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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　以下の段階：
　ｂ）モノマーのベース単位に対して、少なくとも６０％のポリアミド６ベース単位を有
するポリアミド又はコポリアミドの抽出による、カプロラクタム、アミノカプロニトリル
、アミノカプロン酸又はこれらの混合物を含む抽出水溶液を、５～４０バールの範囲の圧
力及び１５０～３００℃の範囲の温度の条件下で予備反応器において単相又は二相反応さ
せ、且つ二相反応の場合に形成された気相を、液相から除去する段階と、
　ｃ）段階ｂ）から得られた反応混合物を、２２０～３００℃の範囲の温度条件下、－０
．５～＋１バールまで減圧し且つ気相を除去しつつ、螺旋形チューブ蒸発器によって排出
して、液相を得る段階と、
　ｄ）段階ｃ）から得られた液相を、２４０～３００℃の範囲の温度及び大気圧～２バー
ルの範囲の圧力の条件下、気相を除去しつつ更に反応させる段階と、
を含む、少なくとも６０％のポリアミド６ベース単位を有するポリアミド又はコポリアミ
ドの抽出水溶液の濃縮方法。
【請求項２】
　濃縮を連続的に行う請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　段階ｂ）の反応をＶＫ管において行う請求項２に記載の方法。
【請求項４】
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　抽出水溶液を、段階ｃ）において、９０質量％を超えて濃縮する請求項１～３のいずれ
か１項に記載の方法。
【請求項５】
　段階ｂ）の前に、段階ａ）でポリアミド６を基礎とするポリアミドの抽出による水性抽
出物を予備蒸発させ、６０～８０質量％の範囲の濃度まで濃縮する請求項１～４のいずれ
か１項に記載の方法。
【請求項６】
　段階ｄ）の後、段階ｅ）でポリアミド６を基礎とするポリアミドを顆粒化する請求項１
～５のいずれか１項に記載の方法。
【請求項７】
　キャリアガスを段階ｃ）において添加する請求項１～６のいずれか１項に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ポリアミドの製造において螺旋形チューブ蒸発器を使用する方法及びポリア
ミド６を基礎とするポリアミドの製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　最終生成物において１０～１３％の範囲の水溶性分をもたらす温度依存性平衡が、例え
ばカプロラクタムのポリアミド６（ＰＡ６）への重合で確立されることが知られている。
かかる未転化分を、更に加工処理することが可能となる前に、ポリアミドから除去する必
要がある。
【０００３】
　一般に、除去は、水との抽出によって行われる。その後、抽出水を再び濃くする必要が
ある。経済上の理由から、製造処理に有機分を戻し導入するのが好ましい。
【０００４】
　ＥＰ－Ｂ０８４７４１５は、循環されたラクタムを使用してポリアミド６を連続的に製
造する方法に関する。これにより記載された、循環されたラクタムを使用するポリアミド
６の調製において、循環されたラクタムは、新たなラクタムを添加しつつ循環されたラク
タムを閉鎖された系に導入し、そして３～１５％の水分含有量及び２２０～２８０℃の範
囲の温度の条件下、溶融された液相中での加水分解により加圧下でラクタムを処理するこ
とによって、ラクタムに溶解されたオリゴマーで更に加工処理される。全体として４段階
を有する方法が記載され、且つ熱交換器及び制御バルブを用いて濃縮が行われる。オリゴ
マー又はダイマーの沈殿を妨げるために、有機相は、１２０℃を超える比較的高温の条件
下で一定に維持される必要がある。しかしながら、高温での長い滞留時間により、屡々、
最終生成物の品質の損失に至る。例えば、色数（ＡＰＨＡ）が増大する場合があり、そし
て揮発性塩基の含有量が同様に増大する場合がある。かかる現象は、色素ポリマーの抽出
で生じるように、特に抽出水が無機成分を依然として含む場合、特に重大である。
【０００５】
