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PROCEDE DE SYNTHESE DE POLYAMIDE

DOMAINE DE L'INVENTION
La présente invention concerne un procédé de synthése de polyamide
a partir d’'un aminoester, ainsi que le polyamide prépare selon ce procéede.

ARRIERE-PLAN TECHNIQUE

Les polyamides sont préparés par polycondensation d’une diamine
avec un diacide, ou par polycondensation d’'un aminoacide.

Il est connu d’apporter le diacide ou I'aminoacide sous forme d'un
ester. Par exemple, l'article Catalyzed polycondensation of ethyl 11-
aminoundecanoate, de F. Carriere et H. Sekiguchi, dans Bulletin de la
société chimique de France, 1970, p.1148-1150, décrit la polycondensation
de I'aminoundécanoate d’'éthyle en présence de divers acides.

Le document JP 57080426 décrit une réaction eéquimolaire
d’hexaméthylénediamine avec un carboxylate de diméthyle a une
température de 110-160°C, en présence de 40 a 90 % en poids d’eau, suivie
de [I'élimination du méthanol produit afin d'obtenir un polyamide
intermédiaire, qui est ensuite polymérisé selon une technique
conventionnelle.

Le document US 6,011,134 decrit la synthése de PA 6.6 a partir
d’adipate de monomeéthyle et d’hexaméthylénediamine, avec une premiéere
étape (a) de réaction dans des proportions equimolaires et en présence
d’'eau, a une température de 100 a 165°C, avec distillation simultanée du
meéthanol et de I'eau, puis une deuxiéme étape (b) de chauffage a une
température de 200 a 260°C a pression élevee (au moins 100 psig soit
6,9 bar) avec distillation de I'eau résiduelle suivi d’un chauffage a une
température de 270 a 280°C avec réduction de la pression a la pression
atmosphérique pour polycondenser le résidu de la distillation.

Un probléme constaté dans le contexte de la synthése de polyamides
a partir d'esters est celui des réactions secondaires favorisant notamment
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I'apparition d’amines N-alkylées. Ces produits indésirables perturbent la
polycondensation ainsi que la cristallisation des polyamides.

Il existe donc un besoin de mettre au point un procédé amélioré de
fabrication de polyamide, notamment a partir d’aminoester, présentant un
taux reduit de N-alkylation.

RESUME DE L’'INVENTION

L’invention concerne en premier lieu un procédé de fabrication de
polyamide a partir d'un aminoester de formule NHx-(CH2),-COOR, dans
laquelle R représente un groupement alkyle et n représente un entier valant
de 5 a 14, comprenant :

— une premiere étape de réaction en présence d'eau, a une

premiére température ;

— suivie d'une deuxiéme étape de réaction a une deuxieme

température supérieure a la premiére température.

Selon un mode de réalisation, la deuxieéme température est supérieure
a la premiére température d’au moins 50°C, de préférence d’au moins 60°C,
de maniére plus particulierement préférée d’au moins 80°C, voire d’au moins
100°C.

Selon un mode de réalisation, la premiére température est inférieure
ou égale a 120°C, de préférence inférieure ou égale a 110°C, et de maniéere
plus particulierement préférée inférieure ou égale a 100°C ; et/ou la
deuxiéme température est supérieure ou égale a 150°C, de préférence
supérieure ou égale a 180°C, et de maniere plus particulierement préférée
supérieure ou égale a 200°C.

Selon un mode de réalisation, la durée de la premiere étape est d’au
moins 20 minutes, de préférence au moins 40 minutes, de maniére plus
particulierement préférée au moins 60 minutes, voire au moins 90 minutes.

Selon un mode de realisation, R représente un groupement alkyle
linéaire ou ramifié, et de préférence linéaire, comprenant de 1 a 4 atomes de
carbones ; et de préférence, R est un groupement méthyle ou un
groupement éthyle.

Selon un mode de réalisation, n vaut de 5 a 12 et de préférence vaut
10 ou 11 ; et de preféerence, 'aminoester est I'aminoundécanoate de méthyle
ou I'aminododécanoate de méthyle.

Selon un mode de réalisation, le procédé comprend au cours de la
premiére étape la distillation et I'élimination de I'alcool de formule R-OH.

AM_3211_Ext PCT clean.doc - 14 novembre 2014
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Selon un mode de réalisation, le procédé comprend, avant la premiére
étape ou au début de la premiére étape, I'ajout d’un solvant organique, de
préférence un alcool, et de maniere plus particulierement préférée I'alcool de
formule R OH.

