - 424 nm: 10% -
Comparativo 5

Proporcion de finura: Proporcion de finura de la finura de fibra individual en un intervalo de 1 x 107 a1 x 10™
dtex

Intervalo: Proporcién de area en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.

Ejemplo 5

[0183] EI N6 y el PET copolimerizado usado en el Ejemplo 1 se fundieron por separado a 270 °C en un aparato
mostrado en la Figura 16, y el polimero fundido se introdujo en un bloque de hilado 3 que tenia una temperatura de
hilado de 280 °C. Los dos polimeros se mezclaron cuidadosamente a través de 104 x 10* rendijas en una
mezcladora estatica 22 (“Hi-Mixer”, disponible en TORAY Engineering Co., Ltd.), instalada en un paquete de hilado 4
y la operacion de hilado en estado fundido se realiz6 analogamente al Ejemplo 1. El polimero consistia en un 20%
en peso de N6 y 80% en peso del PET copolimerizado. La tension de cizalla en la hilera era de 0,060 MPa. En este
procedimiento, la fibra mostré una buena capacidad de hilado y se rompié solo una vez durante el hilado de 1 t. El
hilo no estirado se estiré y se sometié a recocido analogamente al Ejemplo 1. Las fibras de aleacién de polimero
obtenidas de esta manera mostraron buenas propiedades de 120 dtex, 36 filamentos, 3,9 cN/dtex de resistencia,
38% de alargamiento, U% = 1,7% y 11% de contraccién en agua de ebullicién. La observacion de una seccion
transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el PET
copolimerizado formaba el mar y el N6 formaba las islas, analogamente al Ejemplo 1. El diametro del dominio de
islas de N6 promedio en numero era de 52 nm, indicando que el N6 estaba dispersado uniformemente, del orden de
nanémetros, en la fibra de aleacién de polimero.

[0184] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, y se obtuvo un agregado de las nanofibras que tenia morfologia tal como un hilo hilado.
La dispersion de los valores de fibra individual de las nanofibras se analizé analogamente al Ejemplo 1, mostrando
que la nanofibra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en niumero era de
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54 nm (3 x 10° dtex), con una dispersién muy pequena de los valores de finura de fibra individual.

[0185] La proporcion de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir del agregado de
nanofibras era de 6% y la tasa de alargamiento en la direccion longitudinal de hilo en absorcion de agua era de 7%.
Un hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 mostré una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento
de 50%. La proporcion de contraccion térmica con secado a 140 °C era de 3%.

[0186] Cuando el galén redondo se pulid, mostré una excelente sensacion en las manos, proporcionando una
sensacion ultrasuave como la piel de melocotén, o un tacto suave y hiumedo como la piel humana que nunca antes
se habia conseguido con las fibras ultrafinas de la técnica anterior.

Ejemplo 6

[0187] Se fabricaron microgranulos maestros y se amasaron analogamente al Ejemplo 1, excepto que se uso el N6
y el PET copolimerizado usados en el Ejemplo 4, y el N6 y el PET copolimerizado se combinaron en una proporcion
del 80%/20% en peso. Los microgranulos maestros y los microgranulos virgen de N6 usados en la operacion de
amasado en estado fundido se alimentaron a tolvas 1 diferentes, usando un aparato mostrado en la Figura 17, se
pesaron por separado en una seccion de pesado 24 y se alimentaron a un tanque de mezclado 25 (capacidad 7 kg).
Los microgranulos maestros y los microgranulos virgen de N6 se combinaron en una proporcion en peso de 1:1, ala
que se afiadié un agente antiestatico (EMULMIN® 40, disponible en Sanyo Chemical Industries, Ltd.), a una
concentracion de 20 ppm, para evitar que los microgranulos se pegaran sobre la superficie de la pared del tanque de
mezclado. Los microgranulos mezclados en este tanque de mezclado se alimentaron a una amasadora de extrusion
de doble tornillo 23, para amasado en estado fundido, tal como para convertirlo en una aleacién de polimero que
incluia un 40% en peso del N6. La longitud de la seccién de amasado se ajusto al 33% de la longitud eficaz del
tornillo, y la temperatura de amasado se ajusté a 270 °C. Después, el polimero fundido se introdujo en un bloque de
hilado 3 que tenia una temperatura de hilado de 280 °C. Los dos polimeros se sometieron a una operacién de hilado
en estado fundido analogamente al Ejemplo 4. El hilo no estirado se estir6 y se sometié a recocido analogamente al
Ejemplo 4. Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera mostraron buenas propiedades de 120
dtex, 36 filamentos, 3,0 cN/dtex de resistencia, 30% de alargamiento y U% = 3,7%. La observacién de la seccién
transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el PET
copolimerizado formaba el mar y el N6 formaba las islas, analogamente al Ejemplo 1. El diametro del dominio de
islas de N6 promedio en numero era de 110 nm, indicando una finura de fibra individual bastante grande y una
dispersion también grande.

[0188] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 4, y se obtuvo un agregado de las nanofibras que tenia morfologia de tipo hilo hilado. La
dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé6 analogamente al Ejemplo 1,
mostrando que la nanofibra tenia un didmetro de fibra individual promedio en nimero de 120 nm (1,3 X 10 dtex),
mayor que la obtenida en el Ejemplo 4 con una dispersion grande de los valores de finura de fibra individual.

[0189] La proporcion de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir del agregado de las
nanofibras era de 5%, y la tasa de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%. Un
hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 mostr6 una resistencia de 1,2 cN/dtex y un alargamiento de
50%. La proporcion de contraccion térmica con secado a 140 °C era de 3%.

Tabla 4
Polimero de isla Polimero de mar Orden de | Tension de
amasado | cizalla en el
Viscosidad | Proporcién Polimero Viscosidad | Proporcion orificio (MPa)
del en estado en estado
polimero | fundido fundido |(% en peso)
(Pa-s) (% en (Pa-s)
peso)
Ejemplo 5 | N6 53 20 PET 310 80 En el 0,060
Copolimerizado paquete de
hilado
Ejemplo 6 | N6 500 40 PET 310 60 Antes del 0,20
Copolimerizado paquete de
hilado
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Tabla 5
Diametro promedio Dispersion de dominios de isla Resistencia U% (%)
en numero de (cN/dtex)
dominios de isla | Proporcién de area | Intervalo de Intervalo
(nm) Proporcion de area de diametros :
(%) Proporcion de area
Ejemplo 5 52 100 45 - 74 nm: 72% 3,9 1,7
Ejemplo 6 110 60 95-124nm:50% 3,0 3,7

Proporcion de area: Proporcion de area de dominios de isla que tienen diametros en un intervalo de 1 a 100
nm.

* Proporcion de area de dominios de isla que tienen diametros en un intervalo de 1 a 150 nm.

Intervalo: Proporcién de area en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.

Tabla 6
Promedio en nimero de Dispersién de nanofibras Resistencia de las
nanofibras nanofibras
agregadas (cN/dtex)
Finura de diametro (dtex) Finura (%) [ Intervalo de Intervalo
(nm) de diametros :
Proporcién de finura
Ejemplo 5 54 3X10° 99 55 - 84 nm: 72% 2,0
Ejemplo 6 120 1,3X 10" 95* 105 - 134 nm: 50% 1,2

Proporcion de finura: Proporcion de finura de la finura de fibra individual en el intervalo de x 107 a 1 x 10™
dtex

* Proporcién de finura de la finura de fibra individual en un intervalo de 1 x 107 a 2 x 10" dtex Intervalo:
proporcion de area en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.

Ejemplo 7

[0190] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron en un paquete de hilado usando una
mezcladora estatica analogamente al Ejemplo 5, excepto por el uso de “Paogen PP-15" (viscosidad en estado
fundido de 350 Pa-s a 262 °C, a una tasa de cizalla de 121,6 s'1, punto de fusion de 55 °C) disponible en Daiichi
Kogyo Seiyaku Co., Ltd., que es un polimero soluble en agua caliente, en lugar de PET copolimerizado, y ajustando
la tasa de hilado a 5000 m/min. EI Paogen PP-15 tenia una viscosidad en estado fundido de 180 Pa-s a 262 °C y una
tasa de cizalla de 1216 s”. Las fibras de aleacién de polimero obtenidas de esta manera mostraron buenas
propiedades de 70 dtex, 12 filamentos, 3,8 cN/dtex de resistencia, 50% de alargamiento y U% = 1,7%. La
observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacién de polimero con un TEM mostré una estructura de
islas en el mar, donde el PET copolimerizado formaba el mar y el N6 formaba las islas. El diametro del dominio de
islas de N6 promedio en niumero era 53 nm, indicando que el N6 estaba dispersado uniformemente, del orden de
nandémetros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0191] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, y se obtuvo un agregado de las nanofibras que tenia morfologia como un hilo hilado. La
dispersion de los valores de finura de fibra individuales de las nanofibras se analizé analogamente al Ejemplo 1,
mostrando que la nanofibra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en
numero era de 56 nm (3 X 10° dtex), con una dispersion muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

[0192] La proporcion de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir del agregado de
nanofibras era de 6%, y la tasa de alargamiento en la direccién longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%. Un
hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 mostré una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento del
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60%.

[0193] Cuando el galén redondo se pulid, mostré una excelente sensacion en las manos, proporcionando una
sensacion ultrasuave como la piel de melocotén, o un tacto suave y himedo como la piel humana que nunca antes
se habia conseguido con las fibras ultrafinas de la técnica anterior.

Ejemplo 8

[0194] Usando un N66 que tenia una viscosidad en estado fundido de 100 Pa-s (280 °C a una tasa de cizalla de
1216 s° ) y un punto de fusion de 250 °C en lugar del N6, usando el polimero soluble en agua caliente usado en el
Ejemplo 7 en lugar del PET copolimerizado y usando un aparato mostrado en la Figura 6, el N66 se fundié a 270 °C
y el polimero soluble en agua caliente se fundié a 81 °C. Los polimeros fundidos se introdujeron en un bloque de
hilado 3 que tenia una temperatura de hilado de 280 °C. Los dos polimeros se sometieron a una operacion de hilado
en estado fundido analogamente al Ejemplo 5. Las proporciones de los polimeros eran de 20% en peso para el N66
y de 80% en peso para el polimero soluble en agua caliente, y la descarga por orificio se ajustd a 1,0 g por minuto.
La velocidad de hilado se ajusté a 5000 metros por minuto. Se obtuvieron fibras de aleacion de polimero que tenian
70 dtex, 12 filamentos, 4,5 cN/dtex de resistencia y 45% de alargamiento. La observacion de una seccion transversal
de la fibra de aleacién de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el polimero soluble
en agua caliente formaba el mar y el N66 formaba las islas. El diametro del dominio de islas de N66 promedio en
numero era 58 nm, indicando que el N66 estaba dispersado uniformemente, del orden de nandémetros, en la fibra de
aleacion de polimero.

[0195] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se sometieron a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, y se obtuvo un agregado de nanofibras que tenia morfologia como un hilo hilado. La
dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé analogamente al Ejemplo 1,
mostrando que la nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en
ndmero era 62 nm (3 X 10° dtex), con una dispersiéon muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

[0196] La proporcién de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir del agregado de
nanofibras era de 6%, y la tasa de alargamiento en la direccién longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%. Un
hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N66 mostré una resistencia de 2,5 cN/dtex y un alargamiento del
60%.

[0197] Cuando el galén redondo se pulidé, mostré una excelente sensacion en las manos, proporcionando una
sensacion ultrasuave como la piel de melocotén, o un tacto suave y hiumedo como la piel humana que nunca antes
se habia conseguido con las fibras ultrafinas de la técnica anterior.

Ejemplo 9

[0198] Un PET copolimerizado y un polimero soluble en agua caliente se mezclaron, se amasaron e hilaron en
estado fundido analogamente al Ejemplo 8, excepto porque se usé el PET copolimerizado (se copolimerizaron 8%
en peso de PEG 1000 y 7% en moles de acido isoftalico), que tenia una viscosidad en estado fundido de 300 Pa-s
(262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s™") y un punto de fusion de 235 °C en lugar del N66. Las proporciones de los
polimeros fueron 20% en peso para el PET copolimerizado y 80% en peso para el polimero soluble en agua caliente
y la descarga por orificio se ajusté a 1,0 gramo por minuto. La velocidad de hilado se ajusté a 6000 metros por
minuto. La tension de cizalla entre el orificio de la hilera y el polimero mostré un valor suficientemente bajo de 0,11
MPa. Se obtuvieron fibras de aleacion de polimero que tienen 60 dtex, 36 filamentos, 3,0 cN/dtex de resistencia y
55% de alargamiento. La observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacién de polimero con un TEM
mostré una estructura de islas en el mar, donde el polimero soluble en agua caliente formaba el mar y el PET
copolimerizado formaba las islas. El diametro del dominio de islas de PET copolimerizado promedio en nimero era
52 nm, lo que indicaba que el PET copolimerizado estaba uniformemente dispersado, del orden de nanémetros, en
la fibra de aleacién de polimero.

[0199] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo
analogamente al Ejemplo 1, y se trataron con agua caliente a 100 °C para disolver el polimero soluble en agua
caliente. El galon redondo formado de esta manera a partir de las fibras de aleacion de polimero tenia el lustre de la
seda y la sensacion seca del rayén. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se
analizé analogamente al Ejemplo 1, mostrando que la nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro
de fibra individual promedio en nimero era 54 nm (3 X 10° dtex), con una dispersién muy pequefia de los valores de
finura de fibra individual.

[0200] La proporcién de adsorcion de humedad (AMR) de un galén redondo formado a partir del agregado de
nanofibras era de 2%. Un hilo que comprendia el agregado de nanofibras del PET copolimerizado mostré una
resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento de 70%.

Ejemplo 10

34



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2378 428 T3

[0201] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron analogamente al Ejemplo 9, excepto
porque se uso un PET que tenia una viscosidad en estado fundido de 190 Pa-s (280 °C, a una tasa de cizalla de
121,6 s'1) y un punto de fusién de 255 °C en lugar del PET copolimerizado. Las proporciones de los polimeros fueron
de 20% en peso para el PET y 80% en peso para el polimero soluble en agua caliente. La temperatura de fusién del
PET se ajustd a 285 °C, la temperatura de fusion del polimero soluble en agua caliente se ajusté a 80 °C y la
descarga por orificio se ajusté a 1,0 gramo por minuto. La tension de cizalla entre el orificio de la hilera y el polimero
mostré un valor suficientemente bajo de 0,12 MPa. Se obtuvieron fibras de aleacion de polimero que tenian 60 dtex,
36 filamentos, 3,0 cN/dtex de resistencia y 45% de alargamiento. La observacion de una seccion transversal de la
fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el polimero soluble en
agua caliente formaba el mar y el PET formaba las islas. El diametro del dominio de islas de PET promedio en
numero era 62 nm, que indicaba que el PET estaba dispersado uniformemente, del orden de nandémetros, en la fibra
de aleacion de polimero.