　更に、反応混合物は、加水分解において単相の液体中に存在する必要があり、これは、
高い水準の制御の複雑さを意味する。更に、抽出水は、先行する処理工程において高度に
濃縮される必要がある。なぜなら、比較的多量の水を、更に処理の過程で十分に除去する
ことができないからである。しかしながら、高度に濃縮された抽出水は、系において沈殿
を形成する傾向が極端に高い。特に一般的な熱交換器、例えばプレート熱交換器又は流下
膜式蒸発器の場合、時々除去される必要がある沈殿を屡々形成する。かかる現象は、色素
ポリマーの抽出で得られるように、特に抽出水が、例えばＳｉ、Ｐ、Ｍｎ、Ｓｂ又はＴｉ
から誘導される無機成分を更に含む場合、特に重大である。これにより、かかる方法は、
製造技術の観点から、低い色数及び低い合計灰分にて生成物を調製する場合に厄介で、不
経済であり、そして不適当であると考えられる。
【０００６】
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　ＥＰ－Ｂ－１１９４４７３は、ラクタム及びポリアミドの抽出物からポリアミドを製造
する方法に関する。かかる反応は、金属酸化物、β－ゼオライト、シート状シリケート又
はシリカゲルの存在下で行われ、これは、不均一系触媒としてドープ処理されても良い。
不均一系触媒は、反応混合物から機械的な除去を可能にする形で使用され、そして不均一
系触媒は、重合中又は重合の終了後に、反応混合物から除去される。反応混合物における
水分含有量は、０．５～１３質量％である。例えば、第１の段階で、１７０～３１０℃の
範囲の温度及び５～４０バールの範囲の圧力の条件下で使用することが可能であると共に
、第２の段階で、断熱減圧を行い、且つ水並びにラクタムのモノマー及びオリゴマーをフ
ラッシュ蒸発によって排出する。
【０００７】
　ＥＰ－Ｂ－１０５８７０５は、不均一系触媒としての金属酸化物の存在下でラクタムを
重合することによるポリアミドの製造方法に関する。金属酸化物は、それぞれ顆粒、押出
物、固定床或いは触媒被覆不規則充填物又はインターナルの形で使用され、これにより反
応混合物から機械的な除去を可能にする。金属酸化物は、重合中又は重合の終了後に反応
混合物から除去される。反応混合物における水分含有量は、０．００５～１質量％である
のが更に好ましい。また、反応混合物を３段階で転化することが可能である。この場合、
反応材料が単相の液体の形で存在する第１の高圧段階の後、開放系反応器での二相高圧段
階であり、これにより凝縮生成物を除去することが可能である。第３の低圧段階において
、所望の重合度が、後凝縮及び十分な水の除去によって最終的に達成される。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００８】
【特許文献１】ＥＰ－Ｂ０８４７４１５
【特許文献２】ＥＰ－Ｂ－１１９４４７３
【特許文献３】ＥＰ－Ｂ－１０５８７０５
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　従って、本発明の目的は、ポリアミド６を基礎とするポリアミドの抽出により得られる
抽出水溶液から開始すると共に、公知の方法の課題を回避するポリアミド６を基礎とする
ポリアミドの製造方法を提供することにある。特に、ポリアミドの溶液粘度（ＲＶ）が１
．７を超え、そしてポリアミドが、水中顆粒化によって顆粒化可能である連続法を提供す
る。更に、これにより製造されるポリアミドは、極めて良好なポリマーの性質、例えば低
いＳｉ含有量、カルボキシル末端基に対するアミノ末端基の割合が１．２５以下であるの
が好ましいバランスされた末端基平衡を有するべきである。生成物は、低い内色素及び低
い揮発性塩基含有量を有するのが好ましい。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　上記の目的は、本発明により、螺旋形チューブ蒸発器を、ポリアミド６を基礎とするポ
リアミドの抽出により得られる抽出水溶液の濃縮に使用することによって達成される。
【００１１】
　上記の目的は、以下の段階：
　ｂ）モノマーのベース単位に対して、少なくとも６０％のポリアミド６ベース単位を有