Selon un mode de réalisation, le procédé comprend, avant la premiére
étape ou au début de la premiere étape, I'ajout d'un catalyseur de I'nydrolyse
de I'aminoester, de préférence choisi parmi NaOH et KOH.

Selon un mode de réalisation, le rapport massique aminoester / eau
au début de la premiére étape vaut de 1:5 a 5:1, de préférence de 1:3 a 3:1,
de maniere plus particulierement préférée de 1:2 a 2:1 ; et idéalement
environ 1:1.

Selon un mode de réalisation, le procédé comprend I'évaporation et
I'élimination d’eau au cours de la deuxiéme étape.

Selon un mode de réalisation, de préférence, la premiere étape est
effectuée a une pression inférieure a 1,1 bar absolus.

Selon un mode de réalisation, le procédé est un procédé de type
discontinu.

Selon un mode de réalisation, le procédé est un procédé de type
continu.

L’'invention concerne également un polyamide susceptible d’étre
obtenu selon le procédé décrit ci-dessus.

Selon un mode de réalisation, il s’agit d’un polyundécanamide ou d’'un
polydodécanamide.

Selon un mode de réalisation, le polyamide présente un taux de N-
alkylation inférieur ou égal a 40 peq/g, ou inférieur ou égal a 10 peq/g, de
préférence inférieur ou égal a 5 peq/g, plus particulierement inférieur ou égal
a 2 yeq/g, et idéalement inférieur ou égal a 1 peq/g.

La présente invention permet de surmonter les inconvénients de I'état
de la technique. Elle fournit plus particulierement un procédé de fabrication
de polyamide a partir d’'aminoester dans lequel le polyamide obtenu présente
un taux de N-alkylation réduit.

Cela est accompli grace a une syntheése en deux étapes, a savoir une
premiére étape en présence d’eau permettant I'hydrolyse de I'aminoester, et
une deuxiéme étape de polycondensation de I'aminoacide issu de cette
hydrolyse. Bien entendu, la polycondensation peut débuter partiellement au
cours de la premiere étape et I'nydrolyse se poursuivre partiellement au
cours de la deuxieme étape.
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En outre, la premiére étape est effectuée a une premiére température
qui est inférieure a celle de la deuxiéme étape. En effet, les présents
inventeurs ont découvert que la température lors de |'étape d’hydrolyse a un
effet extrémement important sur le taux de N-alkylation. La premiere étape
doit donc étre effectuée a une température modérée, alors que la deuxieme
étape est de préférence effectuée a une température relativement élevée
pour garantir I'efficacité de la polycondensation, c'est-a-dire en particulier
I'obtention d’un polymere de viscosité mesurée dans le m-crésol supérieure a
0,8.

A contrario, dans le document US 6,011,134 concernant la production
de PA 6.6 a partir d’hexaméthylenediamine et d’adipate de monométhyle, la
N-méthylation observée d'une part atteint des niveaux relativement
importants, et d’autre part est bien moins sensible a la température.

DESCRIPTION DE MODES DE REALISATION DE L'INVENTION

L'invention est maintenant décrite plus en détail et de fagcon non
limitative dans la description qui suit.

En I'absence d'indications contraires, les proportions ou pourcentages
indiqués sont massiques.

L’invention prévoit de produire un polyamide a partir d’'un aminoester
de formule NH»>-(CH2),-COOR, dans laquelle R représente un groupement
alkyle et n représente un entier valant de 5 a 14. Le groupement alkyle est de
préférence non substitué.

Selon un mode de réalisation, deux ou plusieurs aminoesters
présentant des indices n différents sont utilisés, de sorte a former des
copolyamides.

Mais il est préféré qu’un seul aminoester présentant un seul indice n
soit utilise, de sorte a former un homopolymeére.

Selon des modes de réalisation, n est supérieur ou égal a 6, mais de
préférence n est supérieur ou égal a 7, ou supeérieur ou égal a 8, ou de
maniére encore plus préférée n est supérieur ou égal a 9, ou supérieur ou
égal a 10. Sans vouloir étre liés par une théorie, les inventeurs estiment que,
plus I'indice n est élevé, moins I'aminoacide issu de I'nydrolyse est soluble
dans 'eau, et donc moins celui-ci est susceptible de subir une N-méthylation
indésirable.