[0202] Un agregado de nanofibras se formé en un procedimiento similar al del Ejemplo 9 usando las fibras de
aleacion de polimero obtenidas de esta manera. La nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro
de fibra individual promedio en nimero era de 65 nm (3 x 10° dtex), con una dispersién muy pequefia de los valores
de finura de fibra individual.

Ejemplo 11

[0203] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron analogamente al Ejemplo 9, excepto
porque se us6 un PBT que tenia una viscosidad en estado fundido de 120 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de
1216 s ) y un punto de fusién de 225 °C, en lugar del PET copolimerizado. Las proporciones de los polimeros eran
del 20% en peso de PBT y 80% en peso del polimero soluble en agua caliente. La temperatura de fusion del PBT se
ajustd a 255 °C, la temperatura de fusion del polimero soluble en agua caliente se ajusté a 80 °C, la temperatura de
hilado era 265 °C y la descarga por orificio se ajustdé a 1,0 gramo por minuto. La tension de cizalla entre el orificio de
la hilera y el polimero mostré un valor suficientemente bajo de 0,12 MPa. Se obtuvieron fibras de aleacion de
polimero que tenian 60 dtex, 36 filamentos, 3,0 cN/dtex de resistencia y 45% de alargamiento. La observacion de
una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar,
donde el polimero soluble en agua caliente formaba el mar y el PBT formaba las islas. El diametro del dominio de
islas de PBT promedio en niumero era 62 nm, indicando que el PBT estaba dispersado uniformemente, del orden de
nanometros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0204] Un agregado de las nanofibras se formé en un procedimiento similar al del Ejemplo 9 usando las fibras de
aleacion de polimero obtenidas de esta manera. La nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro
de fibra individual promedio en nimero era de 65 nm (4 x 10° dtex) con la dispersion muy pequefia de los valores de
finura de fibra individual.

Ejemplo 12

[0205] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron analogamente al Ejemplo 9, excepto
que se us6 un PTT que tenia una viscosidad en estado fundido de 220 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6
s ) y un punto de fusién de 225 °C en lugar del PET copolimerizado. La tension de cizalla entre el orificio de la hilera
y el polimero mostré un valor suficientemente bajo de 0,13 MPa. Se obtuvieron fibras de aleacion de polimero que
tenian 60 dtex, 36 filamentos, 3,0 cN/dtex de resistencia y 45% de alargamiento. La observacién de una seccion
transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el
polimero soluble en agua caliente formaba el mar y el PTT formaba las islas. El diametro del dominio de islas de PTT
promedio en numero era 62 nm, lo que indicaba que el PTT estaba dispersado uniformemente, del orden de
nanémetros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0206] Un agregado de nanofibras se formé en un procedimiento similar al del Ejemplo 9 usando las fibras de
aleacién de polimero obtenidas de esta manera. La nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el didmetro
de fibra individual promedio en nimero era de 65 nm (4 x 10° dtex), con una dispersion muy pequefa de los valores
de finura de fibra individual.

Ejemplo 13

[0207] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron analogamente al Ejemplo 9, excepto
que se uso6 un PLA que tenia una viscosidad en estado fundido de 350 Pa-s (220 °C a una tasa de cizalla de 121,6
s ) y un punto de fusiéon de 170 °C en lugar del PET copolimerizado. Las proporciones de los polimeros fueron 20%
en peso para el PLA y 80% en peso para el polimero soluble en agua caliente. La temperatura de hilado era 235 °C,
la temperatura de la superficie de la hilera era 220 °C y la descarga por orificio se ajustdé a 1,0 gramo por minuto. Se
obtuvieron fibras de aleacion de polimero que tienen 60 dtex, 36 filamentos, 2,5 cN/dtex de resistencia y 35% de
alargamiento. La observacidon de una seccidn transversal de la fibra de aleacion de polimero obtenida de esta
manera con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el polimero soluble en agua caliente formaba el
mar y el PLA formaba las islas. El diametro del dominio de islas de PLA promedio en numero era 48 nm, indicando

35



ES 2378 428 T3

que el PLA estaba dispersado uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0208] Un agregado de nanofibras se formé en un procedimiento similar al del Ejemplo 9 usando las fibras de

aleacion de polimero obtenidas de esta manera. La nanofibra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro

de fibra individual promedio en nimero era de 50 nm (2 x 10° dtex), con una dispersién muy pequefia de los valores
5 de finura de fibra individual.

Tabla 7
Polimero de isla Polimero de mar Orden de
amasado
Viscosidad P L = L
enestado | OPOrClON | viscosidad Eusion roporcion
Polimero fundido (% en Pol?rﬁero (Pa-s) (% en
(Pas) peso) peso)
Ejemplo 7 N6 53 20 Polimero 350 80 En el
soluble en paquete de
agua hilado
caliente
Ejemplo 8 N66 100 20 Polimero 220 80 En el
soluble en paquete de
agua hilado
caliente
Ejemplo 9 PET 300 20 Polimero 350 80 En el
Copolimerizado soluble en paquete de
agua hilado
caliente
Ejemplo 10 PET 190 20 Polimero 220 80 En el
soluble en paquete de
agua hilado
caliente
Ejemplo 11 PBT 120 20 Polimero 350 80 En el
soluble en paquete de
agua hilado
caliente
Ejemplo 12 PTT 220 20 Polimero 350 80 En el
soluble en paquete de
agua hilado
caliente
Ejemplo 13 PLA 350 20 Polimero 600 80 En el
soluble en paquete de
agua hilado
caliente
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Tabla 8
Diametro Dispersion de los dominios de isla Resistencia U% (%)
promedio en (cN/dtex)
numero de los Proporcion Intervalo de
dominios de isla | de area (%) Intervalo de
(nm) diametros:
Proporcion de area
Ejemplo 7 53 100 45 - 74 nm: 72% 3,8 1,7
Ejemplo 8 58 100 55-84 nm: 70% 4.5 1,7
Ejemplo 9 52 100 45 -74 nm: 72% 3,0 1,6
Ejemplo 10 62 97 55 - 84 nm: 65% 3,0 2,3
Ejemplo 11 62 98 55 - 84 nm: 68% 3,0 2,0
Ejemplo 12 62 98 55 - 84 nm: 65% 3,0 2,0
Ejemplo 13 48 100 45 -74 nm: 75% 2,5 1,2

Proporcion de area: Proporcion de area de dominios de isla que tienen diametros en el intervalo de 1 a
100 nandémetros. Intervalo: Proporcion de area en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.

Tabla 9
Promedio en nimero de nanofibras Dispersiéon de nanofibras Resistencia
del agregado
Diametro (nm) Finura (dtex) Proporcion Intervalo de Intervalo de nanofibras
de finura de diametros : (cN/dtex)
(%) proporcion de finura

Ejemplo 7 56 3X10° 99 55 -84 nm: 72% 2,0
Ejemplo 8 62 3X10° 98 55 - 84 nm: 68% 2,5
Ejemplo 9 54 3X10° 99 55-84nm:71% 2,0
Ejemplo 10 65 5X10° 98 55 - 84 nm: 65% 2,0
Ejemplo 11 65 4X10° 98 55 - 84 nm: 65% 2,0
Ejemplo 12 65 4X10° 98 55-84 nm: 65% 2,0
Ejemplo 13 50 2X10" 100 45 -74 nm: 72% 1,9
Proporcién de finura: Proporcién de finura de la finura de fibra individual en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10
dtex Intervalo: Proporcién de finura en una seccion de 30 nm de anchura en didmetros.

Ejemplo 14

[0209] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron analogamente al Ejemplo 8, excepto
que se us6 un policarbonato (PC) que tenia una viscosidad en estado fundido de 300 Pa-s (262 °C, a una tasa de
cizalla de 121,6 3'1) y una temperatura de deformacién térmica de 140 °C, en lugar del N66. Las proporciones de los
polimeros eran de 20% en peso para PC y 80% en peso para el polimero soluble en agua caliente. La descarga por
orificios se ajustd a 1,0 gramo por minuto. Se obtuvieron fibras de aleacién de polimero que tenian 70 dtex, 36
filamentos, 2,2 cN/dtex de resistencia y 35% de alargamiento. La observacion de una seccion transversal de la fibra
de aleacion de polimero obtenida de esta manera con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el
polimero soluble en agua caliente formaba el mar y el PC formaba las islas. El diametro del dominio de islas de PC
promedio en numero era 85 nm lo que indicaba que el PC estaba dispersado uniformemente, del orden de
nandémetros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0210] Un galdn redondo se formd en un procedimiento similar al del Ejemplo 1 usando las fibras de aleacion de
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polimero obtenidas de esta manera. El galén redondo se traté en agua templada de 40 °C durante diez horas, para
disolver un 99% o mas del polimero soluble en agua caliente, para obtener de esta manera un agregado de
nanofibras. La nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en nimero
era de 88 nm (8 x 10° dtex), con una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibra individual.

Ejemplo 15

[0211] Las operaciones de amasado e hilado en estado fundido se realizaron analogamente al Ejemplo 8, excepto
que se usé un pollmetllpenteno (PMP) que tenia una viscosidad en estado fundido de 300 Pa-s (262 °C, a una tasa
de cizalla de 121,6 s ) y un punto de fusion de 220 °C y un PS que tenia una viscosidad en estado fundido de 300
Pa-s (262 °C, a una tasa de cizalla de 121,6 ') y una temperatura de reblandecimiento Vicat de 105 °C, en lugar del
N6 y el PET, y ajustando la velocidad de hilado a 1500 metros por minuto. Después, las operaciones de estirado y
recocido se realizaron andlogamente al Ejemplo 1, ajustando la tasa de estirado a 1,5. Las proporciones de
polimeros eran 20% en peso para el PMP y 80% en peso para el PS, y la descarga por orificio se ajusté a 1,0 gramo
por minuto. Se obtuvieron fibras de aleacién de polimero que tenian 77 dtex, 36 filamentos, 3,0 cN/dtex de
resistencia y 40% de alargamiento. La observacién de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero
con un TEM mostré una estructura de islas en el mar, donde el PS formaba el mar y el PMP formaba las islas. El
diametro del dominio de islas de PMP promedio en numero era de 70 nm, indicando que el PMP estaba dispersado
uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de aleacién de polimero.

[0212] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo
analogamente al Ejemplo 1, y se trataron con acido clorhidrico concentrado a 40 °C para fragilizar el PS. Después, el
PS se elimind mediante metil etil cetona para obtener de esta manera un galén redondo constituido a partir del
agregado de nanofibras de PMP. La nanoflbra tenia una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual
promedio en numero era de 73 nm (5 x 10° dtex), con una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibra
individual.

Ejemplo 16

[0213] Las operaciones de amasado, hilado en estado fundido, estirado y recocido se realizaron analogamente al
Ejemplo 15, excepto que se uso un PP que tenia una viscosidad en estado fundido de 300 Pa-s (220 °C a una tasa
de cizalla de 121,6 s° ) y un punto de fusién de 162 °C, y el polimero soluble en agua usado en el Ejemplo 7 en lugar
del PMP y el PS. Las proporciones de los polimeros se ajustaron a 20% en peso para el PP y 80% en peso para el
polimero soluble en agua caliente. La temperatura de hilado se ajust6 a 235 °C, la temperatura de la superficie de la
hilera se ajustd a 220 °C y la descarga por orificio se ajusté a 1,0 gramo por minuto. Se obtuvieron fibras de aleacion
de polimero que tenian 77 dtex, 36 filamentos, 2,5 cN/dtex de resistencia y 50% de alargamiento. La observacion de
una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una estructura de islas en el mar,
donde el polimero soluble en agua caliente formaba el mar y el PP formaba las islas. El diametro del dominio de islas
de PP promedio en numero era 48 nm, indicando que el PP estaba dispersado uniformemente, del orden de
nanémetros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0214] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un agregado de nanofibras
analogamente al Ejemplo 9. La nanofibra tenla una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual
promedio en numero era de 50 nm (2 x 10° dtex), con una dispersién muy pequefia de los valores de finura de fibra
individual.

Ejemplo 17

[0215] Las operaciones de amasado, hilado en estado fundido, estirado y recocido se realizaron analogamente al
Ejemplo 15, excepto que se usé sulfuro de polifenileno (PPS), que tenia una viscosidad en estado fundido de 200
Pa-s (300 °C, a una tasa de cizalla de 121,6 s'1), y un punto de fusién de 280 °C y un N6 que tenia una viscosidad en
estado fundido de 200 Pa-s (300 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1), en lugar del PMP y el PS. Las proporciones
de los polimeros se ajustaron a 20% en peso para el PSP y 80% en peso para el N6. El punto de fusion del PPS se
ajustd a 320 °C, el punto de fusion del N6 se ajustdé a 270 °C, la temperatura de hilado se ajusté a 320 °C, la
temperatura de la superficie de la hilera se ajusté a 300 °C y la descarga por orificio se ajusté a 1,0 gramo por
minuto. Se obtuvieron fibras de aleacion de polimero que tenian 77 dtex, 36 filamentos, 5,2 cN/dtex de resistencia y
50% de alargamiento. La observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero obtenida de
esta manera con un TEM mostrd una estructura de islas en el mar, donde el N6 formaba el mar y el PPS formaba las
islas. El diametro del dominio de islas de PPS promedio en niumero era de 65 nm, indicando que el PPS estaba
dispersado uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de aleacién de polimero.

