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Priprava polyamidov z dinitrilov a diaminov

Oblast techniky

PredloZeny vyndlez sa tyka postupu na pripravu dinitrilov a diaminov
z aminonitrilov a vody za zvy$enej teploty a zvySeného tlaku.

Podstata vynalezu

Cielom predloZeného vynalezu je poskytnut postup na pripravu polyamidov
z dinitrilov a diaminov a vody v dobrom vytazku s jednoduchym odstrafiovanim
katalyzatora.

Zistili sme, Ze tento ciel sa dosahuje postupom na pripravu polyamidu
reakciou aspofi jedného dinitrilu a aspori jedného diaminu s vodou pri tepiote od 90
do 400 °C atiaku od 0,1 do 50.10° Pa v molarnom pomere aspon 1:1 pre vodu
k sume dinitrilu a diaminu za pritomnosti heterogénneho katalyzatora vybraného zo
skupiny, ktoru tvori oxid hlinity, oxid cinu, oxid kremiCity, oxidy druhej az Siestej
prechodnej skupiny periodickej tabulky, oxidy lantanoidov a aktinoidov, fylosilikaty
a zeolity.

Vyndlez dalej poskytuje kontinulny postup na pripravu polyamidu reakciou
aspoii jedného dinitrilu a aspofi jedného diaminu s vodou, ktory pozostava

z nasledujucich krokov:

(1)  reakcia aspofl jedného dinitrilu a aspofi jedného diaminu s vodou pri
teplote od 90 do 400 °C a tiaku od 0,1 do 35 x 10° Pa v prietokovej rirke
obsahujicej katalyzator na béze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi
katalyzatorov na baze beta-zeolitov, fylosilikdtov alebo oxidu titanicitého
pozostavajiceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
hmotnostnych rutilu a v ktorom a2 do 40 % hmotnostnych oxidu titani¢itého mozno
nahradit oxidom volfrAmovym, &im sa ziska reakéna zmes,

(2) dalej reakcia reakénej zmesi pri teplote od 150 do 400 °C a tlaku,
ktory je niz$i ako tlak v $tadiu 1, za pritomnosti alebo nepritomnosti katalyzatora na



baze Brénstedovej kyseliny vybraného spomedzi katalyzatorov na baze beta-
zeolitu, fylosilikdtu alebo oxidu titaniitého pozostavajuceho zo 70 az 100 %
hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 % hmotnostnych rutilu, a v ktorom az do 40 %
hmotnostnych oxidu titani¢itého méze byt nahradené oxidom volframovym, pri¢om
teplota a tlak sa volia tak, aby sa ziskala prva plynné faza a prva kvapalna alebo
prva tuha faza alebo zmes prvej tuhej a prvej kvapalnej fazy, a prva plynna faza sa
oddeli od prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi prvej kvapalinej a
prvej tuhej fazy a

(3) zmieSanie prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi prvej
kvapalnej a prvej tuhej fazy s plynnou alebo kvapalnou fdzou obsahujlicou vodu pri
teplote od 150 do 370 °C a pri tlaku od 0,1 do 30 x 10° Pa, ¢im sa ziska zmes pro-
duktov.

Vyndlez dalej poskytuje kontinuéiny postup na pripravu polyamidu reakciou
aspofl jedného dinitrilu a aspon jedného diaminu s vodou, ktory pozostava
z nasledujucich krokov:

(1)  reakcia asponi jedného dinitrilu a aspor jedného diaminu s vodou pri
teplote od 90 do 400 °C a tlaku od 0,1 do 35 x 10° Pa v prietokovej rirke
obsahujicej katalyzator na béze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi
katalyzatorov na béze beta-zeolitov, fylosilikadtov alebo oxidu titanigitého
pozostavajuceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
hmotnostnych rutilu a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titani¢itého mozno
nahradit oxidom volframovym, ¢im sa ziska reakéna zmes,

(2) dalej reakcia reakénej zmesi pri teplote od 150 do 400 °C a tlaku,
ktory je niz8i ako tlak v Stadiu 1, za pritomnosti alebo nepritomnosti katalyzatora na
baze Bronstedovej kyseliny vybraného spomedzi katalyzatorov na béaze beta-
zeolitu, fylosilikdtu alebo oxidu titani¢itého pozostavajiceho zo 70 aZ 100 %
hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 % hmotnostnych rutilu, a v ktorom az do 40 %
hmotnostnych oxidu titaniéitého méze byt nahradené oxidom volframovym, pritom
teplota a tlak sa volia tak, aby sa ziskala prva plynna f4za a prva kvapalna alebo
prva tuh faza alebo zmes prvej tuhej a prvej kvapalnej fazy, a prva plynna faza sa



oddeli od prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi prvej kvapalnej a
prvej tuhej fazy a

(8) zmieSanie prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi prvej
kvapalnej a prvej tuhej fazy s plynnou alebo kvapalnou fazou obsahujicou vodu pri
teplote od 150 do 370 °C a tlaku od 0,1 do 30 x 10° Pa v prietokovej rirke obsa-
hujlcej katalyzator na baze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi katalyzatorov
na béaze beta-zeolitu, fylosilikatu alebo oxidu titani¢itého pozostavajuceho zo 70 az
100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 % hmotnostnych rutilu a v ktorom az do
40 % hmotnostnych oxidu titani€itého mozno nahradit oxidom voifrdimovym, &¢im sa

ziska zmes produktov.
Vyssie uvedené postupy s vyhodou dalej obsahuju nasledujuce Stadium:

(4)  postkondenzacia zmesi produktov pri teplote od 200 do 350 °C a
tlaku, ktory je nizSi ako tlak v Stadiu 3, pricom teplota a tlak sa voli tak, aby sa
ziskala druha, vodu a amoniak obsahujica plynna faza a druh& kvapalna alebo
druha tuh4 faza alebo zmes druhej kvapalnej a druhej tuhej fazy, ktoré obsahuja
polyamid.