Selon un mode de réalisation, n vaut 5 et le polyamide synthétise est
le PA 6 (polyhexanamide).

AM_3211_Ext PCT clean.doc - 14 novembre 2014
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Selon un mode de réalisation préféré de l'invention, n est compris
dans la gamme de 7 a 14, de préférence de 8 a 14, de préférence de 9 a 14,
de préférence de 9 a 13, de préférence de 9 a 11, de préférence n est 9 ou
10 ou 11, de préférence n est 10 ou 11.

Selon un mode de realisation, n vaut 10 et le polyamide synthétisé est
le PA 11 (polyundécanamide).

Selon un mode de réalisation, n vaut 11 et le polyamide synthétise est
le PA 12 (polydodécanamide).

Le groupement R est un groupement alkyle linéaire ou ramifi¢, et de
préférence linéaire. |l peut comporter par exemple de 1 a 4 atomes de
carbone. Il peut s’agir par exemple d’un groupement méthyle, éthyle, propyle,
isopropyle, n-butyle, iso-butyle, sec-butyle ou tert-butyle. Les groupements
éthyle et méthyle sont préférés, et tout particulierement le méthyle.

La premiere étape de la réaction est effectuée en présence d’'eau et
est destinee a hydrolyser I'aminoester, a une premiére température modeéree
limitant la production de composés N-alkylés. L'hydrolyse conduit a la
production d’aminoacide de formule NH2-(CH2),-COOH et d’alcool de formule
R-OH.

Le rapport massique eau / aminoester peut étre par exemple de 1:5 a
5:1,oude 1:3a 3:1,oude 1:2a 2:1, ou d’environ 1:1.

Ainsi, la premiere température peut étre inférieure ou égale a 120°C ;
ou inférieure ou égale a 115°C; ou inférieure ou égale a 110°C; ou
inférieure ou égale a 105°C ; ou inferieure ou égale a 100°C ; ou inférieure
ou égale a 95°C ; ou inférieure ou égale a 90°C ; ou inférieure ou égale a
85°C ; ou inférieure ou égale a 80°C ; ou inférieure ou égale a 75°C ; ou
inférieure ou égale a 70°C ; ou inférieure ou egale a 65°C ; ou inférieure ou
égale a 60°C ; ou inférieure ou égale a 55°C ; ou inférieure ou égale a 50°C ;
ou inférieure ou égale a 45°C ; ou inférieure ou eégale a 40°C.

De maniére surprenante et inattendue, ce critére de premiere
température inférieure ou égale a 120°C est d’autant plus avantageux dans
le procédé de l'invention que n est supérieur ou égal a 7, de préférence
supérieur ou égal a 9.

Selon un mode de reéalisation, I'hydrolyse de I'aminoester est une
hydrolyse enzymatique, catalysée par exemple par des lipases telles que
decrites dans la publication Enzyme and Microbial Technology, 30 (2002)
p.19-25.

La durée de la premiére étape est par exemple d'au moins
20 minutes, ou d’au moins 30 minutes, ou d’au moins 40 minutes, ou d'au
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moins 50 minutes, ou d’au moins 1 heure, ou d’au moins 1 heure 30, ou d’au
moins 2 heures, ou d’au moins 3 heures.

Au cours de la premiére étape, la premiére température est de
préférence constante. Alternativement, cette premiere température peut
varier au cours de la premiere étape, par exemple de maniére monotone ou
cyclique. Une phase de montée en température peut étre prévue en début de
premiére étape ou avant la premiere étape. De préférence, celle-ci présente
une durée inférieure a 30 minutes, ou inférieure a 20 minutes, ou inférieure a
15 minutes, ou inférieure a 10 minutes.

La premiere étape peut étre effectuée sous vide de quelques
centaines de mbars, a pression atmosphérique, ou a une pression
supérieure (par exemple de 1,5 a 3 bars absolus).

De préférence, I'alcool de formule R-OH qui est produit lors de
I'nydrolyse est distillé et éliminé lors de la premiere étape (il s'agit du
meéthanol dans le mode de réalisation préfére). Le terme « éliminé » dans la
présente demande signifie un retrait, une séparation du composé concerne ;
il ne désigne pas nécessairement une élimination totale du compose. Ainsi,
le réacteur peut comporter une teneur résiduelle en alcool.