するポリアミド又はコポリアミドの抽出による、カプロラクタム、アミノカプロニトリル
、アミノカプロン酸又はこれらの混合物を含む抽出水溶液を、５～４０バールの範囲の圧
力及び１５０～３００℃の範囲の温度の条件下で予備反応器において単相又は二相反応さ
せ、且つ二相反応の場合に形成された気相を、液相から除去する段階と、
　ｃ）段階ｂ）から得られた反応混合物を、２２０～３００℃の範囲の温度条件下、－０
．５～＋１バールまで減圧し且つ気相を除去しつつ、螺旋形チューブ蒸発器によって排出
して、液相を得る段階と、



(4) JP 5312338 B2 2013.10.9

10

20

30

40

50

　ｄ）段階ｃ）から得られた液相を、２４０～３００℃の範囲の温度及び大気圧～２バー
ルの範囲の圧力の条件下、気相を除去しつつ更に反応させる段階と、
を含む、少なくとも６０％のポリアミド６ベース単位を有するポリアミド又はコポリアミ
ドの抽出水溶液の濃縮方法によって達成される。

【００１２】
　本発明によると、螺旋形チューブ蒸発器は、ポリアミド６を基礎とするポリアミドの抽
出により得られる抽出水溶液を転化及び濃縮して、極めて高い濃度を達成する場合に有利
に使用され得ることが見出された。好ましくは、少なくとも９０質量％、特に少なくとも
９５質量％の最終濃度を達成する。また、顔料を含む抽出水溶液を、規則的な間隔で蒸発
器の機械的な洗浄を必要としたであろう、顔料による沈殿及び沈降物の形成無しに濃縮す
ることも可能である。
【００１３】
　螺旋形チューブ蒸発器は、特に、熱媒体が加熱ジャケット内に移され、温度の制御の役
割を果たすジャケット被覆管である。本発明により使用されるのが好ましい工業的なジャ
ケット被覆管は、２０～７０ｍの範囲、更に好ましくは４０～５０ｍの範囲の長さを有し
、そして好ましくは３～２０ｃｍ、特に５～１０ｃｍの内径を有する。本発明の水性抽出
物において、螺旋形チューブ蒸発器により、水を蒸発するので、体積を膨張させる。本発
明の方法において、反応圧は、螺旋形チューブ蒸発器において連続的に減ぜられる。一般
に、螺旋形チューブ蒸発器の下流側領域において、気体（水蒸気）によるコア流が存在す
ると共に、壁膜が液相として存在する。必要により、不活性ガスを、螺旋チューブの入口
又は“頂部”の位置から計量導入可能であり、例えば水蒸気、Ｎ2、Ａｒ、ＣＯ2又はこれ
らを含む気体混合物、例えば１６バールの水蒸気を計量導入して、コア流を生成するか、
又は増大させる。これは、例えば不十分な水が、例えば９８％を超える濃度で有機相に存
在する場合に必要とする場合がある。その後、これにより添加された気体は、キャリアガ
スとしての役割を果たす。螺旋形チューブ蒸発器の末端において、蒸気相と液相との間で
相分離が起こるのが一般的である。気体によるコア流は、例えば、螺旋チューブの断面積
に対して、１５～３５％、特に約２５％の面積分を構成し、一方、壁膜、すなわち液相は
、６５～８５％、特に約７５％の断面積を構成することが可能である。本発明の方法にお
いて、螺旋形チューブ蒸発器は、バルブとしての役割を果たすが可能である。なぜなら、
高圧、例えば２０バールが蒸発器の入口に存在すると共に、ほぼ大気圧が、反応器の出口
に現存するからである。これにより、圧力は、螺旋チューブの長さに亘って連続的に減ぜ
られる。
【００１４】
　螺旋形チューブ蒸発器は、例えば、有機混合物を低沸点物及び高沸点物に分離すること
に関して知られている。
【００１５】
　本発明の場合、ポリアミド６を基礎とするポリアミドは、モノマーのベース単位に対し
て、少なくとも６０％のポリアミド６ベース単位を有するポリアミド又はコポリアミドで
ある。これらは、例えば、カプロラクタム、アミノカプロニトリル、アミノカプロン酸又
はこれらの混合物から形成されても良い。考え得るコポリアミド単位は、例えば、特にポ
リアミド６６の場合のように、ジカルボン酸及びジアミンから誘導可能である。コモノマ
ーの割合は、コポリアミドに対して、４０質量％以下であるのが好ましく、更に好ましく
は２０質量％以下であり、特に１０質量％以下である。構造中にコモノマーを含まず、む
しろ適宜、連鎖調節剤又は光安定剤をその構造中に有する純粋なポリアミド６と共に使用