Vynélez dalej poskytuje kontinualny postup na pripravu polyamidu reakciou
aspont jedného dinitrilu a aspofi jedného diaminu s vodou, ktory pozostava
z nasledujucich krokov:

(1)  reakcia aspori jedného dinitrilu a aspon jedného diaminu s vodou pri
teplote od 90 do 400 °C a tlaku od 0,1 do 35 x 10° Pa v prietokovej rarke
obsahujlucej katalyzator na baze Brénstedovej kyseliny vybrany spomedzi
katalyzatorov na baze beta-zeolitov, fylosilikdtov alebo oxidu titanigitého
pozostavajiceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30%
hmotnostnych rutilu a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titani¢itého mozno
nahradit oxidom volframovym, ¢im sa ziska reakéna zmes,

(2) dalej reakcia reakénej zmesi pri teplote od 150 do 400 °C a tlaku,
ktory je nizSi ako tlak v §tadiu 1, za pritomnosti alebo nepritomnosti katalyzatora na
baze Bronstedovej kyseliny vybraného spomedzi katalyzatorov na baze beta-
zeolitu, fylosilikatu alebo oxidu titani¢itétho pozostavajuceho zo 70 az 100 %



hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 % hmotnostnych rutilu, a v ktorom az do 40 %
hmotnostnych oxidu titani¢ittho mdze byt nahradené oxidom volframovym, priCom
teplota a tlak sa volia tak, aby sa ziskala prvé plynna faza a prva kvapalna alebo
prva tuha faza alebo zmes prvej tuhej a prvej kvapainej fazy, a prva plynna faza sa
oddeli od prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi prvej kvapalnej a
prvej tuhej fazy a

(4)  postkondenzacia prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi
prvej kvapalnej a prvej tuhej fazy pri teplote od 200 do 350 °C a tlaku, ktory je nizsi
ako tlak v $tadiu 3, priom teplota a tlak sa volia tak, aby sa ziskala druha, vodu a
amoniak obsahujica plynné fdza a druha kvapaina alebo druha tuha faza alebo
zmes druhej kvapalnej a druhej tuhej fazy, z ktorych kazda obsahuje polyamid.

Princip postupu podla vyndlezu je opisany v predchadzajicom DE-A-
19 804 023, nepublikovanom k datumu priority predlozeného vynalezu.

PouZitym dinitrilom moze byt vzasade akykolvek dinitril, t.j. akékolvek
zliéenina obsahujica aspoi dve nitrilové skupiny, jednotlivo alebo zmiesané.
Vyhodné su alfa,omega-dinitrily, najmé alfa,omega-alkyléndinitrily s3 az 12
atémami uhlika, svatSou vyhodou od 3 do 9 atéomov uhlika v alkylenovom
zoskupeni, alebo alkylaryldinitrily majice 7 az 12 atémov uhlika, pric¢om vyhodne
alkylaryldinitrily su alkylaryldinitrily, ktoré maju alkylénovd skupinu s aspon jednym
atomom uhlika medzi aromatickou jednotkou a dvoma nitrilovymi skupinami.
Osobitne vyhodné alkylaryldinitrily su tie, ktoré maji dve nitrilové skupiny v polohe
1,4 voti sebe navzajom.

Medzi vhodné alfa,omega-alkyléndinitrily s vyhodou dalej patria linearne
alfa,omega-alkyléndinitrily, v ktorych alkylénové zoskupenie (-CH,-) s vyhodou
obsahuje od 3 do 11 atémov uhlika, s va&Sou vyhodou od 3 do 9 atémov uhlika,
ako je napriklad 1,3-dikyanopropan, 1,4-dikyanobutan (adiponitril, ADN), 1,5-
dikyanopentan, 1,6-dikyanohexan, 1,7-dikyanoheptén, 1,8-dikyanooktan, 1,9-
dikyannonan, s osobitnou vyhodou adiponitril.

Adiponitrii mozno ziskat konvenénym spdsobom dvojitou katalytickou
adiciou HCN na butadién.



Je tieZ zrejmé, Ze je mozné pouzit aj zmesi viacerych dinitrilov alebo zmesi
jedného dinitrilu s dal8imi komonomérmi, napriklad dikarboxylovymi kyselinami,
napriklad kyselinou adipovou.