[0216] Se formdé un galén redondo en un procedimiento similar al del Ejemplo 1 usando las fibras de aleacion de
polimero obtenidas de esta manera. El galén redondo se tratd con acido féormico para disolver el N6, para obtener de
esta manera un galén redondo constituido a partir del agregado de nanofibras de PPS. La nanofibra tenla una finura
sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en numero era de 68 nm (5 x 10° dtex), con una
dispersidon muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.
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Tabla 10
Polimero de isla Polimero de mar
Viscosidad Viscosidad Orden de
en estado L e
: Proporcion del Proporcion amasado
fundido del | i 0
. (% en peso) polimero (% en peso)
polimero Pas)
(Pa-s) (
Polimero En el
Ejemplo 14 PC 300 20 soluble en 350 80 paquete de
9 hilado
caliente
En el
Ejemplo 15 PMP 300 20 PS 300 80 paquete de
hilado
Polimero En el
Ejemplo 16 PP 300 20 soluble en 300 80 paquete de
9 hilado
caliente
En el
Ejemplo 17 PPS 200 20 N6 200 80 paquete de
hilado
Tabla 11
Diametro Dispersion de los dominios de isla Resistencia U% (%)
promedio en (cN/dtex)
numero de Proporcion de Intervalo de
dominios de isla area (%) Intervalo de
(nm) diametros:
Proporcion de area
Ejemplo 14 85 73 75-104 nm: 70% 22 5.1
Ejemplo 15 70 95 65 - 94 nm: 73% 3.0 2.0
Ejemplo 16 48 100 45-74 nm: 75% 25 2.0
Ejemplo 17 65 98 55 -84 nm: 70% 5.2 2.0

Proporcion de area: Proporcion de area de los dominios de isla que tienen diametros en el intervalo de 1 a 100
nanémetros. Intervalo: Proporcion de area en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.
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Tabla 12
Promedio en nimero de nanofibras Dispersién de nanofibras Resistencia
(cN/dtex)

Diametro (nm) Finura (dtex) Proporcion de Intervalo de

finura (%) Intervalo de

diametros:

proporcién de finura

Ejemplo 14 88 8 X 10° 70 85-114 nm: 70% 1,5
Ejemplo 15 73 5X10° 94 65 - 94 nm: 72% 1,7
Ejemplo 16 50 2X10° 100 45 -74 nm: 72% 1,5
Ejemplo 17 68 5X10° 92 65 - 94 nm: 68% 3,0

Proporcién de finura: Proporcién de finura de la finura de fibra individual en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10™ dtex
Intervalo: Proporcién de finura en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.
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Ejemplo 18

[0217] Las fibras de aleacion de polimero preparadas en los Ejemplos 1 a 6 se tejieron en urdidos planos. Los
urdidos se lavaron en agua caliente a 100 °C (proporcion de bafio 1:100), incluyendo un tensioactivo (GRANUP®
fabricado por Sanyo Chemical Industries, Ltd.) y carbonato sddico, cada uno en una concentracién de 2 gramos por
litro. La duracion del lavado se ajustd a 40 minutos, seguido de un ajuste de calor intermedio a 140 °C. Después, el
tratamiento alcalino mediante una solucion acuosa de hidréoxido sodico (90 °C, proporcion de bafio 1:100) se aplicod
durante 90 minutos, para de esta manera eliminar 99% o mas del PET copolimerizado, o el componente de mar. Un
ajuste de calor final a 140 °C se afiadié al mismo.

[0218] Un tejido tejido constituido a partir del agregado de nanofibras se prepar6 como se ha descrito
anteriormente.

[0219] Las telas obtenidas de esta manera se tifieron por un método ordinario, y cada una de las telas formé una
tela perfectamente tefiida, sin ninguna irregularidad de tefiido. El tejido tejido preparado a partir del agregado de
nanofibras tenia excelente sensacion en las manos, tal como el lustre de la seda o la sensacion seca del rayon.
Mostraron también una alta proporcion de absorcion de humedad (AMR) de 6%, indicando la capacidad de producir
telas comodas. Adicionalmente, cuando se pulia, el tejido tejido mostraba una sensacion ultrasuave como la piel de
melocotdn, o un tacto suave y humedo como la piel humana, que nunca antes se habia conseguido con las fibras
ultrafinas convencionales.

Ejemplo Comparativo 6

[0220] Las fibras combinadas de N6 preparadas en los Ejemplos Comparativos 2 a 4 se tejieron en urdidos planos
similares al Ejemplo 18. Solo podian prepararse tejidos poco tejidos, con mucha pelusa y baja calidad superficial,
porque el hilo tenia irregularidad grueso-fino en la direccién longitudinal del hilo, y mucha pelusa debido a un hilado
inestable. Estos tejidos tejidos se lavaron seguido de un ajuste térmico intermedio. El tejido tejido formado a partir
del hilo del Ejemplo Comparativo 2 se sometid a un tratamiento alcalino, seguido de un ajuste térmico final
analogamente al Ejemplo 18, y se tifié por el método ordinario. El tejido tejido formado a partir de los hilos de los
Ejemplos Comparativos 3 y 4 se sumergio en tolueno a 85 °C durante 60 minutos, para eliminar 99% o mas del PE
por disolucion. Estos tejidos tejidos se sometieron a un ajuste térmico final y se tifieron por el método ordinario. Las
telas resultantes tenian una mala calidad, con mucha irregularidad de tincién y pelusas. La sensacién en las manos
de estos tejidos tejidos era similar a la del hilo ultrafino convencional sin lustre y sensacion seca, y tenian una
proporcion de adsorcion de humedad (AMR = 2%) similar a la de la fibra de N6 convencional.

Ejemplo 19

[0221] Las fibras de aleacion de polimero preparadas en el Ejemplo 4 se formaron en un tejido tejido de alta
densidad (refuerzo de satén de 5 capas). Un tejido tejido que tenia una masa por area unitaria de 150 g/mz,
constituido a partir del agregado de nanofibras se obtuvo analogamente al Ejemplo 18. El analisis de dispersion de
los valores de finura de fibra individual de las nanofibras, analogamente al Ejemplo 1, mostré una finura sin
precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en numero era 86 nm (6 x 10 dtex). La proporcion de
finura de fibras individuales que tenian una finura en un intervalo de 1 x 10" a 1 x 10* dtex era de 78% y
particularmente una proporcion de finura de fibra individual de aquellas en un intervalo de 75 a 104 nm de diametro
era de 64%, con una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibra individual. Este tejido tejido mostré
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una adherencia especifica cuando se sumergioé en agua. Se prepard un pafio de limpieza puliendo este tejido tejido.
El pafio de limpieza tenia un rendimiento de limpieza mejor que un pafio de limpieza preparado a partir de las fibras
ultrafinas convencionales. Cuando se lavé y se deshidratdé mientras estaba contenido en una malla de lavado en una
lavadora doméstica, el pafio de limpieza mostré una alta estabilidad dimensional, sin deformacién.

Ejemplo 20

[0222] Las fibras de aleacion de polimero preparadas en el Ejemplo 1 se unieron en una estopa de 4 x 10* dtex,
que después se rizé mecanicamente para obtener un hilo rizado que tenia ocho rizos por 25 mm. El hilo rizado se
corté en segmentos de fibra que tenian una longitud de 51 mm, se separé por cardado y se formé en una banda con
una tejedora de enrollado transversal. La banda se sometié a perforacion con aguja con una densidad de 3000
puntos/om para formar de esta manera un tejido no tejido de fibras enmarafiadas que tenia una masa por area
unitaria de 750 g/m Este tejido no tejido se revistié con un tejido no tejido de PP, que se unié al mismo como medio
de soporte. Después de empapar este tejido no tejido laminado con alcohol polivinilico, el tratamiento alcalino
mediante una solucién acuosa al 3% de hidréxido sédico (60 °C, proporcion de bafio 1:100) se aplicé durante dos
horas, para eliminar de esta manera un 99% mas del PET copolimerizado. Después, el tejido no tejido laminado se
impregnd con una solucion que consistia en 13% en peso de un compuesto de poliuretano (abreviado como PU) que
incluia un poliuretano basado en poliéter como el componente principal y 87% en peso de N,N’-dimetilformamida
(abreviado como DMF) y el PU se solidificé en una soluciéon acuosa que tenia un contenido de DMF de 40% en
peso. Después el tejido se lavo en agua, para obtener de esta manera un material fibroso fabricado del agregado de
nanofibras de N6 y el PU que tenia un espesor de aproximadamente 1 mm. El agregado de nanofibras se estird del
material fibroso y la dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé analogamente
al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes cuando el didametro de fibra individual
promedio en numero era de 60 nm (3 x 10 dtex). La proporcién de finura de las fibras individuales, que tenian una
finura en un intervalo de 1 x 10”7 a 1 x 10™ dtex, era de 97% y, particularmente, la proporcién de finura de las fibras
individuales que tenian diametros en un intervalo de 55 a 84 nm, era de 70%, con una dispersion muy pequefia de
los valores de finura de fibra individual. Después, el tejido no tejido de PP se eliminé del tejido no tejido laminado,
para obtener de esta manera un tejido no tejido constituido a partir de las nanofibras de N6. Un lado del tejido no
tejido de nanofibra de N6 se pulié con un papel de lija para reducir el espesor a 0,8 nm. El otro lado de este tejido se
procesé con una maquina de esmerilado, para formar de esta manera una superficie elevada artificialmente del
agregado de las nanofibras, que después se tifié y se terminé para producir una piel sintética de tipo ante. El articulo
obtenido de esta manera tenia un aspecto excelente, sin irregularidades de tincién ni problemas en las propiedades
mecanicas. También proporcionaba un tacto mas suave y fino, en comparacion con una piel sintética preparada
usando las fibras ultrafinas convencionales. También tenia una buena capacidad de adsorcién de humedad, dando
como resultado un tacto suave y himedo como la piel humana, que no podia proporcionarse por la piel sintética
convencional.

Ejemplo Comparativo 7

[0223] La fibra combinada de N6/PE, preparada en el Ejemplo Comparativo 3, se rizé mecanicamente y se cortd
en segmentos de fibra que tenian una longitud de 51 mm, se separé por cardado y se formé en una banda con una
tejedora de enrollado transversal. La banda se sometié a perforacion con aguja, para formar de esta manera un
tejido no tejido de fibras enmarafnadas que tenia una masa por érea unitaria de 500 g/m El tejido no tejido de fibras
enmaranadas se impregnd con una solucidon que consistia en 13% en peso de un compuesto de poliuretano (PU),
que incluia poliuretano basado en poliéter como el componente principal, y 87% en peso de N,N’-dimetilformamida
(DMF) y el PU se solidifico en una solucidon acuosa que tenia un contenido de DMF de 40% en peso. Después, el
tejido se lavd en agua, para obtener de esta manera un material fibroso que incluia las fibras combinadas de N6/PE
y el PU. El material fibroso se procesé con tetracloroetileno, para obtener de esta manera un material fibroso
formado a partir del hilo ultrafino de N6 y PU, que tenia un espesor de aproximadamente 1 mm. Un lado de ese
material fibroso se pulié con un papel de lija, para reducir el espesor a 0,8 mm. El otro lado del material fibroso se
procesé con una maquina de esmerilar, para formar de esta manera una superficie elevada artificialmente del
agregado de nanofibras, que después se tifid y se terminé para producir una piel sintética de tipo ante. El articulo
obtenido de esta manera no era mas que una imitacion del ante, con una sensacién en las manos no mejor que la
de la piel sintética fabricada a partir de las fibras ultrafinas convencionales.

Ejemplo 21

[0224] Las fibras de aleacién de polimero preparadas en el Ejemplo 1 se procesaron analogamente al Ejemplo 20,
para obtener de esta manera un material fibroso preparado a partir del agregado de nanofibras de N6, que incluia
40% en peso de PU y el PU. El agregado de las nanofibras se estiré a partir del material fibroso, y la dispersién de
los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé6 analogamente al Ejemplo 1, con un resultado
que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en nimero era de 60 nm (3
X 10 dtex). La proporcion de finura de las fibras individuales, que tenian una finura en el intervalo de 1 x 107 a1x
10 dtex, era de 97% y, particularmente, la proporcion de finura de fibra individual de aquellas en el intervalo de 55 a
84 nm en diametro era de 70%, con una dispersion muy pequefa de los valores de finura de fibra individual. El
material fibroso se corté en dos partes y se pulioé en la superficie con papeles de lija que tenian calidades de JIS N°

41



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2378 428 T3

240, N° 350 y N° 500. El material fibroso después se presiond mediante rodillos calefactores recubiertos con una
resina de fluorocarbono, que se dispusieron uno sobre otro con un hueco de 1,0 mm entre ellos, y se mantuvieron a
una temperatura de 150 °C, para presionar el tejido con una presion de 0,7 kg/cmz. Después el tejido se enfrio
rapidamente con un rodillo de inactivaciéon con una temperatura superficial de 15 °C, para obtener de esta manera
una tela con textura con una superficie suavizada. Los resultados de la evaluacién de esta tela con textura en las
condiciones descritas a continuacién se muestran en la Tabla 13. Esta tela con textura hizo a la superficie con
textura mas suave, con menos arafiazos que en el caso de una fabricada a partir de los hilos ultrafinos
convencionales, demostrando de esta manera un rendimiento de formacion de textura excelente.

<Evaluacion de la textura: textura de disco duro>

[0225] Trabajo: Un sustrato fabricado de una placa de aluminio disponible en el mercado, recubierto con
metalizado de Ni-P y pulido.

(La rugosidad superficial media era 0,28 nm)

[0226] Condiciones de textura: El sustrato se introdujo en un aparato de textura y se le dio textura en las
siguientes condiciones.

[0227] Particulas abrasivas: Suspension de particulas abrasivas libres fabricada de diamante, que tenia un tamafio
de particula medio de 0,1 ym.

[0228] Tasa de goteo: 4,5 ml por minuto

[0229] Velocidad de rotacion: 1000 rpm

[0230] Velocidad de cinta: 6 cm/min.

[0231] Ciclo de textura: 300 vibraciones horizontales por minuto, con una amplitud de 1 mm.
[0232] Numero de muestras: 30 sustratos por ensayo.

<Rugosidad superficial media Ra del trabajo>

[0233] La rugosidad superficial de 30 sustratos por ensayo se midi6 usando un microscopio de fuerza atémica
(AFM), disponible en Veeco Inc., que estaba rodeado por un aislante de sonido, e instalado en una sala limpia,
controlada a una temperatura de 20 °C y una humedad relativa del 50%, para determinar la rugosidad superficial
media Ra. La medicidon se realizé sobre un area de 5 ym por 5 ym alrededor de cada uno de los dos puntos
seleccionados, en posiciones simétricas con respecto al centro de la oblea, localizados a una distancia de la mitad
del radio desde el centro.

<Numero de aranazos>

[0234] El numero de arafiazos (X) sobre la superficie de cada muestra se conté observando bajo un microscopio
de interferencia, disponible en ZYGO Inc. Los arafiazos se contaron cuando el tamafio no era menor de 0,1 ym por
100 ym. Basandose en las mediciones de 30 sustratos por ensayo, el recuento de arafiazos 3 esta definido como
sigue, usando una punta, y determinado a partir del numero de arafiazos.