するのが特に好ましい。
【００１６】
　ポリアミド６又はポリアミド６のコポリアミドを、調製後、水、屡々、熱水で抽出する
のが一般的である。これにより得られる抽出水溶液は、ポリアミドの調製における開始モ
ノマーに応じて、例えばカプロラクタムから開始する調製において、約８０質量％のカプ
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ロラクタム及び約２０質量％の、カプロラクタムのダイマー、トリマー及び高級オリゴマ
ーを水溶液中に含む。抽出物含有量は、屡々５～１５質量％であり、特に好ましくは１０
～１３質量％である。かかる抽出水又は抽出水溶液を、本発明により、ポリアミドの調製
に使用し、且つ濃縮を、螺旋形チューブ蒸発器において行う。螺旋形チューブ蒸発器にお
ける濃縮の後に、更に濃縮しても良い。最初の濃縮により、例えば６０～８０質量％の溶
液、特に約７０質量％の溶液に至る場合がある。かかる溶液を、その後、螺旋形チューブ
蒸発器において濃縮し、好ましくは少なくとも９０質量％、更に好ましくは少なくとも９
５質量％の最終濃度とする。また、無機成分を含む色素ポリアミドの抽出水を使用するこ
とも可能である。無機成分の例示は、Ｓｉ、Ｐ、Ｍｎ、Ｓｂ又はＴｉから誘導する。例え
ば、ＴｉＯ2がポリアミド中、そして抽出後に、更に抽出水に存在していても良い。かか
る顔料含有抽出水により、流下膜式蒸発器の場合、熱交換領域の膠着に至り、これにより
蒸発性を著しく低下させるであろう。蒸発器の破損及び屡々行われる洗浄の必要性が重要
であろう。
【００１７】
　例えば、流下膜式蒸発器と対照的に、高い流速が螺旋形チューブ蒸発器において存在す
る。なぜなら、特に２２０～３００℃の範囲の温度条件下で多くの蒸気を形成するからで
ある。蒸気の高い形成により、極めて短い滞留時間及び螺旋チューブの自己洗浄をもたら
す。従って、流下膜式蒸発器により知られている課題は、回避され得る。
【００１８】
　本発明により、抽出水溶液の濃縮前に、抽出水溶液に新たなモノマー、例えばカプロラ
クタム、アミノカプロニトリル又はアミノカプロン酸を添加することが可能である。新た
なラクタムを添加するのが好ましい。カプロラクタムの添加により、オリゴマーを溶液中
で保持するのに役立つことが可能である。
【００１９】
　本発明の方法は、少なくとも３段階又は工程を含む。第１の段階ｂ）において、ポリア
ミド６を基礎とするポリアミドの抽出により得られ、カプロラクタム、アミノカプロニト
リル、アミノカプロン酸又はこれらの混合物を豊富に含んでいても良い抽出水溶液の単相
又は二相反応を、５～４０バールの範囲の圧力及び１５０～３００℃の範囲の温度条件下
で予備反応器中で行う。二相反応において、これにより形成される気相を液相から除去し
ても良い。望ましい圧力は、１０～３０バールの範囲であり、且つ望ましい温度は、１８
０～２４０℃の範囲である。段階ｂ）を約１８～２２バールの圧力条件下で行うのが特に
好ましい。
【００２０】
　抽出水溶液は、１０～８０質量％、特に４０～７５質量％の濃度で存在するのが好まし
い場合がある。選択された圧力及び温度の条件に応じて、液相、或いは液相と気相（二相
）が形成する。かかる段階において、オリゴマーの開裂が、水を使用して行われる。本発
明により、例えば新たなラクタムをかかる段階において添加するのが有利な場合がある。
また、顔料を添加することも可能である。カプロラクタム、アミノカプロニトリル、アミ
ノカプロン酸又はこれらの混合物を豊富にする場合、これにより添加される割合は、混合
物中に既に含まれる割合に対して、６０％以下であるのが好ましく、更に好ましくは３０
％以下であり、特に１５％以下である。ポリアミド６を基礎とする色素ポリアミドにおい
て、顔料の含有量は、ポリアミド全体に対して、０．０３～３質量％であるのが好ましく
、特に０．３～２質量％である。従って、本発明の方法において、第１の反応の開始時に
実際に適切な顔料含有量を導入することが可能である。また、他の反応段階のいずれかで
顔料を混合することも可能である。
【００２１】
　段階ｃ）において、段階ｂ）から得られた反応混合物を、２２０～３００℃の範囲の温