Pouzitym diaminom moze byt vz&sade akykolvek diamin, t.j. akékolvek
zlGdenina obsahujica aspoii dve aminoskupiny, jednotlivo alebo zmieSané.
Vyhodné su alfa,omega-diaminy, najmé alfa,omega-alkyléndiaminy s3 az 14
atomami uhlika, s véacéSou vyhodou od 3 do 10 atéomov uhlika v alkylénovom
zoskupeni, alebo alkylaryldiaminy majlce 9 az 14 atdmov uhlika, pri¢om vyhodné
alkylaryldiaminy sU alkylaryldiaminy, ktoré maji alkylénovi skupinu s aspof
jednym atémom uhlika medzi aromatickou jednotkou advoma aminovymi
skupinami. Osobitne vyhodné alkylaryldiaminy sa tie, ktoré maji dve aminove
skupiny v polohe 1,4 vodi sebe navzéjom.

Medzi vhodné alfa,omega-alkyléndiaminy s vyhodou dalej patria linearne
alfa,omega-alkyléndiaminy, v ktorych alkylénové zoskupenie (-CH,-) s vyhodou
obsahuje od 3 do 14 atémov uhlika, s vaéSou vyhodou od 3 do 10 atomov uhlika,
naprikiad  1,3-diaminopropan, 1,4-diaminobutan, 1,5-diaminopentan, 1,6-
diaminohexan (hexametyléndiamin, HMD), 1,7-diaminoheptan, 1,8-diaminooktan,
1,9-diaminononan, 1,10-dikyanodekan, s osobitnou vyhodou hexametyléndiamin.

Hexametylendiamin mozno ziskat konvenénym spdsobom dvojitou
katalytickou hydrogenaciou nitrilovych skupin adiponitrilu.

Diamin mozno s vyhodou pouzit vo forme roztoku vo vode.

Je tiez zrejmé, ze je mozné pouzit aj zmesi viacerych diaminov alebo zmesi
jedného dinitrilu s dalSimi komonomérmi.

Molekularny pomer dinitrilu k diaminu (dinitril v kvantitativnych Specifikaciach
nizie subsumuje celkovi sumu dinitrilu a akychkolvek pouzitych dinitrilovych
ekvivalentov, t.j. akychkolvek zla€enin, ktoré reaguju ako dinitrii za procesnych
podmienok podla vynélezu, napriklad dikarboxylové kyseliny, a diamin v nizsie
uvedenych kvantitativnych $pecifikdciach subsumuje celkovd sumu diaminu
a akychkolvek pouzitych diaminovych ekvivalentov, t.j. zlG&enin, ktoré reaguji ako



diamin za procesnych podmienok podfa vyndlezu) by svyhodou mal byt
v rozmedzi od 0,5 do 2, s vyhodou od 0,8 do 1,2, najméa 1.

V konkrétnom uskutoéneni, najma ak sa maju pripravit kopolyamidy alebo
rozvetvené polyamidy alebo polyamidy s predizenym retazcom, pouziva sa na-
miesto Cistého dinitrilu a gistého diaminu nasledujuca zmes:

od 50 do 99,99 %, s vyhodou od 80 do 90 % hmotnostnych celkového
dinitrilu a diaminu,

od 0,01 do 50 %, s vyhodou od 1 do 30 % hmotnostnych aspofi jednej
dikarboxylovej kyseliny vybranej zo skupiny pozostavajucej z alifatickych C,-C,,-
a,o-dikarboxylovych kyselin, aromatickych C,-C,,-dikarboxylovych kyselin a C,-C,-
cykloalkandikarboxylovych kyselin,

od 0 do menej ako 50%, s vyhodou od 0 do 30 % hmotnostnych
aminonitrilu a tiez

od 0 do 50%, s vyhodou od 0 do 30% hmotnostnych o,w-Cs-C,,-
aminokyseliny alebo prisluSného laktamu,

od 0 do 10 % hmotnostnych aspor jednej anorganickej kyseliny alebo jej
soli,

pricom jednotlivé hmotnostné percenta davaju suacet 100 %.

Medzi vhodné dikarboxylové kyseliny patria alifatické C,-C,,-o,w-dikarboxy-
lové kyseliny ako kyselina jantarovd, kyselina glutarova, kyselina adipova, kyselina
pimelov4, kyselina suberova, kyselina azelainova, kyselina sebakova, s vyhodou
kyselina adipova a kyselina sebakova, s osobitnou vyhodou kyselina adipova, a
aromatické Cg-C,,-dikarboxylové kyseliny ako kyselina tereftalova a tiez C,-C,-
cykloalkandikarboxylové kyseliny ako kyselina cyklohexandikarboxylova.

Dalej je mozné pouzit soli vysSie uvedenych dikarboxylovych kyselin a dia-
minov, najmé sol kyseliny adipovej a hexametyléndiaminu, ktora je znama ako sof
66.



Pouzitym aminonitrilom moze byt v zdsade akykolvek aminonitril, t.j. akakol-
vek zlGéenina obsahujica aspon jednu aminoskupinu a aspon jednu nitrilovd
skupinu, jednotlivo alebo v zmesi. Vyhodné si w-aminonitrily, najmd o-
aminoalkylnitrily majice 4 az 12 atomov uhlika, s vaéSou vyhodou 4 az 9 atomov
uhlika v alkylénovom zoskupeni, alebo aminoalkylaryinitrl s 8 az 13 atémami
uhlika, pricom vyhodnymi aminoalkylarylnitrilmi si aminoalkylarylnitrily, ktoré maju
alkylénovl skupinu s aspof jednym atémom uhlika medzi aromatickou jednotkou a
amino- a nitrilovou skupinou. Osobitne vyhodné aminoalkylarylinitrily sa tie, ktoré
maji aminoskupinu a nitrilovd skupinu v polohe 1,4 voéi sebe navzgjom.