Cuando X<4:y=X
Cuando X>5:y=5

B=2yi(i=1a30)
>yi representa el numero total de arafiazos para 30 muestras.
Ejemplo Comparativo 8

[0235] Un material fibroso formado a partir de un hilo ultrafino de N6 y el PU se prepar6 mediante un
procedimiento similar al del Ejemplo Comparativo 7. Este material fibroso se procesé analogamente al Ejemplo 21,
para obtener de esta manera una tela con textura. La evaluacion de esta tela con textura mostré6 Ra = 1,60 nmy 8 =
32, indicando que esta tela con textura tenia un mal rendimiento de textura, con menor suavidad de la superficie con
textura y mas arafiazos que en el caso de la tela con textura fabricada a partir de los agregados de nanofibras.
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Tabla 13
Hilo en bruto Ra (nm) B (recuentos/30
sustratos)
Ejemplo 21 Ejemplo 1 0,09 2
Ejemplo Comparativo 8 | Ejemplo Comparativo 7 | 1,60 32

Ejemplo 22

[0236] La fibra de aleacién de polimero preparada en el EJempIo 1 se us6 para formar un tejido no tejido de fibras
enmarafnadas, que tenia una masa por area unitaria de 350 g/m analogamente al Ejemplo 20. El tejido no tejido se
sometié a un tratamiento alcalino mediante una solucién acuosa al 10% de hidréxido sodico (90 °C, proporcion de
bafio 1:100) durante dos horas, para eliminar de esta manera un 99% o mas del PET copolimerizado, y obtener un
tejido no tejido de nanofibras de N6. El agregado de nanofibras se estir6 de este tejido no tejido, y la dispersion de
los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analizé analogamente al Ejemplo 1, con un resultado
que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en niumero era de 60 nm (3
X 10 dtex). La proporcion de finura de las fibras individuales, que tenian una finura en el intervalo de 1 x 107 a1 x
10 dtex era de 97% y, particularmente, la proporcion de finura de fibra individual de aquellas en un intervalo de 55 a
84 nm de diametro, era de 70%, con una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibra individual. Se
cortaron cinco discos de 4,7 cm de diametro del tejido no tejido de nanofibras de N6, y se pusieron unos sobre otros
en una columna de filtro circular, a través de la cual se hizo fluir una sangre bovina, que incluia glébulos blancos
(5700 ceélulas por microlitro), a una velocidad de 2 ml por minuto. La duracién antes de que la pérdida de presion
alcanzara los 100 mm de Hg fue de 100 minutos, y la proporcién de eliminaciéon de células esféricas en ese tiempo
fue de 99% o mayor, y la proporcion de eliminacion de linfocitos fue del 60%, proporcionando de esta manera
capacidad para seleccionar globulos blancos esféricos relacionados con inflamacion. Se supone que este es el
efecto de los huecos que existen entre las nanofibras.

Ejemplo 23

[0237] Un suero sanguineo bovino, que incluia 15 mililitros de endotoxina, se hizo fluir a través de 0,5 g del tejido
no tejido de nanofibras que se habia preparado en el Ejemplo 22, y se esterilizd en un autoclave para evaluar la
capacidad de adsorcion (a 37 °C, dos horas). La concentracion de toxina LPS disminuyé de 10,0 ng por mililitro a 1,5
ng por mililitro, indicando una alta capacidad de adsorcién. Esto se supone que es debido al area superficial activa
de las nanofibras, que es bastante mayor que la de las fibras de nylon convencionales, que proporciona muchos
mas extremos amino que las fibras de nylon convencionales.

Ejemplo 24

[0238] Un tejido no tejido, unido por hilado, se preparé usando la misma combinacion de polimeros que en el
Ejemplo 13, y un aparato mostrado en la Figura 18. La temperatura de fusion se ajustd a 225 °C, la temperatura de
hilado se ajustdé a 230 °C y la temperatura de la superficie de la hilera se ajusté a 217 °C en la amasadora de
extrusion de doble tornillo 23. Se usé una hilera de las mismas especificaciones que en el Ejemplo 1, con una
descarga por orificio de 0,8 gramos por minuto, y la distancia de la superficie inferior de la hilera al punto de inicio del
enfriamiento se ajusté a 12 cm.

[0239] El tejido no tejido de la aleacion de polimero se tratd en agua caliente de 60 °C durante dos horas, para
eliminar 99% o mas del polimero soluble en agua caliente por disolucién, para obtener de esta manera un tejido no
tejido preparado a partir de Ias nanofibras de PLA. El diametro de la fibra individual de nanofibra promedio en
numero era de 50 nm (2 x 10 dtex). La proporcion de finura de las fibras individuales, que tenian una finura en un
intervalo de 1 x 107 a 1 x 10 dtex, era de 98% o mayor, y la proporcion de finura de una fibra individual, que tenia
diametros que estaban dentro de un intervalo de 45 a 74 nm, era de 70%.

Ejemplo 25

[0240] Los galones redondos formados a partir del agregado de nanofibras preparado en los Ejemplos 1 a 6 se
sumergieron en una soluciéon acuosa al 15% en peso de un prepolimero de poliuretano (peso molecular de 3000 a
4000), que consistia en diisocianato de hexametileno y policarbonato de hexametileno, que tenia un peso molecular
de 1000, durante 30 minutos. Los galones redondos se sacaron de la solucion y se procesaron para la union del
prepolimero de poliuretano a 120 °C, durante 20 minutos. Este procedimiento provocéd que el prepolimero de
poliuretano, que estaba infiltrado en los huecos entre las nanofibras, se hiciera insoluble por la reaccion de unién,
formando de esta manera un material multicomponente que consistia en poliuretano unido y las nanofibras de N6. El
material multicomponente, que tenia forma de galén redondo, tenia una alta capacidad de estirado y una superficie
especifica con tacto de naturaleza adherente.
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Ejemplo 26

[0241] Los galones redondos del agregado de nanofibras preparadas en los Ejemplos 1 a 6 se sumergieron en un
agua de intercambio idnico a la que se habia afadido 1, 2-bis(trimetoxisilil)etano, y la solucion se agité durante tres
horas. Después de dejarla reposar a temperatura ambiente durante 14 horas, la solucién se agité durante 13 horas,
seguido de otras 14 horas de reposo a temperatura ambiente, y 7 horas de agitacién, para polimerizar de esta
manera la silice. Después del lavado en agua de intercambio i6nico, los galones redondos se secaron al aire.
Mediante este procedimiento, se obtuvo el material compuesto de N6/silice, que tenia la forma de una tela con las
nanofibras de N6 actuando como molde. Era un material excelente que mostré tanto una rigidez suficiente como
elasticidad. Era también un material hibrido que tenia una buena propiedad de retardo de llama.

Ejemplo 27

[0242] EIl material compuesto de N6/silice obtenido en el Ejemplo 26 se quemd a 600 °C para eliminar el N6 usado
como molde, y obtener una lamina de silice que tenia numerosos microporos de varios cientos de nandémetros de
diametro. La ldmina mostré excelentes capacidades de adsorcion y desodorantes.

Ejemplo 28

[0243] Se provocéd que un tejido tricotado, formado a partir del agregado de nanofibras de poliéster preparado en
los Ejemplos 9 a 12, absorbiera un adsorbente de humedad SR1000 (dispersion en agua al 10%) disponible en
TAKAMATSU OIL&FAT CO., LTD. Las condiciones de procesamiento fueron tales que el 20% del adsorbente de
humedad se us6 como un componente solido, la proporcion en el bafio se ajusté a 1:20, la temperatura de
procesamiento era de 130 °C y el tiempo de procesamiento se ajustd a una hora. La proporcion de absorcion de este
absorbente por las fibras de poliéster ordinarias es sustancialmente de 0%. Sin embargo, este agregado de
nanofibras de poliéster mostré 10% o mayor de proporcién de absorcién, proporcionando de esta manera un tejido
tricotado de poliéster que tenia una alta proporcion de absorcion de humedad de AMR = 4% o mayor, que es
comparable con o mayor que la del algodoén.

Ejemplo 29: Hibrido (nanofibra/silicona organica)

[0244] Un recubrimiento liquido de polimero de silicona se preparé disolviendo oligomero de trimetiltrimetoxisilano
(n = 3 0 4) en una solucion de alcohol isopropilico y etilenglicol, mezclados en una proporcion 1:1, y afiadiendo un
4% en peso de diacetato de dibutilestafio como un catalizador de polimerizacion al oligdbmero de xilano. Un tejido
tejido formado a partir del agregado de nanofibras de N6 preparado en el Ejemplo 19 se sumergié en el liquido de
recubrimiento a 30 °C durante 20 minutos, de manera que el tejido tejido se impregné totalmente con el liquido de
recubrimiento. Después el tejido tejido se extrajo del liquido de recubrimiento y se secé a 60 °C durante 2 minutos, a
80 °C durante 2 minutos y a 100 °C durante 2 minutos, mientras se aceleraba la polimerizacién de la silicona, para
obtener de esta manera el tejido tejido en el que las nanofibras de N6 estaban recubiertas con el polimero de silicio.
Mostré una propiedad repelente del agua y una propiedad de retardo de llama excelentes.

Ejemplo 30

[0245] Los tejidos tricotados formados a partir del agregado de nanofibras de N6 preparado en los Ejemplos 1 a 4
se ensayaron para medir el contenido de agua y la proporcion de retencion de agua del mismo. Este tejido tricotado
mostré un contenido de agua del 160% o mayor de su peso, y una proporcion de retencion de agua de 80% o mayor
de su peso. El contenido de agua y la proporcion de retencidon de agua se calcularon mediante las siguientes
ecuaciones. Una muestra sumergida en el tanque de agua durante 60 minutos se peso (Ag) después de eliminar el
agua retenida solo en la superficie, después se pesoé (Bg) de nuevo, después de deshidratar en un deshidratador
centrifugo (deshidratado durante siete minutos a 3000 rpm) y se pes6 de nuevo (Cg) después de secarlo a 105 °C
durante 2 horas.

Contenido de agua (%) = (A-C)/ C x 100 (%)
Proporcion de retencién de agua (%) = (B - C) / C x 100 (%)

[0246] Este tejido tricotado, formado a partir del agregado de nanofibras de N6, mostré una adherencia especifica
cuando 15% o mas de agua estaba incluida en su interior.

Ejemplo 31

[0247] Una tela de base para un material adhesivo se preparé usando el tejido no tejido de las nanofibras de N6
preparado en el Ejemplo 22. Cuando se aplico una medicina a la tela de base, mostré una capacidad de absorcion
alta y una adherencia alta, constituyendo de esta manera un emplasto excelente.

Ejemplo 32

[0248] Se preparé una bolsa a partir del tejido tricotado formado a partir del agregado de nanofibras de N6
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preparado en el Ejemplo 1, y un aislante del frio enrollado en una bolsa interna se puso en la bolsa, para preparar de
esta manera un paquete de hielo. Las gotas de rocio de la humedad condensada se adsorben en el tejido tricotado
usado en la bolsa del paquete de hielo, que mostré una adhesividad excelente. Por consiguiente, no es probable que
la bolsa del paquete de hielo se caiga de la parte del cuerpo donde esta aplicada, y es facil de manipular.

Ejemplo 33

[0249] La capacidad para eliminar contaminantes quimicos de un galén redondo a partir de un agregado de
nanofibras de N6, preparado en el Ejemplo 1, se evaluo de la siguiente manera. 1 gramo de la muestra se puso en
una bolsa Tedlar, que tenia una capacidad de 0,005 m° (5 litros), y aire que contenia un contaminante quimico se
introdujo en la bolsa, de manera que se alcanzé una concentracion predeterminada. El aire contaminado se
muestred sucesivamente mientras se controlaba la concentracion del contaminante quimico en la bolsa Tedlar por
cromatografia de gases.

[0250] Se evalué la capacidad para eliminar amoniaco, formaldehido, tolueno y sulfuro de hidrégeno como el
contaminante quimico y se demostré una alta capacidad de eliminacion (Figura 19 a Figura 22).

Ejemplo Comparativo 9

[0251] Un urdido plano de N6, disponible en el mercado, se ensay6 para evaluar la capacidad de eliminacion de
contaminante quimico, analogamente al Ejemplo 33, y no mostré sustancialmente capacidad de eliminacion.

Ejemplo 34

[0252] Se fabricaron pares de calcetines a partir de galones redondos, formados a partir de las nanofibras de N6
preparadas en el Ejemplo 1, impregnadas con el “Nuevo Liquido Policain”, disponible en TAIHO Pharmaceutical Co.,
Ltd. y se secaron. Los calcetines podian administrar la medicina para pie de atleta que era eluida mediante sudor.
Los calcetines los llevaron diez sujetos que sufrian pie de atleta, cambiandolos por unos nuevos cada dia. Después
de repetir esto durante un mes, siete sujetos experimentaron una remisién en el pie de atleta, supuestamente debido
a la medicina liberada desde los calcetines.

[0253] De esta manera, las nanofibras de la presente invencion pueden usarse en aplicaciones médicas debido a
la capacidad de liberacién de medicina.

Ejemplo 35

[0254] EI galén redondo fabricado en el Ejemplo 4 se sumergidé en una solucion acuosa al 10% en peso de
SILCOAT PP (una silicona modificada especial disponible en Matsumoto Yushi-Seiyaku Co., Ltd.), para dar el
tratamiento liquido al galén redondo, de manera que la proporcion de captacion de la soluciéon acuosa alcance el
150%. Después, el galon redondo se seca en un estado relajado en un horno, a 150 °C, durante tres minutos.
Cuando se estrujo después del secado, el galén redondo mostraba un tacto delicado, que era diferente del obtenido
por pulido, y una sensacién suave, humeda y fresca como la piel humana. También tenia una sensacion fresca
después de tocarlo. Cuando se lavo y se deshidraté mientras estaba contenido en una malla de lavado en una
lavadora doméstica, el galén redondo mostré una alta estabilidad dimensional, sin deformacion.

[0255] Se fabricd una camiseta a partir de un galén redondo formado a partir de nanofibras de N6, que tenia una
masa por area unitaria de 150 g/m que se traté con silicona. La camiseta era muy cémoda debido al tacto parecido
a la piel humana, y tenia un efecto curativo. Cuando se lavo y se deshidraté mientras estaba contenida en una malla
de lavado en una lavadora doméstica, la camiseta mostré una alta estabilidad dimensional, sin deformacion.