Alternativement, l'alcool peut étre éliminé a la deuxiéme étape
(éventuellement simultanément a I'eau) voire a 'issue de la réaction.

Selon un mode de réalisation, on introduit un solvant dans le milieu
avant la premiére étape, ou au début de la premiere étape, de sorte a
favoriser I'association de I'eau avec I'aminoester. A titre de solvant, on peut
utiliser notamment I'alcool R-OH (de préférence donc le méthanol), mais
également des solvants polaires aprotiques tels que le dioxanne, le
tetranydroxyfurane, le  diméthylsulfoxyde, la  n-méthylpyrrolidone,
I'acétonitrile. De préférence, la fraction massique de solvant est inférieure ou
égale a 70 %, de préférence inférieure ou égale a 50, 30 ou 20 %.

On peut également introduire dans le milieu un catalyseur de
I'nydrolyse de I'aminoester, soit avant la premiére étape soit au debut de la
premiére eétape. Ce catalyseur est de préférence une base minérale
(hydroxyde de metal alcalin ou alcalinoterreux tel que NaOH, KOH, Ca(OH)q,
Ba(OH)2). On peut aussi utiliser une base forte organique aprotique telle que
le triazabicyclodécene, le triazole, le 1,8-diazabicyclo[5.4.0lundéc-7-éne
(DBU), le 1,5-diazabicyclo[4.3.0]non-5-éne (DBN), le 1,4-
diazabicyclo[2.2.2]octane (DABCO)...

Ce catalyseur est utilisé de préference dans une concentration
inférieure ou égale a 1% molaire par rapport a 'aminoester.
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Avantageusement, le mélange réactionnel est activé par I'application
d’ultrasons, ou par cavitation mécanique contrélée, ou par I'application d’'un
rayonnement micro-ondes.

On peut également introduire I'aminoester de maniere continue sur
une durée de quelques heures (de préférence 1 a 5) dans le milieu
d’hydrolyse.

La deuxiéme étape de la réaction est destinée a polycondenser
I'aminoacide issu de I'hydrolyse pour former le polyamide recherché. Cette
deuxiéme étape est usuelle pour une polymérisation d’amines et d’acides
conduisant a des polyamides. Elle peut s’effectuer en phase solide ou en
phase fondue.

Cette deuxiéme étape est effectuée a une deuxiéme température
supérieure a la premiére pour une meilleure efficacité de la
polycondensation. La deuxiéme température est par exemple supérieure ou
égale a 150°C, ou a 160°C, ou a 170°C, ou a 180°C, ou a 190°C, ou a
200°C, ou a 210°C, ou a 220°C, ou a 230°C, ou a 240°C.

La durée de la deuxieme étape dépend de la température et de la
teneur éventuelle en catalyseur.

Au cours de la deuxiéme étape, la deuxieme température est de
préférence constante. Alternativement, cette deuxiéme température peut
varier au cours de la deuxiéme étape, par exemple de maniére monotone ou
cycliqgue. Une phase de montée en température est prévue entre la premiére
étape et la deuxieme étape. De préférence, celle-ci présente une durée
inférieure a 30 minutes, ou inférieure a 20 minutes, ou inférieure a 15
minutes, ou inférieure a 10 minutes, ou inférieure a 5 minutes.

La deuxiéme étape est généralement effectuée a une pression
supérieure a celle de la premiére étape, a savoir une pression de vapeur
d’'eau inférieure ou égale a la pression de vapeur saturante de I'eau a la
température considérée. Alternativement, notamment dans I'’éventualité d’'un
procédé continu, les deux étapes peuvent étre effectuées a pression
atmosphérique.

De préférence, I'eau est évaporée et éliminée au cours de la
deuxiéme étape qui se termine alors par une phase sous pression
atmosphérique voire sous vide.

On peut introduire dans le milieu un catalyseur de la polycondensation
de I'aminoacide, soit avant la premiére étape, soit au cours de la premiére
étape, soit entre la premiere étape et la deuxiéme étape, soit au début de la
deuxieme étape, tel que l'acide phosphoriqgue ou hypophosphoreux. La
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quantité de catalyseur est inférieure ou égale a 3000 ppm par rapport a la
quantité du polyamide aliphatique et avantageusement entre 50 et
1000 ppm.