Pouzity m-aminoalkylnitril je s vyhodou linearny w-aminoalkylnitril, v ktorom
alkylénové zoskupenie (-CH,-) s vyhodou obsahuje od 4 do 12 atémov uhlika,
s vaésou vyhodou od 4 do 9 atomov uhlika, naprikiad 6-amino-1-kyanopentan (6-
aminokapronitril), 7-amino-1-kyanohexan, 8-amino-1-kyanoheptan, 9-amino-1-kya-
nooktan,10-amino-1-kyanononan, s osobitnou vyhodou 6-aminokapronitril.

6-Aminokapronitril sa oby€ajne ziskava hydrogenaciou adiponitrilu podla
znamych metdd opisanych napriklad v DE-A 836,938, DE-A 848,654 alebo USA
5,151,543.

Je samozrejme mozné pouzit zmesi viacerych aminonitrilov alebo zmesi

aminonitrilu s dal$imi komonomérmi.

V pripade potreby mozno tiez pouzit diaminy, dinitrily a aminonitrily odvo-
dené od rozvetvenych alkylénovych alebo arylénovych alebo alkylarylénovych zli-
¢enin.

Pouzitou a,0-C,-C,,-aminokyselinou méze byt kyselina 5-aminopentanova,
kyselina 6-aminohexdnova, kyselina 7-aminoheptanovd, kyselina 8-aminookta-
nova, kyselina 9-aminononénova, kyselina 10-aminodekanova, kyselina 11-amino-
undekanova alebo kyselina 12-aminododekanova, s vyhodou kyselina 6-aminohe-
Xanova.

Postup podla vynalezu sa uskutoriuje pri teplotach od 90 do 400 °C,
s vyhodou od 150 do 350 °C, pri tlakoch od 0,1 do 50.10° Pa.



Pouzitymi heterogénnymi katalyzatormi m6zu byt oxidy vybrané zo skupiny,
ktord tvori oxid hiinity, oxid cinu, oxid kremitity vo forme pyrogénneho oxidu
kremi&itého, silikagél, kremelina, kremen, fylosilikat alebo ich zmesi, tiez oxidy
kovov druhej az Siestej prechodnej skupiny periodickej tabulky, napriklad oxid
titani¢ity, amorfny, ako anatas alebo rutil, oxid zirkonicity, oxid zinoCnaty, oxidy
lantanoidov a aktinoidov, napriklad oxid ceriCity, oxid tori¢ity, oxid prazeodymu,
oxid samaria, zmie$ané oxidy vzacnych zemin alebo ich zmesi.

Medzi vhodné katalyzatory dalej patri:

oxid vanadu, oxid niébu, oxid Zelezity, oxid chromity, oxid molybdénu, oxid
volfrimovy alebo ich zmesi. SG mozné aj zmesi uvedenych oxidov. Mozno pouZit aj
niektoré sulfidy, selenidy a teluridy, napriklad telurid zinognaty, selenid cinigity,
sulfid molybdénu, suifid vofirdmovy, sulfidy niklu, zinku a chrému.

Vys$sie uvedené zliéeniny mézu byt dopované alebo obsahovat zlticeniny 1.
a 7. hlavnej skupiny periodickej tabulky.

Medzi vhodné katalyzétory dalej patria zeolity, napriklad beta-zeolity, fosfaty
a heteropolykyseliny, a tie kyslé a alkalické ibnomeniée, napriklad Naphion®.

V pripade potreby mozu tieto katalyzatory obsahovat az do 50 %
hmotnostnych medi, cinu, zinku, mangéanu, Zeleza, kobaltu, niklu, ruténia, paladia,
platiny, striebra alebo rédia.

Vyhodné su katalyzatory vybrané zo skupiny, ktora tvori beta-zeolit,
fylosilikdty anajma oxid titaniCity svyhodou pozostavajici zo 70 az 100 %
hmotnostnych anatasu a 0 az 30 % hmotnostnych rutilu, v ktorom katalyzatore
moze byt aZ 40% hmotnostnych oxidu titaniitého nahradenych oxidom
volfrimovym alebo jeho zmesami. Také katalyzatory si osobitne vyhodné, ak
mozu posobit ako Brénstedova kyselina.

V zavislosti od zlozenia mozno katalyzatory pouzit s nosicom alebo bez
neho. Napriklad oxid titani¢ity moZno pouzit ako extrudat oxidu titani¢iteho alebo
ako oxid titanitity aplikovany vtenkej vrstve na nosi¢. Na aplikovanie oxidu
titani¢itého na nosi¢ ako oxid kremidity, oxid hlinity alebo oxid zirkonigity mozno



pouzit akykolvek spdsob opisany v literatire. Tenkd vrstvu oxidu titani¢itého
mozno aplikovat hydrolyzovanim organickych zli€enin titdnu, napriklad
izopropoxidu titaniCitého alebo butoxidu titani¢itého alebo hydrolyzovanim TiCl,
alebo inych anorganickych zliéenin titanu. Mozno pouzit aj sély oxidu titanititého.