Ejemplo 36

[0256] Las fibras de aleacion de polimero fabricadas en el Ejemplo 4 se sometieron a un procedimiento de falsa
torsion mediante una retorcedora de disco de friccion, a una temperatura de tratamiento térmico de 180 °C y una
proporcion de estirado de 1,01. El hilo de falsa torsién obtenido de esta manera se someti6 a un tratamiento alcalino
analogamente al Ejemplo 1, para obtener de esta manera un galén redondo que tenia una masa por area unitaria de
100 g/m formado a partir del agregado de nanofibras. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de
las nanofibras se analiz6 analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes
cuando el diametro de fibra individual promedio en nimero era 84 nm (6 x 10 dtex). La proporcién de finura de las
fibras individuales, que tenian una finura en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10™ dtex, era de 78% y una proporcion de
finura particular de las fibras individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 75 a 104 nm
de didmetro, era de 64%, con una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibra individual. El hilo de
falsa torsién fabricado a partir de las nanofibras de N6 tenia una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento de
45%.

[0257] Cuando se sometié a un tratamiento con silicona analogamente al Ejemplo 35, el galén redondo mostré un
tacto delicado y una sensacion en las manos suave y humeda como la piel humana. También tenia una sensacion
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refrescante tras el tacto. Cuando se lavo y deshidraté mientras estaba contenido en una malla de lavado en una
lavadora doméstica, el galén redondo mostré una alta estabilidad dimensional, sin deformacion.

Ejemplo 37

[0258] Se fabricaron pantalones cortos para mujer afartir del galon redondo formado a partir de las nanofibras de
N6, que tenia una masa por area unitaria de 100 g/m®, que se traté con silicona, preparado en el Ejemplo 36. Los
pantalones cortos eran muy comodos, debido a un tacto similar a la piel humana y tenian un efecto curativo. Cuando
se lavaron y deshidrataron mientras estaba contenidos en una malla de lavado en una lavadora doméstica, los
pantalones cortos mostraron una alta estabilidad dimensional, sin deformacion.

Ejemplo 38

[0259] El hilo de falsa torsidon de la aleacion de N6/PET copolimerizado, preparado en el Ejemplo 36, se us6 como
un hilo de cobertura para cubrir “LYCRA®", disponible en OPELONTEX CO., LTD. El hilo de cobertura se us6 para
formar un tejido tricotado para pantys que se sometié a un tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 36, para
preparar de esta manera un tejido tricotado para gz)antys formado a partir de nanofibras. El tejido tricotado para
pantys tenia una masa por area unitario de 100 g/m”. Las proporciones en peso de las nanofibras de N6 y las fibras
de poliuretano era de 90% y 10%, respectivamente. El tejido tricotado se sumergié en una solucidon acuosa al 10%
en peso de SILCOAT PP (una silicona modificada especial disponible en Matsumoto Yushi-Seiyaku Co., Ltd.), para
dar el tratamiento liquido al tejido tricotado, de manera que la proporcion de captacion de la solucién acuosa alcanzé
el 150%. Después, el tejido tricotado se secé en un estado relajado en un horno a 110 °C durante tres minutos.
Después del secado y el tratamiento de estrujado, el tejido tricotado se cosié en forma de pantys. Los pantys
mostraron un tacto delicado y una sensacién en las manos sueva y humeda como la piel humana. Proporcionaron
una comodidad muy alta cuando se llevan puestos.

Ejemplo 39

[0260] Se obtuvieron fibras de aleacién de N6/polimero de PET copolimerizado, que tenian 400 dtex y 96
filamentos, por hilado en estado fundido analogamente al Ejemplo 4, con un primer rodillo de recogida 9 a una
velocidad (velocidad de hilado) de 3500 metros por minuto. Las fibras de aleacion de polimero tenian una resistencia
de 2,5 cN/dtex, un alargamiento de 100% y un U% de 1,9%. Las fibras de aleacién de polimero se estiraron y se les
dio una falsa torsién, para obtener de esta manera un hilo de falsa torsidon que tenia 333 dtex y 96 filamentos. La
temperatura de tratamiento térmico se ajusté a 180 °C y la proporcion de estirado se ajusté a 1,2. El hilo de falsa
torsion obtenido de esta manera tenia una resistencia de 3,0 cN/dtex y un alargamiento de 32%.

[0261] Se aplicé una torsidon moderada, de 300 giros por metro, al hilo de falsa torsion, que se us6 entonces como
urdimbre y trama en un hilo de dos capas de torsion S/torsién Z, para formar de esta manera un tejido tejido de twill
2/2. El tejido tejido de twill se sometié a un tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 1, para preparar de esta
manera una tela para cortinas formada a partir de nanofibras de N6, que tenia una masa por area unitaria de 150
g/m?. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras se analiz analogamente al Ejemplo
1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en
numero era de 86 nm (6 x 10° dtex). La proporcion de finura de las fibras individuales, que tenian una finura en un
intervalo de 1 x 107 a 1 x 107 dtex, era de 78% vy, particularmente, la proporcién de finura de las fibras individuales
que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 75 a 104 nm era de 64%, con una dispersion muy
pequefia de los valores de finura de fibra individual. El hilo de falsa torsién fabricado a partir de las nanofibras de N6
tenia una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento de 40%.

[0262] Cuando se sometio a un tratamiento con silicona analogamente al Ejemplo 35, la tela para cortina mostro
un tacto delicado y una sensacién en las manos suave y humeda como la piel humana. También tenia una
sensacion fria tras tocarla. También tenia una proporcion suficiente de adsorcion de humedad (AMR) del 6%. En un
ensayo de desodorizaciéon usando acido acético, la concentracion disminuyé de 100 ppm a 1 ppm en diez minutos,
indicado que la tela para cortinas tenia un rendimiento de desodorizacién excelente. Cuando las cortinas fabricadas
a partir de la tela se colgaron en una habitacién que tenia un area de seis esteras de tatami, el aire en la habitacion
se refrescé y la condensacion de rocio se suprimié. Cuando se lavo y deshidraté mientras estaba contenida en una
malla de lavado de lavado en una lavadora doméstica, la cortina mostré una alta estabilidad dimensional, sin
deformacion.

Ejemplo 40

[0263] La aleacion de N6/polimero de PET copolimerizado usado en el Ejemplo 4 y el N6 que tenia una viscosidad
en estado fundido de 500 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 5'1) y un punto de fusiéon de 220 °C se
fundieron por separado, y se hild un hilo conjugado de nucleo en vaina de forma analoga al Ejemplo 4, usando una
hilera que tenia un orificio con forma de Y. El componente de nucleo estaba fabricado de la aleacién de N6/polimero
de PET copolimerizado, y el componente de vaina estaba fabricado del N6, con la proporciéon del componente de
nucleo ajustada al 50% en peso. El hilo hilado se extrajo a una velocidad de 800 metros por minuto, y después se
estiré en dos etapas donde la proporcion de estirado se ajusté a 1,3 en la primera etapa y la proporcién de estirado
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total se ajustd a 3,5. El hilo se extrajo después del rizado mediante una boquilla de chorro, para obtener de esta
manera un hilo voluminoso de 500 dtex y 90 filamentos. El hilo voluminoso tenia una resistencia de 5,2 cN/dtex y un
alargamiento de 25%.

[0264] Dos cordones del hilo voluminoso se alinearon y doblaron, y se sometieron a una primera torsién (200 T/m),
estando sometidos dos cordones del hilo a una torsién secundaria (200 T/m). Después de aplicar el tratamiento de
ajuste de torsion por secado a 170 °C, el hilo se insertd para formar una alfombra afelpado por un método conocido.
La |nserC|on se realiz controlando las puntadas, para obtener un calibre 1/10 y una masa por area unitaria de 1500
g/m mediante un corte de nivel ordinario. Después, se aplicoé un refuerzo. Cuando se estaba realizando la insercion,
dicho tejido de refuerzo se usé de manera que estaba tejido a partir de un hilo mixto de fibras acrilicas y fibras de
poliéster. Solo la porcion afelpada se sometié al tratamiento alcalino, para hacer de esta manera que dicha
estructura fuera, como la nanofibra de N6 estaba envuelta por el N6, Ia porcién afelpada. La nanofibra de N6 tenia
un diametro de fibra individual promedio en nimero de 86 nm (6 x 10 dtex). La proporcion de finura de las fibras
individuales, que tenian una finura en un intervalo de 1 x 10" a 1 x 10 dtex, era de 78% y una proporcién de finura
particular de las fibras individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 75 a 104 nm, era de
64%, con una dispersién muy pequefia de los valores de finura de las fibras individuales. La porcion afelpada tenia
una masa por area unitaria de 1200 g/m y la proporcion en peso de N6 era de 33% de la porcion afelpada 'y 15% de
toda la alfombra. Puesto que la porcién afelpada soporta las nanofibras de N6 mediante el componente de vaina de
N6, la alfombra no tenia un problema de aplanamiento del pelo. Puesto que el contenido de las nanofibras de N6 era
de 15% en peso, la alfombra tenia un rendimiento higroscopico y rendimiento de desodorizacion suficientes, y era
capaz de refrescar el entorno de la habitacion y suprimir la condensacién de rocio.

Ejemplo 41

[0265] Cuatro cordones del hilo de falsa torsion de la aleacién de N6/polimero de PET copolimerizado obtenido en
el Ejemplo 36 se unieron conjuntamente y se usaron como urdimbre y trama para formar un tejido tejido de twill 2/2.
El tejido tejido de twill se sometié a un tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 36, para preparar de esta
manera una cubierta para un asiento interior, formada a partir de un hilo de falsa torsion de las nanofibras de NG,
que tenia una masa por area unitaria de 200 g/m La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las
nanofibras de N6 se analizé analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes
cuando el diametro de fibra individual promedio en ndmero era de 86 nm (6 x 10 dtex). La proporcion de finura de
las fibras individuales, que tenian una finura en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10™ dtex, era de 78% v,
particularmente, la proporcién de finura de las fibras individuales, que tenian didametros que estaban dentro de un
intervalo de 75 a 104 nm, era de 64%, con una dispersion muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.
Cuando este tejido se uso6 en el tapizado de una silla, mostré una sensaciéon en las manos suave y una sensacion
general comoda. También mostré un rendimiento higroscopico y rendimiento de desodorizacion suficientes, y era
capaz de refrescar el entorno de una habitacion.

Ejemplo 42

[0266] La aleacion de N6/polimero de PET copolimerizado usada en el Ejemplo 4 y el N6 que tenia una viscosidad
en estado fundido de 500 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y un punto de fusién de 220 °C usado en el
Ejemplo 4, se fundieron por separado y un hilo conjugado de nucleo en vaina se hilé analogamente al Ejemplo 4
usando una hilera que tenia orificios circulares. El componente de nucleo se fabricoé de la aleacion de N6/polimero
de PET copolimerizado, y el componente de vaina se fabricd del N6, con la proporcion del componente de nucleo
ajustada al 30% en peso. El hilo hilado se extrajo a una velocidad de 1600 metros por minuto y después se estird
con una temperatura del primer rodillo caliente 17 ajustada a 90 °C. La temperatura del segundo rodillo caliente 18
se ajustd a 130 °C, y la proporcion de estirado se ajusté a 2,7. Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta
manera tenian 220 dtex y 144 filamentos, una resistencia de 4,8 cN/dtex, un alargamiento de 35% y un U% de 1,9%.
Esto se sometié a una torsién moderada de 300 giros por metro y se usé como urdimbre y trama para formar una
onda plana. Esta onda se sometié a tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 4, para obtener de esta manera
una onda que tenia una masa por area unitaria de 220 g/m formada a partir de fibras que consistian en la nanofibra
N6 cubierta por el componente de vaina N6. El dlametro de fibra individual promedio en nimero de las nanofibras de
N6 obtenidas de esta manera era de 86 nm (6 x 10 dtex) La proporC|on de finura de las fibras individuales que
tenian didmetros que estaban en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10™ dtex era de 78% y, particularmente, la proporcion
de finura de las fibras individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 75 a 104 nm de
diametro, era de 64%, con una dispersion muy pequena de los valores de finura de fibra individual. Cuando se
sometid a un tratamiento con silicona analogamente al Ejemplo 36, el tejido mostré un tacto delicado y una
sensacion en las manos suave y humeda como la piel humana. El tejido se usé para fabricar un edredén y unas
sabanas, que eran muy comodas debido a la excelente sensacion en las manos y capacidad de adsorcion de
humedad. También tenia una alta capacidad desodorante e incluso cuando estaba humedo debido a incontinencia,
podia suprimir el olor. Cuando se lavd y se deshidraté mientras estaba contenido en una malla de lavado en una
lavadora doméstica, esta ropa de cama mostraron una alta estabilidad dimensional, sin deformacion.

Ejemplo 43
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[0267] Se obtuvieron fibras de aleacion de N6/polimero de PET copolimerizado, que tenian 264 dtex y 144
filamentos por hilado multicomponente de nucleo en vaina, analogamente al Ejemplo 40, con una velocidad del
primer rodillo de recogida 9 ajustada a 3500 metros por minuto. Las fibras de aleacion de polimero tenian una
resistencia de 3,5 cN/dtex, un alargamiento de 110% y un U% de 1,9%. Las fibras de aleaciéon de polimero se
estiraron y se les dio una falsa torsion, para obtener de esta manera un hilo de falsa torsién que tenia 220 dtex y 144
filamentos. La temperatura de tratamiento térmico se ajusté a 180 °C y la proporcion de estirado se ajusté a 1,2. El
hilo de falsa torsién obtenido de esta manera tenia una resistencia de 4,1 cN/dtex y un alargamiento de 32%.

[0268] Se aplicé una torsion moderada, de 300 giros por metro, al hilo de falsa torsion, que se us6 después como
urdimbre y trama para formar un urdido plano. El urdido plano se sometié a tratamiento alcalino analogamente al
Ejemplo 1, para preparar de esta manera un tejido tejido en el que las nanofibras de N6, que tenian una masa por
area unitaria de 100 g/m se cubrieron mediante el componente de vaina de N6. La dispersion de los valores de
finura de fibra individual de las nanofibras se analizé analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una
finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en niumero era de 86 nm (6 x 10° dtex). La
proporC|on de finura de las fibras individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 1 x 107 a
1 x 10 dtex, era de 78% y, particularmente, la proporcion de finura de las fibras individuales, que tenian diametros
que estaban dentro de un intervalo de 75 a 104 nm de diametro, era de 64%, con una dispersion muy pequefia de
los valores de finura de fibra individual. Este tejido, que tenia una estructura tal que las nanofibras de N6 estaban
encapsuladas en fibras huecas del N6, demostraba una sensacién en las manos suave y elastica, como la esponja
dulce. El hilo de falsa torsion fabricado a partir de las nanofibras de N6 tenia una resistencia de 2,9 cN/dtex y un
alargamiento de 41%.