Divers additifs peuvent étre également introduits dans le milieu un
catalyseur de la polycondensation de I'aminoacide, soit avant la premiere
étape, soit au cours de la premiére étape, soit entre la premiére étape et la
deuxiéme étape, soit au début de la deuxiéme étape, a savoir: des
stabilisants UV, des stabilisants thermiques et/ou des plastifiants.

Le poids moléculaire du polyamide obtenu peut étre contrélé de fagon
classique par suivi de la viscosité a l'état fondu du produit. On peut
éventuellement ajouter un régulateur de chaine (par exemple monoacide
carboxyligue, monoamine, diacide ou diamine) pour limiter I'étendue de la
polymérisation.

A l'issue de la réaction, le polyamide est collecté du réacteur a I'état
fondu.

Le polyamide obtenu selon le procéedé de l'invention est caractérise
par :

— une teneur résiduelle en fins de chaine esters supérieure a 0,1 ou

a1 ueq/g;

— un faible taux de N-alkylation (N-méthylation dans I'hypothése ou
le groupement R est le groupement méthyle), a savoir un taux de
N-alklyation inférieur ou égal a 40 peqg/g, ou a 30 peg/g, ou a
20 peq/g, ou a 10 peq/g, ou a 5 peq/g, ou a 2 peq/g, ou a 1 peq/g.

Le taux de fins de chaines esters et de N-alkylation peut étre mesuré
par analyse RMN apres dissolution dans un mélange hexafluoro-isopropanol
(ou HFIP) / CD.Cls. La valeur en peq/g correspond au nombre de umoles de
composeés (ester ou N-alkylés) par gramme de polyamide. Les composés N-
alkylés incluent les fins de chaines N-alkylamine et di-N-alkylamine ainsi que
les structures N-alkylamides tertaires.

EXEMPLES
Les exemples suivants illustrent l'invention sans la limiter.

Exemple 1 — hydrolyse de 'amino 11 ester méthylique & une température de
110°C puis polymérisation a 250°C

Le meélange réactionnel est un meélange eau / amino 11 ester
meéthylique dans un rapport massique de 1:1. Le mélange réactionnel est
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introduit dans un reacteur a reflux total. La réaction est effectuée a une
température de consigne de 145°C, correspondant a une température du
mélange réactionnel de 110°C. La durée de la réaction est de 90 minutes. Le
milieu est ensuite lyophilisé (de sorte a éliminer I'eau et le méthanol), et le
lyophilisat est analysé par RMN. La teneur en composés N-méthylés est
inférieure a la limite de détection de 5 ueq/g.

Le lyophilisat est ensuite chauffé a 250°C sous balayage d’azote dans
un réacteur en verre préalablement inerté a l'azote. Aprés 2h30 de
chauffage, le polymére obtenu est refroidi puis analyse par RMN. La teneur
en composes N-méthylés est de 42 peqg/g. Parmi ces composes, la teneur en
fins de chaines N-diméthylées est de 3 peq/g.

Exemple 2 — hydrolyse de 'amino 11 ester méthylique & une température de
130°C puis polymeérisation a 250°C

Le meélange réactionnel est un meélange eau / amino 11 ester
meéthylique dans un rapport massique de 1:1. Le mélange réactionnel est
introduit dans un reacteur a reflux total. La réaction est effectuée a une
tempeérature du melange réactionnel de 130°C. La durée de la réaction est
de 90 minutes, aprés une phase de chauffe a 5°C/min. Le milieu est agité a
10 rpm. La pression en fin de réaction est d’environ 2,8 bar.

Le milieu obtenu est diphasique (phase blanche pateuse et phase
liquide). 1l est mélangé puis lyophilisé (de sorte a éliminer I'eau et le
méthanol), et le lyophilisat est analysé par RMN. La teneur en composés N-
methylés est de 38 peq/g.

Le lyophilisat est ensuite chauffé a 250°C sous balayage d’azote dans
un réacteur en verre préalablement inerté a l'azote. Aprés 2h30 de
chauffage, le polymére obtenu est refroidi puis analyse par RMN. La teneur
en composes N-méthylés est de 73 peq/g. Parmi ces composeés, la teneur en
fins de chaines N-diméthylées est de 7 peq/g.

Exemple 3 — hydrolyse de 'amino 12 ester méthylique a une température de
110°C puis polymeérisation a 250°C
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Le meélange réactionnel est un meélange eau / amino 12 ester
meéthylique dans un rapport massique de 1:1. Le mélange réactionnel est
introduit dans un reacteur a reflux total. La réaction est effectuée a une
température de consigne de 145°C, correspondant a une température du
mélange réactionnel de 110°C. La durée de la réaction est de 90 minutes. Le
milieu est ensuite lyophilisé (de sorte a éliminer 'eau et le méthanol.