Daldimi vhodnymi zlG&eninami su chlorid zirkonylu, dusi&nan hiinity
a dusiénan cerigity.

Vhodnymi nosi¢mi su prasky, extrudaty alebo tablety vysSie uvedenych
oxidov samotnych alebo inych stabilnych oxidov, napriklad oxidu kremigitého.
Pouzivané nosi¢e m6zu byt makroporézne, aby sa zlepSil prenos hmoty.

Postup podfa vynalezu mozno uskutoéfiovat kontinualne alebo davkovo.

V postupe podla vynélezu sa voda pouziva v molarnom pomere aspon 1:1,
s vwhodou v rozmedzi od 1:1 do 1:10, s osobitnou vyhodou od 1:2 do 1:8,
s najvaéSou vyhodou od 1:2 do 1:6 voéi celkovej sume dinitrilu a diaminu,
a vyhodné je pouzit nadbytok vody vzhladom na celkovi sumu dinitrilu a diaminu.

Vo vyhodnom uskutoéneni prvé Stadium (Stadium 1) zahifia zahrievanie
aspon jedného dinitrilu a aspori jedného diaminu s vodou pri teplote od asi 90 do
asi 400 °C, s vyhodou od asi 180 do asi 310 °C, najmé od asi 220 do asi 270 °C,
pri¢om sa udrziava tlak od asi 0,1 do asi 15 x 10° Pa, s vyhodou od asi 1 do asi 10
x 10® Pa, najma od asi 4 do asi 9 x 10° Pa. V tomto $tadiu mozno nastavit tlak a
teplotu voci sebe navzajom tak, aby sa ziskala kvapalna alebo tuha faza a zmes
kvapalnej alebo tuhej fazy a plynnej fazy.

V tomto uskutoéneni kvapalna alebo tuha faza alebo zmes kvapalinej a tuhej
fazy zodpoveda reakénej zmesi, zatial ¢o plynna faza sa oddeli. V ramci tohto
§tadia mozno plynnu fazu oddelit od kvapainej alebo tuhej fazy alebo od zmesi tu-
hej alebo kvapainej fazy naraz, alebo synteticka zmes tvoriaca sa v tomto $tadiu
mdze byt pritomna v dvojfazovej forme: kvapalnd/plynna, tuhd/plynna alebo
kvapalno-tuha/plynnd. Tlak a teplotu mozno samozrejme tiez upravit vo¢i sebe na-
vzajom tak, aby synteticka zmes existovala ako jedina tuh4 alebo kvapalna faza.

Odstranenie plynnej fazy mozno uskuto€nit pouzitim mieSanych alebo ne-
mieS§anych oddefovacich nadob alebo batérii nadob a pomocou odparky, napriklad
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pomocou rotatnych odpariek alebo molekulovych odpariek, napriklad filmovych
extrudérov, alebo pomocou kruhovych diskovych reaktorov, ktoré zabezpedluiju
zvacSené fazove rozhranie. V niektorych pripadoch méze byt potrebna recirkulacia
syntetickej zmesi alebo pouzitie slutkového reaktora, aby sa zvysilo fazové roz-
hranie. Navy3e odstranenie plynnej fdzy mozno podporit pridanim vodnej pary
alebo inertného plynu do kvapalnej fazy.

Tlak sa s vyhodou upravi pri predvolenej teplote tak, aby bol tlak men$i ako
rovnovazny tlak par amoniaku, ale vaési ako rovnovazny tlak par ostatnych kom-
ponentov v syntetickej zmesi pri danej teplote. Takymto spésobom je mozné pdso-
bit v prospech odstrafiovania amoniaku a tym urychlit hydrolyzu kyselinovych ami-
dovych skupin.

Dvojfazovy postup sa s vyhodou uskutoriuje pri tlaku, ktory je va&si ako tlak
par Cistej vody pri celkovej teplote reakénej zmesi, ale niz$i ako rovnovazny tlak par

amoniaku.

Osobitne vyhodné uskutoénenie dvojfazového postupu vyuziva zvisll prie-
tokovu rurku, ktora funguje s prietokom smerom nahor a voliteine ma v hornej Casti
vystup produktu a dalsi otvor na odstrarfiovanie plynnej fazy. Tento rdrkovy reaktor
mobze byt plne alebo Ciastoéne naplneny granulami katalyzatora. Vo vyhodnom
uskutoéneni je zvisly reaktor pouzivany v dvojfazovom postupe maximalne napl-
neny katalytickym materialom az po fazové rozhranie.

V dalsom osobitne vyhodnom uskuto€neni prvého $tadia sa tlak voli tak, ze
reakéna zmes je pritomna ako jedina kvapalna faza, teda v reaktore nie je pritomna
Ziadna plynn& faza. Pre tento jednofazovy postup je vyhodnym uskutoénenim
prietokova rurka napinena vyluéne katalytickym materialom.

Zmes dinitrilu, diaminu a vody sa s vyhodou pred zavedenim do prvého
§tadia zahreje pomocou vymennika tepla. Je zrejmé, Ze dinitril, diamin a vodu tiez
mozno zahrievat navzajom osobitne a zmie$at' v prvom $tadiu pomocou zmieSava-
cich prvkov.
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Co sa tyka trvania ¢asu prestoja syntetickej zmesi v prvom $tadiu, neexistuji
Yiadne obmedzenia; vo vieobecnosti sa v§ak pohybuje v intervale od asi 10 minat
do asi 10 hodin, s vyhodou v intervale od asi 30 minGt do asi 6 hodin.