[0269] Cuando se sometié a un tratamiento con silicona analogamente al Ejemplo 35, este tejido mostré un tacto
delicado y una sensacién en las manos suave y himeda como la piel humana. Tenia también una sensacion fria
después de tocarlo. Tenia también una proporcién suficiente de adsorcién de humedad (AMR) del 6%. Este tejido
tejido se uso para fabricar una camisa para mujer, que era muy comoda de llevar y que tenia un efecto curativo.
Cuando se lavé y deshidraté en una lavadora doméstica sin estar contenida en una malla de lavado, la camisa no se
deformaba, y mostré una alta estabilidad dimensional debido a que las nanofibras de N6 estan encapsuladas en las
fibras huecas de NG6.

Ejemplo 44

[0270] El hilo de falsa torsién de las fibras de N6/polimero de PET copolimerizado preparado en el Ejemplo 39 se
us6 como una estructura de base para formar un tejido tricotado con punto de urdimbre, que tiene una seccion de
pelo elevado formada a partir de un hilo de polibutilentereftalato (PBT) de 100 dtex, de 36 filamentos, con una
densidad de tricotado de 64 hiladas, usando una maquina de tricotado de calibre 28. El tejido tricotado con punto de
urdimbre se sumergié en una solucién acuosa al 10% de hidréxido sédico (90 °C, proporcién del bafio 1:100) durante
una hora, para eliminar de esta manera 99% o mas del PET copolimerizado por hidrdlisis, y se obtuvo una tela para
interior de vehiculo. La tela para interior de vehiculo obtenida de esta manera tenia una masa por area unitaria de
130 g/m?, y el contenido de nanofibra de N6 era de 40% en peso. La seccion de nanofibra de N6 tenia una masa por
area unitaria de 120 g/m Las nanofibras tenlan una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual
promedio en numero era de 84 nm (6 x 10° dtex). La proporC|on de finura de las fibras individuales, que tenian
diametros que estaban dentro de un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10 dtex, era de 78% y, particularmente, la proporcién
de finura de las fibras individuales, que tenian didametros que estaban dentro de un intervalo de 75 a 104 nm de
diametro, era de 64%, con una dispersiébn muy pequefia de los valores de finura de fibra individual. La tela se
sumergié en una solucion acuosa al 3% de dietilentriamina a 50 °C durante un minuto, para dejar de esta manera la
dietilentriamina soportada por las nanofibras de N6. En un ensayo para evaluar la capacidad de eliminar el
acetaldehido de esta tela, la concentracion disminuy6 de 300 ppm a 1 ppm en diez minutos, indicando que la tela
tenia una excelente capacidad para eliminar compuestos quimicos.

Ejemplo 45

[0271] La aleacion de N6/polimero de PET copolimerizado y PBT, que tenia una viscosidad en estado fundido de
240 Pa-s (262 °C a una tasa de cizalla de 121,6 s'1) y un punto de fusion de 220 °C usado en el Ejemplo 4, se
fundieron por separado y se hilaron en un hilo de multicomponente de islas en el mar, que se realizé6 analogamente
al Ejemplo 4 usando una hilera que tenia 24 orificios, un diametro de orificio de 1,0 mm y una longitud de orificio de
1,0 mm. El componente de mar estaba fabricado de la aleacién de N6/polimero de PET copolimerizado, y el
componente de isla estaba fabricado del PBT, con la proporcion del componente de isla ajustada al 35% en peso y
el numero de islas por orificio ajustado a 36. El hilo hilado se extrajo a una velocidad de 900 metros por minuto, y
después el hilo se estiro, ajustando la temperatura del primer rodillo caliente 17 a 85 °C, la temperatura del segundo
rodillo caliente se ajusté a 130 °C, y la proporcion de estirado se ajusté a 3,0. Un hilo multicomponente de islas en el
mar obtenido después del tratamiento térmico tenia 240 dtex y 24 filamentos, una resistencia de 3,0 cN/dtex, un
alargamiento de 40% y un U% de 2,0%, con la aleacién de polimero formando el componente de mar y el PBT
formando el componente de isla. Esto se sometié a una torsion moderada de 300 giros por metro, y se usé como
urdimbre y trama para formar un tejido tejido de twill 2/2. Este tejido tejido se sumergidé en una solucion acuosa al
10% de hidréxido sédico (90 °C, proporcion del bafio 1:100), para eliminar de esta manera un 99% o mas del PET
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copolimerizado a partir de las fibras de aIeaC|on de polimero por hidroélisis. Como resultado, un tejido tejido, que
tenia una masa por area unitaria de 200 g/m se formo a partir de un hilo mixto de las nanofibras de N6 y el hilo
ultrafino de PBT (0,08 dtex), en el que los contenidos de las nanofibras de N6 y el PBT era de 48% y el 52% en
peso, respectivamente. Las nanofibras de N6 tenlan dicha finura sin precedentes cuando el diametro de fibra
individual promedio en numero era de 84 nm (6 x 10° dtex). La proporC|on de finura de las fibras individuales, que
tenian didmetros que estaban dentro de un intervalo de 1 x 10" a 1 x 10™ dtex, era de 78%, y una proporcion de
finura particular de las fibras individuales, que tenian diametros en un intervalo de 75 a 104 nm, era de 64%, con una
dispersidon muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

[0272] En este tejido tejido, las nanofibras de N6 estaban separadas por la repulsion electroestatica debido a la
diferencia en la electrificacion entre el N6 y el PBT, de manera que el tejido tejido mostraba una sensacion
ultrasuave como la piel de melocotén, y excelente sensaciéon en las manos como la piel humana, sin aplicar un
tratamiento de pulido o con silicona. Ademas, puesto que el PBT soporta el tejido tejido como un esqueleto, no solo
tiene una estabilidad dimensional mejorada, sino también una alta elasticidad. Un cortavientos fabricado usando este
tejido tejido no solo tenia un excelente rendimiento de barrera para el viento, debido a que las nanofibras de N6
estaban separadas, sino que tampoco generaba un sonido susurrante, incluso cuando el usuario se movia
violentamente en una actividad deportiva, debido a la sensacion en las manos ultrasuave. Ademas, proporcionaba
una excelente comodidad durante el uso debido a la alta capacidad de adsorcién de humedad desarrollada por las
nanofibras de N6. Cuando se lavé y deshidraté en una lavadora doméstica sin estar contenido en una malla de
lavado, el urdido mostré una alta estabilidad dimensional, sin deformacion.

Ejemplo 46

[0273] EIl agregado de nanofibras obtenido en el Ejemplo 1 se separd por batido en agua, a la que se habia
afadido un 0,1% en peso de un dispersante no iénico, que incluia un éter de polioxietilenestireno sulfonado como
componente principal, para obtener nanofibras de N6 dispersadas en agua. El contenido de nanofibras de N6 en
agua era de 1% en peso. Las nanofibras de N6 dispersadas en agua se vertieron en un material compuesto, que
incluia fibras de carbono y se provocé que fluyera, secara y solidificara, para recubrir de esta manera la superficie
del material compuesto de fibra de carbono con una pelicula fina de las nanofibras de N6. Esto mejor6 la
hidrofilicidad del material compuesto de fibra de carbono.

Ejemplo 47

[0274] Las fibras de aleacion de polimero fabricadas en el Ejemplo 1 se formaron en una estopa de 10 x 10* dtex,
que después se corto en fibras pequefias que tenian una longitud de 2 mm. Estas piezas pequefias se sometieron a
tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 1, para obtener de esta manera un agregado de nanofibras. La
solucion acuosa alcalina, que incluia el agregado de nanofibras dispersado en su interior, se naturalizé con acido
clorhidrico diluido, al que se habia afadido un 0,1% en peso de un dispersante no idnico, que incluia éter de
polioxietileno estireno sulfonado como componente principal. Después, las fibras dispersadas en la solucion se
ensamblaron en una lamina, para obtener de esta manera un tejido no tejido. El tejido no tejido obtenido de esta
manera incluido en el agregado de nanofibras dispersadas en su interior tenia tamafios de 300 nm o menor, a
diferencia del tejido no tejido, que se sometid a una perforaciéon con aguja en la que el agregado de las nanofibras
coagulé a tamafios de 10 um o menor. El agregado de nanofibras se extrajo del tejido no tejido y la dispersion de los
valores de finura de fibra individuales de las nanofibras se analizaron analogamente al Ejemplo 1, con un resultado
que mostraba una finura sin precedentes cuando el didmetro de fibra individual promedio en nimero era de 60 nm (3
x 10° dtex). La proporC|on de flnura de las fibras individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un
intervalo de 1 x 107 a 1 x 10™ dtex, era de 99% y, particularmente, una proporcion de finura de las fibras
individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 55 a 84 nm de diametro, era de 70%, con
una dispersion muy pequefia de los valores de finura de fibras individuales.

Ejemplo 48

[0275] Las operaciones de fusion y amasado se realizaron analogamente al Ejemplo 1, excepto que se uso6 un
acido poli-L lactico (pureza 6ptica 99,5% o mayor), que tenia un peso molecular medio de 1,2 x 10°, una viscosidad
en estado fundido de 30 Pa-s (240 °C a una tasa de cizalla de 2432 s™) y un punto de fusién de 170 °C, en lugar del
PET copolimerizado, y la temperatura de amasado se ajustd a 220 °C, para obtener de esta manera virutas de
aleacion de polimero que tenian un valor b* de 3. El peso molecular medio del 4cido polilactico se determind de la
siguiente manera. Se afadi6 tetrahidrofurano (en lo sucesivo en la presente memoria abreviado como THF) a una
solucion de cloroformo de una muestra, para preparar una solucién de medicion. La solucién se analizé a 25 °C por
cromatografia de permeacion en gel (GPC) Waters 2690, disponible en Waters Inc. y un peso molecular medio se
determind como el valor equivalente del poliestireno correspondiente. EI N6 usado en el Ejemplo 1 tenia una
viscosidad en estado fundido de 57 Pa-s a 240 °C y una tasa de cizalla de 2432 s™. El 4cido poli-L lactico tenia una
viscosidad en estado fundido de 86 Pa-s a 215 °C y una tasa de cizalla de 1216 s

[0276] Las virutas de aleacion de polimero se sometieron a una centrifugacion en estado fundido analogamente al
Ejemplo 1, excepto porque se ajustod la temperatura de fusion a 230 °C, la temperatura de centrifugacion a 230 °C,
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(temperatura de la superficie de la hilera 215 °C) y la velocidad de hilado a 3500 metros por minuto. Aunque se uso
una hilera ordinaria, que tenia un diametro de orifico de 0,3 mm y una longitud de orificio de 0,155 mm, no ocurrioé
sustancialmente ningun fendmeno Barus. La capacidad de hilado se mejoré significativamente, incluso cuando se
comparo con el Ejemplo 1, y no ocurrio rotura del hilo durante el hilado de 1t. La descarga por orifico se ajusto a 0,94
gramos por minuto. Se obtuvo un hilo no estirado altamente orientado, de 92 dtex y 36 filamentos, que era un hilo no
estirado altamente orientado excelente que tenia una resistencia de 2,4 cN/dtex, un alargamiento de 90%, una
contraccion en agua en ebullicién del 43% y un U% de 0,7%. Particularmente a medida que el Barus se reducia en
gran medida, la no uniformidad del hilo mejoraba mucho.

[0277] EI hilo no estirado altamente orientado se sometié a estirado y recocido, analogamente al Ejemplo 1,
excepto porque se ajusto la temperatura de estirado a 90 °C, la proporcién de estirado a 1,39 y la temperatura de
fraguado térmico a 130 °C. El hilo estirado tenia 67 dtex y 36 filamentos, y mostré propiedades muy buenas, tales
como una resistencia de 3,6 cN/dtex, un alargamiento de 40%, una contracciéon en agua en ebullicién de 9% y un
U% de 0,7%.

[0278] La observacidon de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una
estructura de islas en el mar, donde el PLA formaba el mar (porcion clara) y el N6 formaba las islas (porcién oscura).
El didmetro del dominio de islas de N6 promedio en nimero era de 55 nm, lo que indicaba que el N6 estaba
dispersado uniformemente, del orden de nandmetros, en la fibra de aleacion de polimero.

[0279] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo, y después
se sometieron a tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 1, para eliminar de esta manera 99% o mas del PLA
de las fibras de aleacion de polimero por hidrdlisis. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las
nanofibras en el agregado de las nanofibras, obtenidas como se ha descrito anteriormente, se analizaron
analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra
individual promedio en ndmero era de 60 nm (3 x 10° dtex), con una dispersion muy pequefia de los valores de
finura de fibra individual.

[0280] La proporcion de la adsorcion de humedad (AMR) del galén redondo formado a partir del agregado de
nanofibras era de 6% y la tasa de alargamiento en la direccion longitudinal del hilo al absorber agua era de 7%. Un
hilo que comprendia el agregado de nanofibras de N6 mostr6 una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento de
45%. La proporcion de contraccion térmica por secado a 140 °C era de 3%. Cuando el galén redondo se pulid,
mostré una sensacion en las manos fresca, proporcionando una sensacion ultrasuave como la piel de melocotoén, o

un tacto suave y humedo como la piel humana, que nunca antes se habia conseguido con las fibras ultrafinas de la
técnica anterior.
Tabla 14
Diametro promedio Dispersién de los dominios de isla Resistencia U% (%)
en numero de (cN/dtex)
dominios de isla Proporcion de Intervalo de Intervalo de
(nm) area (%) diametros: proporcion de area
Ejemplo 48 55 100 45 - 74 nm: 73% 3,6 0,7
Ejemplo 49 50 100 45 -74 nm: 70% 1,2 2,0
Ejemplo 50 45 100 35 - 64 nm: 70% 1,4 2,0
Ejemplo 51 50 100 45 -74 nm: 70% 1,3 2,0
Ejemplo 52 40 100 35-64 nm: 70% 1,3 2,0
Proporcion de area: Proporcion de drea de dominios de isla que tienen diametros en un intervalo de 1 a 100 nm.
Intervalo: Proporcién de area en una seccion de 30 nm de anchura en didmetros.
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Tabla 15
Numero promedio de nanofibras Dispersion de nanofibras Resistencia del
agregado de
Diametro (nm) Finura (dtex) Proporcion | Intervalo de intervalo nanofibras
de finura (%) de diametros: (cN/dtex)
proporcion de finura
Ejemplo 48 60 3X10° 99 55 -84 nm: 70% 2,0
Ejemplo 49 55 3X10° 100 45 -74 nm: 70% 2,0
Ejemplo 50 50 2X10° 100 45 -74 nm: 70% 2,0
Ejemplo 51 55 3X10-° 100 45 -74 nm: 70% 2,0
Ejemplo 52 40 1X10° 100 35-64 nm: 70% 2,0
Proporcion de finura: Proporcion de finura de la finura de fibra individual en un intervalo de 1 x 10" a 1 x 10™
dtex Intervalo: proporcién de area en una seccion de 30 nm de anchura en diametros.