度条件下、ほぼ大気圧まで減圧し且つ気相を除去しつつ、螺旋形チューブ蒸発器により排
出して、液相を得る。これにより、ほぼ大気圧までの反応混合物の減圧は、螺旋チューブ
に反応混合物を運ぶことによって行われる。高い流速に起因して、螺旋チューブの妨害が
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、確実に防止される。気相は、事実上、水蒸気を主として含み、そして出口の下流側で螺
旋形チューブ蒸発器から除去される。更に、溶融物を、２２０～３００℃、好ましくは２
２０～２６０℃の温度条件下で得る。蒸気相を、例えばカラムを通じて除去可能であり、
そしてカラムは、水－フラッシュされても良い。
【００２２】
　“ほぼ大気圧”なる表現は、－０．５～＋１バール、特に±０．５バールだけ逸脱した
大気圧を表す。
【００２３】
　次に、液相を、段階ｄ）において、２４０～３００℃の範囲、好ましくは２５０～２８
０℃の範囲の温度、及び大気圧～２バールの範囲、特に大気圧～１．３バールの範囲の圧
力の条件下、気相を除去しつつ更に反応させる。また、このような更なる反応は、後凝縮
（postcondensation）／後重合と理解され得る。
【００２４】
　本発明によると、開始時に他の段階ａ）を本発明の方法に挿入することが可能であり、
６０～８０質量％の範囲、更に好ましくは７０～８０質量％の範囲、特に約７５％の濃度
に濃縮するために、ポリアミド６を基礎とするポリアミドの抽出により得られる抽出水溶
液を予備蒸発させる。かかる予備蒸発は、例えば一般的な蒸発器、例えば流下膜式蒸発器
を用いて行われ得る。
【００２５】
　本発明の方法は、バッチ式又は好ましくは連続的に行われ得る。段階ｄ）の反応は、Ｖ
Ｋ管において行われるのが好ましい。ＶＫ管は、連続流動される菅型反応器である。好適
な反応器は、当業者に知られている。段階ｃ）において、抽出水溶液を、９０質量％を超
え、更に好ましくは少なくとも９５質量％まで濃縮するのが好ましい。
【００２６】
　かかる濃縮において、質量％単位の全てのデータは、完全な抽出溶液を称する。従って
、９０質量％の溶液は、１０質量％の水分含有量及び９０質量％の（無水物の）抽出物含
有量を有する。
【００２７】
　段階ｄ）の後、更に段階ｅ）とすることが可能であり、ポリアミド６を基礎とするポリ
アミドを顆粒化する。顆粒化は、例えば水中顆粒化として行われ得る。好適な方法は、当
業者に知られている。
【００２８】
　顆粒化の後に抽出するのが一般的であり、そしてこれにより得られる抽出水を、本発明
の反応に再循環させることが可能である。
【００２９】
　抽出水溶液を段階ｂ）に供給する前に、抽出水溶液を、熱交換器によって連続的に加熱
することが可能である。段階ｄ）の反応を、例えば、連続流動される反応器中で行うこと
が可能であり、所望により、逆混合を防ぐためにSulzer混合要素等のインターナルを備え
ていても良い。
【００３０】
　コポリアミドの製造において、例えば、ジカルボン酸、ジアミン又はジカルボン酸とジ
アミンの塩を使用することも可能である。ジカルボン酸の適例は、脂肪族Ｃ4-10－α，ω
－ジカルボン酸、例えばコハク酸、グルタル酸、アジピン酸、ピメリン酸、スベリン酸、
アゼライン酸、セバシン酸、好ましくはアジピン酸及びセバシン酸、更に好ましくはアジ
ピン酸である。また、芳香族Ｃ8-20ジカルボン酸、例えばテレフタル酸を使用することも
可能である。
【００３１】
　４～１０個の炭素原子を有するα，ω－ジアミンとして、テトラメチレンジアミン、ペ
ンタメチレンジアミン、ヘキサメチレンジアミン、ヘプタメチレンジアミン、オクタメチ
レンジアミン、ノナメチレンジアミン及びデカメチレンジアミンを使用しても良く、ヘキ
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サメチレンジアミンであるのが特に好ましい。
【００３２】
　上述したジカルボン酸とジアミンの好適な塩の中で、特にアジピン酸とヘキサメチレン
ジアミンの塩である、いわゆるＡＨ塩が好ましい。
【００３３】
　連続法において、種々の段階における滞留時間は、転化率、そして更には触媒の使用に