Hoci neexistuju ani Zziadne obmedzenia v suvislosti so stuprfiom konverzie
nitrilovych skupin v §tadiu 1, najma ekonomické dovody diktujd, aby konverzia nit-
rilovych skupin v $tadiu 1 nebola vo v8eobecnosti nizsia ako asi 70 % molarnych,
s vyhodou aspori asi 95 % molarnych a najma v intervale od asi 97 do asi 99 %
molarnych, v kazdom pripade vzhlfadom na mély pouzitého dinitrilu a diaminu.

Konverzia nitrilovej skupiny sa zvy&ajne uréuje pomocou IC spektroskopie
(CN stretching vibracia pri vinotte 2247), NMR alebo HPLC, s vyhodou IC spek-
troskopiou.

Vynélez takisto nevylutuje uskutoCnenie reakcie v Stadiu 1 za pritomnosti
kyslikatych zlu&enin fosforu, najméa kyseliny fosforeCnej, kyseliny fosforitej a kyse-
liny fosfornej a ich soli s alkalickymi kovmi a kovmi alkalickych zemin a aménnymi
solami, ako je napriklad Na,PO,, NaH,PO, Na,HPO, NaH,PO, Na,HPO,,
NaH,PO,, K;PO,, KH,PO,, KHPO,, KH,PO,, K,HPO,;, KH,PO,, kedy molarny po-
mer sumy dinitrilu a diaminu vodi zliéenindm fosforu je voleny v intervale od 0,01:1
do 1:1, s vyhodou v intervale od 0,01:1 do 0,1:1.

Reakcia v $tadiu 1 sa uskutoéfiuje v prietokovej rirke obsahujucej katalyza-
tor na baze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi katalyzatorov na baze beta-
zeolitov, fylosilikatov alebo oxidu titani¢itého pozostavajuceho zo 70 az 100 %
hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 % hmotnostnych rutilu a v ktorom az do 40 %
hmotnostnych oxidu titani¢itého mozno nahradit oxidom volframovym. Ak sa
pouzije velmi &isty dinitril a velmi &isty diamin, podiel anatasu v katalyzatore na
baze oxidu titaniditého by mal byt &o najvy$$i. S vyhodou sa ako katalyzator
pouzije &isty anatas. Ak pouzity dinitril alebo diamin obsahuje necistoty, napriklad
od 1 do 3% hmotnostnych netistdt, je vyhodné pouzit ako katalyzator oxid
titanigity pozostavajuci zo zmesi anatasu a rutilu. Podiel anatasu je s vyhodou od
70 do 80 % hmotnostnych a podiel rutilu od 20 do 30 % hmotnostnych. Osobitne
vyhodné v tomto pripade je pouZit ako katalyzator oxid titaniity pozostavajtci z asi
70 % hmotnostnych anatasu a asi 30 % hmotnostnych rutilu. Katalyzator ma s
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vyhodou pérovy objem od 0,1 do 5 ml/g, s osobitnou vyhodou od 0,2 do 0,5 mi/g.
Priemerny priemer pérov je s vyhodou v intervale od 0,005 do 0,1 um, s osobitnou
vyhodou v intervale od 0,01 do 0,06 um. Ak sa pouzivaji vysoko viskézne
produkty, priemerny priemer pérov by mal byt velky. Rezn4 tvrdost je s vyhodou
véc¢sia ako 20 N, s osobitnou vyhodou > 25 N. Plocha povrchu BET je s vyhodou
véagsia ako 40 m?/g, s osobitnou vyhodou viac ako 100 m?/g. Ak je plocha povrchu
BET mensia, objem vrstvy by mal byt umerne vy$s$i, aby zabezpedil adekvatnu
aktivitu katalyzatora. Osobitne vyhodné katalyzatory maju nasledujtce viastnosti:
100 % anatasu; 0,3 ml/g pérovy objem; 0,02 um priemerny priemer pérov; 32 N
reznd tvrdost; 116 m?/g vefkost povrchu BET alebo 84 % hmotnostnych anatasu;
16 % hmotnostnych rutilu; 0,3 ml/g pérovy objem; 0,03 um priemerny priemer péru;
26 N rezné tvrdost; 46 m%g velkost povrchu BET. Katalyzatory mo2no pripravit z
komer&nych praskov dostupnych napriklad od firiem Degussa, Finti alebo Kemira.
Ked sa pouziva oxid volfrdmu, do 40 % hmotnostnych, s vyhodou do 30 %
hmotnostnych, s osobitnou vyhodou od 15 do 25% hmotnostnych oxidu
titani¢itého sa nahradi oxidom volfrimovym. Katalyzatory mozno pripravit podfa
popisu v Ertl, Kndzinger, Weitkamp: ,Handbook of heterogeneous catalysis*, VCH
Weinheim, 1997; strany 98 a nasl. Katalyzator mozno pouZit v akejkofvek
pozadovanej vhodnej forme. S vyhodou sa pouziva vo forme tvarovanych prvkov,
extrudatov alebo granul, najmé vo forme grandl. Granuly st s vyhodou dostatoéne
velké na to, aby sa dali fahko oddelit od zmesi produktov a aby nestaZovali prietok
produktu polas reakcie.