Ejemplo 49

[0281] Las operaciones de fusién y amasado se realizaron analogamente el Ejemplo 1, excepto que se us6 un
poliestireno copolimerizado (co-PS), que contenia 22% de unidades de acrilato 2-etilhexilo, y el PET copolimerizado
usado en el Ejemplo 9, y ajustando el contenido del PET copolimerizado al 20% en peso y la temperatura de
amasado a 235 °C, para obtener de esta manera virutas de aleacién de polimero que tenian un valor b* de 2. El co-
PS tenia una viscosidad en estado fundido de 140 Pa-s a 262 °C y una tasa de cizalla de 121,6 s’ y una viscosidad
en estado fundido de 60 Pa-s a 245 °C y una tasa de cizalla de 1216 s

[0282] Las virutas de aleacion de polimero se sometieron a hilado en estado fundido analogamente al Ejemplo 1,
excepto que se ajustd la temperatura de fusién a 260 °C, la temperatura de hilado a 260 °C, (temperatura de la
superficie de la hilera 245 °C) y la velocidad de hilado a 1200 metros por minuto. Se usé una hilera similar a la usada
en el Ejemplo 1. En este procedimiento, la fibra mostré una buena capacidad de hilado y se rompié solamente una
vez durante el hilado de 1 t. La descarga por orifico se ajusté a 1,15 gramos por minuto. El hilo no estirado obtenido
de esta manera se someti6 a estirado y recocido, analogamente al Ejemplo 1, ajustando la temperatura de estirado a
100 °C, la proporcion de estirado a 2,49, usando una placa de calentamiento que tenia una longitud eficaz de 15 cm,
en lugar del rodillo caliente, como el dispositivo de ajuste térmico, y una temperatura de recocido a 115 °C. Se
obtuvo un hilo estirado de 166 dtex y 36 filamentos, que tenia una resistencia de 1,2 cN/dtex, un alargamiento de
27% y un U% de 2,0%.

[0283] La observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una
estructura de islas en el mar, donde el co-PS formaba el mar (porcion clara) y el PET copolimerizado formaba las
islas (porcién oscura). El diametro del dominio de islas de PET copolimerizado promedio en namero era de 50 nm,
indicando que el PET copolimerizado estaba dispersado uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de
aleacion de polimero.

[0284] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo
analogamente al Ejemplo 1, y se sumergieron en tetrahidrofurano (THF), para eluir de esta manera 99% o mas del
co-PS, el componente de mar. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras en el
agregado de nanofibras obtenido como se ha descrito anteriormente se analizé analogamente al Ejemplo 1, con un
resultado que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en nimero era
de 55 nm (3 x 10° dtex), con un dispersién muy pequefia de los valores de finura de fibra individual.

[0285] Las fibras de aleacion de polimero se unieron conjuntamente en una estopa de 10 x 10* dtex, que se corto
en fibras pequefias que tenian una longitud de 2 mm. Estas piezas de fibra se sometieron a tratamiento con THF
para eluir el co-PS y obtener las nanofibras. EI THF liquido incluia las nanofibras dispersadas en su interior, se
sometio a sustitucion del disolvente de alcohol, después agua y se sometié a una separacioén por batido. Las fibras
dispersadas en su interior se ensamblaron después en una lamina, para obtener de esta manera un tejido no tejido.
El tejido no tejido obtenido de esta manera se constituyd a partir de las nanofibras dispersadas al nivel de fibras
individuales.

Ejemplo 50
[0286] Las operaciones de fusion y amasado se realizaron analogamente al Ejemplo 1, excepto que se usé el PBT
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usado en el Ejemplo 11 y el co-PS usado en el Ejemplo 49, y se ajustod el contenido del PBT a 20% en peso y la
temperatura de amasado a 240 °C, para obtener de esta manera virutas de aleacién de polimero que tenian un valor
b* de 2.

[0287] Las virutas de aleacion de polimero se sometieron a hilado en estado fundido analogamente al Ejemplo 1,
excepto que se ajustd la temperatura de fusién a 260 °C, la temperatura de hilado a 260 °C, (temperatura de la
superficie de la hilera 245 °C) y la velocidad de hilado a 1200 metros por minuto. Se usé una hilera similar a la usada
en el Ejemplo 1. En este procedimiento, la fibra mostr6 una buena capacidad de hilado y se rompid solo una vez
durante el hilado de 1 t. La descarga por orifico se ajusté a 1,0 gramo por minuto. El hilo no estirado obtenido de
esta manera se sometio a estirado y recocido analogamente al Ejemplo 49. Se obtuvo un hilo estirado de 161 y 36
filamentos, que tenia una resistencia de 1,4 cN/dtex, un alargamiento de 33% y un U% de 2,0%.

[0288] La observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una
estructura de islas en el mar en la que el co-PS formaba el mar (porcién clara) y el PET copolimerizado formaba las
islas (porcion oscura). El diametro del dominio de islas de PET copolimerizado promedio en niumero era de 45 nm, lo
que indicaba que el PET copolimerizado estaba dispersado uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de
aleacioén de polimero.

[0289] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo
analogamente al Ejemplo 1, y se sumergieron en tricloroetileno, para eliminar de esta manera 99% o mas del co-PS,
el componente de mar. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras en el agregado de
nanofibras obtenido como se ha descrito anteriormente se analizé analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que
mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en nimero era de 50 nm (2 x
10° dtex), con un dispersién muy pequefia de los valores de finura de fibra individual.

Ejemplo 51

[0290] Las operaciones de fusion y amasado se realizaron analogamente al Ejemplo 1, excepto que se uso el PTT
usado en el Ejemplo 12 y un PS copolimerizado, disponible en Nippon Steel Chemical Co., Ltd. (ESTYRENE® KS-
18, copolimerizacién de metacrilato de metilo, viscosidad en estado fundido de 110 Pa-s a 262 °C a una tasa de
cizalla de 121,6 s'1) y un ajuste del contenido de PTT al 20% en peso y la temperatura de amasado a 240 °C, para
obtener de esta manera virutas de aleacion de polimero que tenian un valor de b* de 2. El PS copolimerizado tenia
una viscosidad en estado fundido de 76 Pa-s a 245 °C a una tasa de cizalla de 1216 ™.

[0291] Las virutas de aleacion de polimero se sometieron a una centrifugacion en estado fundido analogamente al
Ejemplo 1, excepto que se ajusto la temperatura de fusion a 260 °C, la temperatura de hilado a 260 °C, (temperatura
de la superficie de la hilera 245 °C) y la velocidad de hilado a 1200 metros por minuto. Se usé una hilera similar a la
usada en el Ejemplo 1, que tenia una seccion de pesada 12 que tenia un diametro de 0,23 mm, proporcionada por
encima del orificio, el diametro de orificio 14 era de 2 mm y una longitud de orificio 13 era de 3 mm, como se muestra
en la Figura 13. En este procedimiento, la fibra mostré una buena capacidad de hilado y se rompi6 solo una vez
durante el hilado de 1 t. La descarga por orificio se ajusté a 1,0 gramo por minuto. Los hilos no estirados obtenidos
de esta manera se unieron conjuntamente en una estopa, que se estir6 con una proporcion de estirado de 2,6 en un
bafio de agua templada a 90 °C y se riz6 mecanicamente. Después, el hilo rizado se corté en fibras que tenian una
longitud de 51 mm, se separé mediante cardado y se formé en una banda con una tejedora de enrollado transversal.
La banda se convirtié en un tejido no tejido de fibras enmarafiadas de 300 g/m2. El tejido no tejido se impregnd con
una solucién que consistia en 13% en peso de un compuesto de poliuretano (PU), incluyendo poliuretano basado en
poliéter como componente principal, y 87% en peso de N,N’-dimetilformamida (DMF), y el PU se solidificé en una
soluciéon acuosa que tenia un contenido de DMF de 40% en peso. Después el tejido se lavo en agua. El tejido no
tejido se sometié a tratamiento con tricloroetileno, de manera que el PS copolimerizado se eluyo, para obtener de
esta manera una estructura de nanofibra constituida a partir de las nanofibras de PTT y el PU, que tenia un espesor
de aproximadamente 1 mm. Un lado de la estructura de nanofibras se pulié con un papel de lija, para reducir el
espesor a 0,8 mm. El otro lado de este tejido se procesd con una maquina de esmerilar, para formar una superficie
elevada artificialmente del agregado de nanofibras, que después se tifid y termind para producir una piel sintética de
tipo ante. El articulo obtenido de esta manera tenia excelente sensacién en las manos, no solo con una suavidad y
finura mejores que la piel sintética convencional, sino también mayor elasticidad.

[0292] La observacion de una seccion transversal de la fibra cortada con un TEM mostrd una estructura de islas en
el mar, donde el PS copolimerizado formaba el mar (porcién clara) y el PET copolimerizado formaba las islas
(porcion oscura). El didmetro del dominio de islas de PET copolimerizado promedio en nimero era de 50 nm, lo que
indicaba que el PET copolimerizado estaba dispersado uniformemente, del orden de nandémetros, en la fibra de
aleacion de polimero. Las fibras de aleacion de polimero tenian una finura de fibra individual de 3,9 dtex, una
resistencia de 1,3 cN/dtex y un alargamiento de 25%.

[0293] El hilo antes de cortarlo en fibras cortas se muestred y las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta
manera se formaron en un galén redondo analogamente al Ejemplo 1, y se sumergioé en tricloroetileno, para eliminar
de esta manera 99% o mas del PS copolimerizado, o el componente de mar. La dispersion de los valores de finura
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de fibra individuales de las nanofibras en el agregado de nanofibras, obtenido como se ha descrito anteriormente, se
analizé analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro
de fibra individual promedio en nimero era de 55 nm (3 x 10° dtex), con un dispersion muy pequefia de los valores
de finura de fibra individual.

Ejemplo 52

[0294] Las operaciones de fusion y amasado se realizaron analogamente al Ejemplo 49, excepto que se uso el
PLA usado en el Ejemplo 48 y el co-PS usado en el Ejemplo 49, y se ajusto el contenido del PLA al 20% en peso y
la temperatura de amasado a 215 °C, para obtener de esta manera virutas de aleacién de polimero que tenian un
valor b* de 2.

[0295] Las virutas de aleacion de polimero se sometieron a una operacion de hilado en estado fundido
analogamente al Ejemplo 1, excepto que se ajustd la temperatura de fusion a 260 °C, la temperatura de hilado a 230
°C, (temperatura de la superficie de la hilera 215 °C) y la velocidad de hilado a 1200 metros por minuto. Se us6 una
hilera que tenia un diametro de orificio de 2 mm y una seccidon de pesada con un diametro de 0,23 mm,
proporcionada por encima del orificio. En este procedimiento, la fibra mostraba una buena capacidad de hilado, y se
rompié solo una vez durante el hilado de 1 t. La descarga por orifico se ajusté a 0,7 gramos por minuto. El hilo no
estirado obtenido de esta manera se someti6 a estirado y recocido, analogamente al Ejemplo 49. Se obtuvo un hilo
estirado de 111 dtex y 36 filamentos, que tenia una resistencia de 1,3 cN/dtex, un alargamiento de 35% y un U% de
2%.

[0296] La observacion de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una
estructura de islas en el mar, donde el co-PS formaba el mar (porcién clara) y el PLA formaba las islas (porcidon
oscura). El diametro del dominio de islas de PLA promedio en numero era de 40 nm, lo que indicaba que el PLA
estaba dispersado uniformemente, del orden de nandmetros, en la fibra de aleacién de polimero.

[0297] Las fibras de aleacion de polimero obtenidas de esta manera se formaron en un galén redondo
analogamente al Ejemplo 49 y se sumergieron en tricloroetileno, para eluir de esta manera 99% o mas del co-PS, o
el componente de mar. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras en el agregado de
nanofibras obtenidas como se ha descrito anteriormente se analiz6 analogamente al Ejemplo 1, con un resultado
que mostraba una finura sin precedentes cuando el diametro de fibra individual promedio en numero era de 40 nm (1
x 10° dtex), con un dispersiéon muy pequefa de los valores de finura de fibra individual.

Ejemplo 53

[0298] Se secaron 5 gramos de un galén redondo, formado a partir del agregado de nanofibras preparado en el
Ejemplo 48, a 110 °C durante una hora, y se sumergieron en un liquido de tratamiento de la composiciéon mostrada a
continuacién, de manera que se impregné totalmente el agregado de nanofibras con difenildimetoxisilano. La tela
tratada se lavod cuidadosamente con agua pura, seguido de curado a 140 °C durante tres minutos, de manera que el
difenildimetoxisilano se polimerizé dentro del agregado de nanofibras. La tela se lavé después diez veces en una
lavadora doméstica, y se seco a 110 °C durante una hora. Cuando se peso, la tela mostré un aumento del 38% en
peso, en comparacion con el tratamiento anterior. De esta manera, se demostré que el material hibrido podia
fabricarse soportando difenil silicona sobre el agregado de nanofibras. La difenil silicona mostré una durabilidad
suficiente contra el lavado.

<Composicion del liquido de tratamiento>

[0299]
Difenildimetoxisilano: 100 mi
Agua pura: 100 mi
Etanol: 300 ml
Acido clorhidrico al 10%: 50 gotas
Ejemplo 54

[0300] Se provocd que el tejido tricotado formado a partir del agregado de nanofibras de PBT preparado en el
Ejemplo 50 absorbiera escualeno, un componente oleoso natural extraido del higado de tiburén, que tiene un efecto
para el cuidado de la piel, manteniendo la humedad de la piel. Este procedimiento se realizé en condiciones tales
que una mezcla del 60% de escualeno y 40% de dispersante de emulsion se dispersaron en agua con una
concentracion de 7,5 gramos por litro, mientras se ajustaba la proporcion de bafio a 1:40, la temperatura a 130 °C y
el tiempo de tratamiento a 60 minutos. Después del tratamiento, la tela se lavé a 80 °C durante dos horas. La
cantidad de escualeno depositado en este tiempo era de 21% en peso de la tela. Después de lavar 20 veces en una
lavadora automatica, la cantidad restante de escualeno depositado sobre la tela era de 12% en peso de la tela,
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indicando una durabilidad suficiente contra el lavado.