応じて異なる場合がある。滞留時間は、例えば、段階ｂ）において１０～１２０分、段階
ｃ）において０．１～３０分、段階ｄ）において６～２０時間であっても良い。滞留時間
は、段階ｂ）において２０～９０分の範囲、段階ｃ）において１～１０分の範囲、段階ｄ
）において８～１５時間の範囲であるのが好ましい。本発明によると、反応混合物におけ
る水分含有量は、一方で、連行水（entrained water）を有機生成物流から実質的に定量
的に分離させるものの、他方で、十分な水が有機相に残って、重合反応を所望の粘度まで
行うように調節される。
【００３４】
　また、モノマーを本発明の方法において気相及び蒸気相と除去する場合、モノマーを、
蒸留塔によって除去し、そして反応に再循環させることが可能である。
【００３５】
　また、存在する水を、窒素等の不活性ガスによって液相の外側に強制的に追いやること
も可能である。
【００３６】
　段階ｄ）における反応混合物の滞留時間は、調製されるべきポリアミドの所望の相対粘
度及び選択的な温度によって主として導かれる。例えば、１２時間の滞留時間でのカプロ
ラクタム、オリゴマー及び水の混合物並びに２５０～２７０℃の範囲の温度の使用により
、２．２の相対粘度を有するポリアミド６を提供すると共に、他の点では同一の条件下で
２４時間の残留時間により、２．７の相対粘度を得ることが可能である。粘度は、２５℃
の温度及び９６質量％の硫酸の１００ｍｌ当たりの１ｇのポリマーの濃度で常に測定され
る。
【００３７】
　反応溶出液は、例えばポンプを用いて段階ｄ）から排出され得る。次の後処理は、例え
ばＤＥ－Ａ－４３２１６８３に記載のように行われ得る。特に、かかる文献の３頁５４行
目～４頁３行目を参照されたい。水中顆粒化が特に好ましい。
【００３８】
　本発明により、ポリアミドをカプロラクタムの水溶液で最初に抽出し、次に水で抽出す
るか、或いは例えばＥＰ－Ａ－０２８４９６８に記載のようにポリアミドを気相抽出に付
することによって、ポリアミド６における環式ダイマーの含有量を更に低減することが可
能である。
【００３９】
　更に、本発明により、一般的な添加剤及びフィラー、例えば顔料、特に二酸化チタン（
アナターゼ及び／又はルチル）、二酸化ケイ素及び石灰、連鎖調節剤、例えば脂肪族及び
芳香族カルボン酸及びジカルボン酸、例えばプロピオン酸、酢酸、安息香酸、テレフタル
酸及びトリアセトンジアミン、安定剤、例えばハロゲン化銅（Ｉ）及びアルカリ金属のハ
ロゲン化物、核剤、例えばケイ酸マグネシウム又は窒化ホウ素、触媒、例えば亜リン酸、
そして更には酸化防止剤を、例えば、使用されるモノマーの量に対して、０．０１～５質
量％の範囲、更に好ましくは０．２～２質量％の範囲の量で添加することも可能である。
好適な触媒は、例えばＥＰ－Ｂ－１１９４４７３に記載されている。
【００４０】
　本発明により得られるポリアミドを使用して、繊維、フィルム及び材料を製造すること
が可能である。
【００４１】
　以下に、実施例を用いて本発明を詳細に説明する。
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【実施例】
【００４２】
　アミノ末端基及びカルボキシル末端基（ＡＥＧ及びＣＥＧ）は、ＷＯ９５／０１３８９
の６頁３５行目～７頁４０行目に記載されている方法によって測定された。
【００４３】
　相対粘度（ＲＶ）は、２５℃の温度及び９６質量％の硫酸の１００ｍｌ当たりの１ｇの
ポリマーの濃度で測定された。
【００４４】
　以下の表により、段階ｂ）及びｃ）の実験条件を示した。段階ｃ）において、反応は、
螺旋チューブにおいて行われた。段階ｄ）の後凝縮は、２６０℃の温度、２００ミリバー
ルの圧力及び１２時間の滞留時間の条件下で行われた。滞留時間は、段階ｂ）において約
１０～３０分であり、段階ｃ）において約１分であった。
【００４５】
　以下の表において、ＰＡＷは、カプロラクタムを用いて調製されたポリアミド６の抽出
物の濃度に関する。色差ｄｂは、黄変の度合いを示していた。結果を以下の表に集めた。
【００４６】
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