Granulovana forma katalyzatora umozriuje mechanické odstranenie kataly-
zétora na vystupe z prvého S$tadia. Na vystupe z prvého §tadia sa umiestnia
mechanicke filtre alebo sitd. Ak sa katalyzator okrem toho pouziva aj v druhom
a/alebo tretom $tadiu, s vyhodou je pritomny v rovnakej forme.

Podfa vynalezu reakéna zmes ziskana v prvom $tadiu dalej reaguje v $tadiu
2 pri teplote od asi 200 (150) do asi 350 (400) °C, s vyhodou pri teplote v intervale
od asi 210 (200) do asi 330 (330) °C, s osobitnou vyhodou v intervale od asi 230
(230) do asi 270 (290) °C, a pri tlaku, ktory je niz8i ako tlak v $tadiu 1. Tlak v $tadiu
2 je s vyhodou aspori priblizne o 0,5 x 10° Pa niz$i ako tlak v §tadiu 1 a vo vde-
obecnosti tlak bude v intervale od asi 0,1 do asi 45 x 10° Pa, s vyhodou v intervale
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od asi 0,5 do asi 15 x 10° Pa, s osobitnou vyhodou v intervale od asi 2 do asi 6 x
10° Pa (hodnoty v zatvorkach: bez katalyzatora).

V §tadiu 2 sa teplota a tlak volia tak, aby sa ziskala prva plynna faza a prva
kvapalna alebo prvé tuh4 faza alebo zmes prvej kvapalnej a prvej tuhej fazy, a prva
plynna faza sa oddeli od prvej kvapainej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi pr-
vej kvapalnej a prvej tuhej fazy.

Prva plynné faza, ktor4 pozostava v zasade z amoniaku a vodnej pary, sa
vo vieobecnosti kontinuaine odstrafiuje pomocou destilatnej aparatury, napriklad
destilanej kolény. Akékolvek organické zlozky destilatu odstranené v priebehu
tejto destilacie, prevazne neskonvertovany dinitril a diamin, mozno vcelku alebo
giastoéne recyklovat do $tadia 1 a/alebo Stadia 2.

Cas prestoja reakénej zmesi v $tadiu 2 nepodlieha ziadnym obmedzeniam,
ale vo véeobecnosti sa pohybuje v intervale od asi 10 mindt do asi 5 hodin, s vy-
hodou v intervale od asi 30 mintt do asi 3 hodin.

Produktovod medzi prvym a druhym S$tadiom volitelne obsahuje néplf,
napriklad Raschigove krizky alebo Sulzerove zmieSavacie prvky, ktoré umozfiujd
kontrolovanu expanziu reakénej zmesi do plynnej fazy. Toto sa tyka najmé
jednofazového postupu.

Reaktor druného $tadia podobne s vyhodou obsahuje kaialyticky material
podfa vynalezu, najmé v granulovanej forme. Reaktor poskytuje dalSie zlepSenie
vlastnosti produktu v porovnani s reaktorom bez katalyzétora najmé pri vyssich tla-
koch a/alebo za pritomnosti velkého nadbytku vody v reak¢nej zmesi. Teplota a
tlak by sa mali volit tak, aby viskozita reakénej zmesi ostala dostatoéne mald, aby
sa zabrénilo akémukolvek zalepeniu povrchu katalyzatora. Podfa vynélezu je vy-
stup z druhého $tadia procesu tiez vybaveny sitami alebo filtrami, ktoré zaruguju
gistotu reakénej zmesi a oddeluju katalyzator od reakCnej zmesi.

V §tadiu 3 sa prva kvapalna alebo prva tuhd faza alebo zmes prvej
kvapalnej a prvej tuhej fazy zmie$a s plynnou alebo kvapalnou fazou obsahujicou
vodu, s vyhodou s vodou alebo vodnou parou. Toto sa uskuto&fiuje kontinuéine.
Mnozstvo pridanej vody (ako kvapaliny) je s vyhodou v intervale od asi 50 do asi
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1500 ml, s vaESou vyhodou v intervale od asi 100 do asi 500 ml, v kazdom pripade
vzhladom na 1 kg prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi prvej
kvapalnej a prvej tuhej fazy. Toto pridanie vody primarne kompenzuje straty vody
pocas Stadia 2 a podporuje hydrolyzu kyselinovych amidovych skupin v syntetickej
zmesi. To m& za nasledok dalSiu vyhodu tohto vynélezu, Zze zmes vychodiskovych
latok, ktoré sa pouziva v 8tadiu 1, sa d& pouzivat s iba malym nadbytkom vody.

Plynna alebo kvapaina f4za obsahujlica vodu sa s vyhodou predhreje vo
vymenniku tepla pred tym, ako sa zavedie do $tadia 3, a potom sa zmie$a s prvou
kvapainou alebo prvou tuhou fazou alebo zmesou prvej tuhej a prvej kvapalnej
fazy. Reaktor mdzZe byt volitelne vybaveny zmie$avacimi prvkami, ktoré podporujl
mieSanie zloZiek. Stadium 3 mozno uskuto&iiovat pri teplote od 150 do 370 °C a
tlaku od 0,1 do 30 x 10° Pa; ak sa pouziva vrstva katalyzatora podfa vynalezu,
mozno pouzit podmienky platné pre $tadium 1. Inak je teplota s vyhodou 180 az
300 °C, s osobitnou vyhodou 220 az 280 °C. Tlak je s vyhodou od 1 do 10 x 10°
Pa, s osobitnou vyhodou od 2 x 10°do 7 x 10° Pa.