Le lyophilisat est ensuite chauffé a 250°C sous balayage d’azote dans
un réacteur en verre préalablement inerté a l'azote. Aprés 2h30 de
chauffage, le polymére obtenu est refroidi puis analyse par RMN. La teneur
en composes N-méthylés est de 32 peqg/g. Parmi ces composeés, la teneur en
fins de chaines N-diméthylées est de 4 peq/g.

Exemple 4 — hydrolyse de I'amino 6 ester méthyligue a une température de
110°C puis polymeérisation a 250°C

Le melange reéactionnel est un mélange eau / amino 6 ester
meéthylique dans un rapport massique de 1:1. Le mélange réactionnel est
introduit dans un reacteur a reflux total. La réaction est effectuée a une
température de consigne de 145°C, correspondant a une température du
mélange réactionnel de 110°C. La durée de la réaction est de 90 minutes. Le
milieu est ensuite lyophilisé (de sorte a éliminer I'eau et le méthanol).

Le lyophilisat est ensuite chauffé a 250°C sous balayage d’azote dans
un réacteur en verre préalablement inerté a l'azote. Aprés 2h30 de
chauffage, le polymére obtenu est refroidi puis analyse par RMN. La teneur
en composés N-meéthylés est de 12 peqg/g. Parmi ces composés, les fins de
chaines N-diméthylées ne sont pas détectées.

Exemple 5 — hydrolyse de I'amino 6 ester méthyligue a une température de
130°C puis polymeérisation a 250°C

Le melange reéactionnel est un mélange eau / amino 6 ester
meéthylique dans un rapport massique de 1:1. Le mélange réactionnel est
introduit dans un reacteur a reflux total. La réaction est effectuée a une
température de mélange réactionnel de 130°C. La durée de la réaction est
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de 90 minutes. Le milieu est ensuite lyophilisé (de sorte a éliminer I'eau et le
méthanol).

Le lyophilisat est ensuite chauffé a 250°C sous balayage d’azote dans
un réacteur en verre préalablement inerté a l'azote. Aprés 2h30 de
chauffage, le polymére obtenu est refroidi puis analysé par RMN. Aucun
composé N-méthylé n’est détecte.

Exemple 6 — chauffage de I'amino 11 ester méthylique sans eau a une
température de 110°C puis polymérisation a 250°C

L'amino 11 ester méthylique est introduit dans un réacteur a reflux
total. La réaction est effectuée a une température de mélange réactionnel de
110°C. La durée de la réaction est de 90 minutes. Le milieu est ensuite
lyophilisé (de sorte a éliminer le méthanol).

Le lyophilisat est ensuite chauffé a 250°C sous balayage d’azote dans
un réacteur en verre préalablement inerté a l'azote. Aprés 2h30 de
chauffage, le polymére obtenu est refroidi puis analysé par RMN. Il est
cassant et présente une odeur désagréable de poisson en décomposition. La
teneur en composés N-méthylés est de 150 peq/g. Parmi ces composeés, la
teneur en fins de chaines N-diméthylées est de 95 peq/g.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de fabrication de polyamide a partir d’'un aminoester de formule NH2-
(CH2)-COOR, dans laquelle R représente un groupement alkyle et n représente un
entier valant de 8 a 14, comprenant :

- une premiére étape de réaction en présence deau, a une premiere
température ;

- suivie d’'une deuxiéme étape de réaction a une deuxiéme température
supérieure a la premiere température.

2. Procédé selon la revendication 1, dans lequel la deuxiéme température est
supérieure a la premiére température d’au moins 50°C.

3. Procédé selon la revendication 1, dans lequel la deuxiéme température est
supérieure a la premiére température d’au moins 60°C.

4. Procédé selon la revendication 1, dans lequel la deuxiéeme température est
supérieure a la premiére température d’au moins 80°C.

5. Procédé selon la revendication 1, dans lequel la deuxiéme température est
supérieure a la premiére température d’au moins 100°C.

6. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, dans lequel la
premiére température est inférieure ou égale a 120°C et/ou dans lequel la deuxieme
température est supérieure ou égale a 150°C.