[0301] Se fabricaron calcetines a partir del galén redondo formado a partir del agregado de nanofibras de PBT
procesadas con escualeno. Se pidié a diez sujetos, que se quejaban de secado grave de sus talones, que llevaran
puestos los calcetines durante una semana. Ocho de los sujetos informaron que la sequedad de la piel mejord. Esto
se supone que es porque el escualeno que ha quedado atrapado en el agregado de nanofibras fue extraido
gradualmente por el sudor del usuario, e hizo contacto con la piel.

Ejemplo 55

[0302] Un hilo no estirado, altamente orientado, de aleacion de polimero de N6/PLA, que tenia 400 dtex y 144
filamentos, se obtuvo por hilado en estado fundido analogamente al Ejemplo 48, excepto que se ajustd el contenido
de N6 a 35%. El hilo no estirado altamente orientado se sometid a estirado y recocido analogamente al Ejemplo 48.
Un hilo estirado obtenido de esta manera era un hilo de 288 dtex, de 96 filamentos y mostraba unas propiedades de
resistencia de 3,6 cN/dtex, un alargamiento de 40%, una contraccién en agua en ebullicion de 9% y un U% de 0,7%.

[0303] La observacidon de una seccion transversal de la fibra de aleacion de polimero con un TEM mostré una
estructura de islas en el mar, donde el PLA formaba el mar (porcién clara) y el N6 formaba las islas (porcién oscura).
El diametro del dominio de islas de N6 promedio en nimero era de 62 nm, indicando que el N6 estaba dispersado
uniformemente, del orden de nanémetros, en la fibra de aleacién de polimero. Las fibras de aleacién de polimero se
mezclaron mediante aire con un hilo de falsa torsién de N6, que tenia 165 dtex y 96 filamentos, que se preparé por
separado, mientras se aplicaba un 15% de sobrealimentacion para crear un hilo mixto. Se aplicé una torsién
moderada, de 300 giros por metro, al hilo mixto, que después se usé como urdimbre y trama en un hilo de dos capas
de torsidn S/torsidon Z, para formar de esta manera un tejido tejido de twill 2/2. El tejido tejido de twill se sometié a
tratamiento alcalino analogamente al Ejemplo 48, para preparar de esta manera una tela para cortinas formada a
partir de nanofibras de N6, que tenian una masa por area unitaria de 150 g/m2. Las nanofibras de N6 se localizaron
de manera que cubrian el hilo de falsa torsién de N6 en la tela para cortina, y la mayoria de las nanofibras se
expusieron a la superficie del tejido tejido. La dispersion de los valores de finura de fibra individual de las nanofibras
se analizé6 analogamente al Ejemplo 1, con un resultado que mostraba una finura sin precedentes cuando el
diametro de fibra individual promedio en nimero era de 57 nm (4 x 10° dtex). La Eroporcién de finura de las fibras
individuales, que tenian diametros que estaban dentro de un intervalo de 1 x 10" a 1 x 10 dtex, era de 82% Y,
particularmente, la proporcion de finura de las fibras individuales, que tenian diametros que estaban en un intervalo
de 55 a 84 nm, era del 60%, con una dispersién muy pequefia de los valores de finura de fibra individual. Las
nanofibras de N6 tenian una resistencia de 2,0 cN/dtex y un alargamiento de 40%.

[0304] Cuando se someti6 a un tratamiento con silicona andlogamente al Ejemplo 35, la tela para cortina mostré
un tacto delicado y una sensacién en las manos suave y humeda como la piel humana. También tenia una
sensacion de frio tras tocarlo. También mostré una proporcién suficiente de adsorcion de humedad (AMR) del 4%.
En un ensayo de desodorizaciéon usando acido acético, la concentracion disminuy6é de 100 ppm a 1 ppm en diez
minutos, indicado que la tela para cortinas tenia un excelente rendimiento de desodorizacion. Cuando las cortinas
fabricadas a partir de la tela se colgaron en una habitacion que tenia un area de seis esteras de tatami, el aire en la
habitacion se refrescd y la condensacion de rocio se suprimié. Cuando se lavé y deshidraté mientras estaba
contenida en una malla de lavado en una lavadora doméstica, la cortina mostré una alta estabilidad dimensional, sin
deformacion

Aplicabilidad industrial

[0305] El agregado de nanofibras de la presente invencion permite fabricar una tela que tiene excelente sensacion
en las manos y una tela de textura de alto rendimiento, que no podria conseguirse con los hilos ultrafinos
convencionales.

[0306] EI material fibroso que incluye el agregado de nanofibras de la presente invencion puede usarse como
articulos intermedios, tales como hilo, una bola de fibras cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, fieltro, tejido
no tejido, piel sintética y lamina. Puede usarse también, preferentemente, en aplicaciones de la vida civil, tales como
ropa, materiales para ropa, productos para interior, productos para interior de vehiculo, articulos de uso doméstico
(pafios de limpieza, cosméticos y articulos para tratamiento de belleza, productos higiénico-sanitarios, juguetes,
etc.), materiales relacionados con el medio ambiente e industriales (materiales de construccién, telas para dar
textura, filtros, dispositivos para eliminar material peligroso, etc.), componentes IT (componentes de detectores,
componentes de bateria, componentes para robot, etc.), dispositivos médicos (filtro para sangre, columna de
circulacion extrasomatica, andamiaje, vendajes para heridas, vasos sanguineos artificiales, dispositivos de
administracion de medicinas, etc.) y otros articulos fibrosos.

54



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2378 428 T3

REIVINDICACIONES

1. Un agregado de nanofibras fabricado a partir de un polimero termoplastico, en el que la finura de fibra individual
promedio en numero esta en un intervalo de 1 x 107 a 2 x 10™ dtex y, en proporcion de finura, el 60% o mas de las
fibras individuales estan en un intervalo de 1 x 10”7 a 2 x 10 dtex en finura de fibra individual.

2. Un agregado de nanofibras de acuerdo con la reivindicaciéon 1, que tiene una morfologia de tipo hilo filamentoso
y/o una morfologia de hilo hilado.

3. Un agregado de nanofibras de acuerdo con la reivindicacion 1 6 2, en el que la finura de fibra individual promedio
en numero esta en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10 dtex y, en proporcion de finura, el 60% o mas de las fibras
individuales estan en un intervalo de 1 x 107 a 1 x 10* dtex en finura de fibra individual.

4. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que, en proporcion
de finura, el 50% o mas de las fibras individuales que constituyen el agregado de nanofibras estan en una seccion
que tiene una anchura de 30 nm de diametro de las fibras individuales.

5. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el polimero
termoplastico comprende un polimero fabricado por policondensacion.

6. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el polimero
termoplastico tiene un punto de fusién de 160 °C o mayor.

7. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el polimero
termoplastico comprende uno seleccionado entre poliéster, poliamida y poliolefina.

8. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que tiene una
resistencia de 1 cN/dtex o mayor.

9. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que tiene una
proporcion de adsorcion de humedad de 4% o mayor.

10. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que tiene una tasa de
alargamiento al absorber agua del 5% o mayor en la direccién longitudinal del hilo.

11. Un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que contiene un agente
quimico funcional.

12. Un material fibroso que incluye el agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a
11.

13. Un material fibroso de acuerdo con la reivindicacién 12, en el que la masa por area unitaria de la fibra esta en un
intervalo de 20 a 2000 g/m?.

14. Un material fibroso de acuerdo con la reivindicacion 12, en el que el agregado de nanofibras esta encapsulado
en un espacio hueco de una fibra hueca.

15. Un material fibroso de acuerdo con la reivindicacion 14, en el que la fibra hueca tiene multitud de poros que
miden 100 nm o menos de diametro en la direccién longitudinal.

16. Un material fibroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 12 a 15, que contiene un agente quimico
funcional.

17. Un material fibroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 12 a 16, en el que el material fibroso se
selecciona entre hilos, una bola de fibras cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, fieltro, tejido no tejido, piel
sintética y lamina.

18. Un material fibroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 12 a 17, en el que el material fibroso es un
tejido no tejido laminado fabricado por apilamiento de una lamina de tejido no tejido que incluye el agregado de
nanofibras y una lamina de otro tejido no tejido.

19. Un material fibroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 12 a 18, en el que el material fibroso es un
articulo fibroso seleccionado entre ropa, materiales para ropa, productos para interior, productos para interior de
vehiculo, articulos para uso doméstico, materiales relacionados con el medio ambiente, materiales industriales,
componentes IT y dispositivos médicos.

20. Un liquido que contiene el agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11.

21. Una fibra de aleacion de polimero adecuada para su uso como un precursor para un agregado de nanofibras de
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acuerdo con la reivindicacion 1, fibra de aleacion de polimero que tiene una estructura de islas en el mar que
consiste en dos 0 mas clases de polimeros organicos de diferentes niveles de solubilidad, en el que el componente
de isla esta fabricado de un polimero de baja solubilidad que es un polimero termoplastico y el componente de mar
esta fabricado de un polimero de alta solubilidad, mientras que el diametro de los dominios de isla promedio en
numero esta en el intervalo de 1 a 150 nm, teniendo el 60% o mas de los dominios de isla en proporcién de area,
tamafos en un intervalo de 1 a 150 nm de diametro, y los componentes de isla estan dispersados en configuracion
lineal.

22. Una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con la reivindicacion 21, en la que el diametro de los dominios de
isla promedio en nimero esta en un intervalo de 1 a 100 nm y el 60% o mas, en proporcion de area de los dominios
de isla esta en un intervalo de 1 a 100 nm de diametro de los dominios de isla.

23. Una fibra de aleacién de polimero de acuerdo con la reivindicacion 21 6 22 en la que, entre los dominios de isla
incluidos en la fibra de aleacién de polimero, el 60% o mas, en proporciéon de area, de los dominios de isla esta en
una seccion que tiene una anchura de 30 nm de diametro de los dominios de isla.

24. Una fibra de aleaciéon de polimero de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 23, en la que el
contenido del componente de isla esta en un intervalo de 10 a 30% en peso de toda la fibra.

25. Una fibra de aleacién de polimero de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 24, en la que el
componente de mar esta fabricado de un polimero que es altamente soluble en una solucion alcalina o agua
caliente.

26. Una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 25, en la que el
componente de isla tiene un punto de fusion de 160 °C o mayor.

27. Una fibra de aleacion de polimero que es una fibra conjugada que comprende la aleacién de polimero de
acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 26 y otro polimero que estan conjugados juntos.

28. Una fibra de aleacién de polimero de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 27, en la que el valor
de CR, que es una medida de la caracteristica de rizado, es del 20% o mayor, o el niumero de rizos es de cinco por
25 mm o mayor.

29. Una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 28, que tiene una
irregularidad Uster del 5 % o menor.

30. Una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 21 a 29, que tiene una
resistencia de 1,0 cN/dtex o mayor.

31. Un material fibroso que incluye la fibra de aleacién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 21 a 30.

32. Un material fibroso de acuerdo con la reivindicacidon 31, en la que el material fibroso se selecciona entre hilos,
una bola de fibras cortadas, paquete, tejido tejido, tejido tricotado, filtro, tejido no tejido, piel sintética y lamina.

33. Un material fibroso de acuerdo con la reivindicacion 31 6 32, que incluye las fibras de aleacion de polimero y
otras fibras.

34. Un material fibroso de acuerdo con la reivindicacion 31 6 32, en la que el material fibroso es un articulo fibroso
seleccionado entre ropa, materiales para ropa, productos para interior, productos para interior de vehiculo, articulos
para uso doméstico, materiales relacionados con el medio ambiente, materiales industriales, componentes IT y
dispositivos médicos.

35. Un método de fabricacion de una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con la reivindicacion 21 por hilado en
estado fundido de una aleacion de polimero que se fabrica combinando en estado fundido un polimero de baja
solubilidad y un polimero de alta solubilidad, en el que se satisfacen las siguientes condiciones (1) a (3):

(1) el polimero de baja solubilidad y el polimero de alta solubilidad que se han pesado independientemente se
alimentan por separado en una amasadora y se combinan en condiciones de fusién moderada;

(2) el contenido del polimero de baja solubilidad en la aleacidon de polimero esta en un intervalo de 10 a 50% en
peso;y

(3) la viscosidad en estado fundido del polimero de alta solubilidad es de 100 Pa-s o menor, o la diferencia en
el punto de fusién entre el polimero de alta solubilidad y el polimero de baja solubilidad esta en un intervalo de
-20 a +20 °C.

36. Un método de fabricacion de una fibra de aleacién de polimero de acuerdo con la reivindicaciéon 35, en el que el
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mezclado en estado fundido se realiza en una amasadora de extrusién de doble tornillo y la longitud de la seccién de
amasado de la amasadora de extrusion de doble tornillo es del 20 al 40% de la longitud eficaz de un tornillo.

37. Un método de fabricaciéon de una fibra de aleacion de polimero de acuerdo con la reivindicacion 35, en el que el
mezclado en estado fundido se realiza en una mezcladora estatica, y el nimero de divisiones realizadas en la
mezcladora estatica es de 100 x 10° o mayor.

38. Un método de fabricacion de una fibra de aleacién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 35 a 37, en el que la tension de cizalla generada entre la pared del orificio de la hilera y el polimero
por la operacion de hilado en estado fundido es de 0,2 MPa o menor.

39. Un método de fabricacion de una fibra hibrida, en el que un agregado de nanofibras de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones 1 a 11 es impregnado con un monémero organico y, posteriormente, el mondémero organico
se polimeriza.

40. Un método de fabricacion de un material fibroso, en el que un material fibroso de acuerdo con cualquiera de las

reivindicaciones 12 a 19 es impregnado con un mondémero organico y, posteriormente, el monémero organico se
polimeriza.
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FIG. 4

Fibra de aleacién de polimero
(No tratada)
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Agregado de nanofibras
(Después de tratamiento con alcali)
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FIG, 5
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FIG. 6

Diametro de nanofibra (nm)
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FIG. 8
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FIG. 10
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FIG. 11
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FIG. 12 .
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FIG: 17
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FIG. 18
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FIG. 19
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FIG. 21

Tolueno gaseoso
~ 50
é L
2 40
Z 30
s b Nanofibra de N6
i
:g 20 -,/. .
2
s 10
) N6 Regular
A 0 ele_lllL?l-JLéll

0 30 60 90 120 150

Tiempo (minutos)

FIG. 22
Sulfuro de hidrégeno gaseoso
90
40
30 Nanoftbra-de- N6
20
10
N6 Regular
0{3IJ‘1’LI111]][L@|[

0 30 60 90 120 150

Tiempo (minutos)

74



ES 2378 428 T3

REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION
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documento de la patente europea. A pesar del cuidado tenido en la recopilacion de las referencias, no se pueden
excluir errores u omisiones y la EPO niega toda responsabilidad en este sentido.
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