7. Procédé selon revendication 6, dans lequel la premiére température est
inférieure ou égale a 110°C.

8. Procédé selon la revendication 6 ou 7, dans lequel la premiére température est
inférieure ou égale a 100°C.

9. Procédé selon l'une quelconque des revendications 6 a 8, dans lequel la
deuxiéme température est supérieure ou égale a 180°C.
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10. Procédé selon l'une quelconque des revendications 6 a 9, dans lequel la
deuxiéme température est supérieure ou égale a 200°C.

1. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 10
durée de la premiére étape est d’au moins 20 minutes.

, dans lequel la

12. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 11
durée de la premiére étape est d’au moins 40 minutes.

, dans lequel la

13. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 12
durée de la premiére étape est d’au moins 60 minutes.

, dans lequel la

14. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 13
durée de la premiére étape est d’au moins 90 minutes.

, dans lequel la

15. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 14, dans lequel R
représente un groupement alkyle linéaire ou ramifi€, comprenant de 1 a 4 atomes de
carbones.

16. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 15, dans lequel R
représente un groupement alkyle ramifié.

17. Procédé selon 'une quelconque des revendications 1 a 15, dans lequel R est
un groupement méthyle ou un groupement éthyle.

18. Procédé selon 'une quelconque des revendications 1 a 17, dans lequel n vaut
de8a12.
19. Procédé selon 'une quelconque des revendications 1 a 18, dans lequel n vaut
10 ou 11.
20. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 15, dans lequel

aminoester est 'aminoundécanoate de méthyle ou 'aminododécanoate de méthyle.

21. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 20, comprenant au
cours de la premiére étape la distillation et I'élimination d’un alcool de formule R-OH.
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22. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 21, comprenant, en
outre, avant la premiére étape ou au début de la premiéere étape, I'ajout d’'un solvant
organique.

23. Procédé selon la revendication 22, caractérisé en ce que le solvant organique
est un alcool.
24. Procédé selon la revendication 23, caractérisé en ce que l'alcool est un alcool

de formule R-OH.

25, Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 24, comprenant, en
outre, avant la premiére étape ou au début de la premiére étape, I'ajout d’'un catalyseur
de 'hydrolyse de 'aminoester.

26. Procédé selon la revendication 25, caractérisé en ce que le catalyseur est
choisi parmi NaOH et KOH.

27. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 26, dans lequel le
rapport massique aminoester / eau au début de la premiére étape vaut de 1:5 a 5:1.

28. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 27, dans lequel le
rapport massique aminoester / eau au début de la premiére étape vaut de 1:3 a 3:1.

29. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 28, dans lequel le
rapport massique aminoester / eau au début de la premiére étape vaut de 1:2 a 2:1.

30. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 29, dans lequel le
rapport massique aminoester / eau au début de la premiére étape vaut environ 1:1.

31. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 30, comprenant
I'évaporation et I'élimination d’eau au cours de la deuxieme étape.

32. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 31, dans lequel, la
premiére étape est effectuée a une pression inférieure a 1,1 bar absolus.

33. Procédé selon 'une quelconque des revendications 1 a 32, qui est un procédé
de type discontinu.
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34. Procédé selon 'une quelconque des revendications 1 a 32, qui est un procédé
de type continu.

35. Polyamide obtenu selon le procédé de 'une quelconque des revendications 1 a
34, caractérisé en ce qu'il présente un taux de N-alkylation inférieur ou égal a 40 peq/g.

36. Polyamide selon la revendication 35, qui est un polyundécanamide ou un
polydodécanamide.

37. Polyamide selon la revendication 35 ou 36, présentant un taux de N-alkylation
inférieur ou égal a 10 peq/g.

38. Polyamide selon I'une quelconque des revendications 35 a 37, présentant un
taux de N-alkylation inférieur ou égal a 5 peq/g.

39. Polyamide selon I'une quelconque des revendications 35 a 38, présentant un
taux de N-alkylation inférieur ou égal a 2 peq/g.

40. Polyamide selon I'une quelconque des revendications 35 a 39, présentant un
taux de N-alkylation inférieur ou égal a 1 yeqg/g.

Date Regue/Date Received 2022-01-04



	Page 1 - COVER_PAGE
	Page 2 - ABSTRACT
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - DESCRIPTION
	Page 14 - CLAIMS
	Page 15 - CLAIMS
	Page 16 - CLAIMS
	Page 17 - CLAIMS