Tlak a teplotu mozno upravit vodi sebe navzdjom tak, aby syntetickd zmes
existovala ako jedina kvapalna alebo tuha faza. V d'alSom uskutoéneni sa tlak a
teplota volia tak, aby sa ziskala kvapalna alebo tuhd faza alebo zmes tuhej a kva-
palnej fazy a tiez plynna f4za. V tomto uskuto¢neni kvapalna alebo tuha faza alebo
zmes kvapalnej a tuhej fazy zodpovedé zmesi produktov, zatial &o plynna faza sa
oddeli. V ramci tohto $tadia mozno plynni fazu oddelit od kvapalnej alebo tuhej
fazy alebo od zmesi tuhej a kvapalnej fAzy naraz, alebo syntetick4 zmes tvoriaca
sa v tomto Stadiu mbzZe byt pritomna v dvojfazovej forme: kvapalna/plynnd,
tuhd/plynna alebo kvapalno-tuhd/plynna.

Tlak mozno upravit pri predvolenej teplote tak, aby bol tlak mensi ako rov-
novazny tlak par amoniaku, ale va&si ako rovnovazny tlak par ostatnych kompo-
nentov v syntetickej zmesi pri danej teplote. Takymto sposobom je mozné pdsobit
v prospech odstrafiovania amoniaku a tym urychlit hydrolyzu kyselinovych amido-
vych skupin.

Aparatura/reaktory pouZitelné v tomto $tddiu mézu byt identické s tymi,
ktoré sa pouzivaju v Stadiu 1, ako je diskutované vyssie.
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Cas prestoja v tomto $tadiu podobne nepodlieha Ziadnym obmedzeniam, ale
ekonomické dévody vo véeobecnosti diktujd interval od asi 10 minit do asi 10 ho-
din, s vyhodou asi 60 a2 asi 8 hodin, s osobitnou vyhodou asi 60 minut az asi 6
hodin.

Zmes produktov ziskana v $tadiu 3 sa moze dalej spracovat podla nizsie
uvedeného popisu.

Vo vyhodnom uskutogneni sa zmes produktov zo Stadia 3 podrobi postkon-
denzécii v $tadiu 4 pri teplotach od asi 200 do asi 350 °C, s vyhodou pri teplotach
od asi 220 do 300 °C, s osobitnou vyhodou od asi 240 do 270 °C. Stadium 4 sa
uskuto&ni pri tlaku, ktory je pod tlakom $tadia 3 a je s vyhodou v intervale od asi 5
do 1000 x 10° Pa, s va&Sou vyhodou v intervale od asi 10 do asi 300 x 10° Pa.
V kontexte tohto §tadiu sa teplota a tlak volia tak, aby sa ziskala druha plynna faza
a druh4 kvapalina alebo tuh4 faza alebo zmes druhej kvapalnej a druhej tuhej fazy,
ktoré obsahuju polyamid.

Postkondenzacia Stadia 4 sa s vyhodou uskutocriuje tak, Ze relativna visko-
zita (merana pri teplote 25 °C a koncentracii 1 g polyméru na 100 ml v kyseline si-
rovej s koncentraciou 96 % hmotnostnych) polyamidu nadobuda hodnotu v inter-
vale od asi 1,6 do asi 3,5.

Vo vyhodnom uskutogneni mozno akdkolvek vodu pritomnu v kvapalnej
fAze vytladit pomocou inertného plynu, napriklad dusika.

Cas prestoja reakénej zmesi v Stadiu 4 zavisi najma od poZadovanej relativ-
nej viskozity, teploty, tlaku a mnozstva vody pridaného v $tadiu 3.

Ak sa $tadium 3 uskutodriuje ako jednofdzovy rezim, produkiovod medzi
Stadiom 3 a $tadiom 4 moze volitelne obsahovat naplii, naprikiad Raschigove
krizky alebo Sulzerove zmiedavacie prvky, ktoré umozriuju kontrolovani expanziu
syntetickej zmesi v plynnej faze.

Aj Stvrté Stadium mozno uskutoCnit s pouZitim katalyzatora podfa vynalezu.
Pouzitie katalyzatora v $tadiu 4 zlepSuje narastanie molekulovej hmotnosti, najma
ked relativna viskozita vytoku z tretieho - alebo v pripade trojstupfioveého postupu -
druhého $tadia je mensia ako RV = 1,6 - a/alebo ked je molérny obsah nitrilovych
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skupin a kyselinovych amidovych skupin v polyméri vaési ako 1 %, vzdy vzhfadom
na sumu molov pouzitého dinitrilu a diaminu.

V daldom uskutocneni vynalezu mdze byt Stadium 3 vynechané a polyamid
sa mOze pripravit uskuto¢nenim Stadii (1), (2) a (4).

Tento variant sa s vyhodou uskutoériuje nasledovne:
V Stadiu 1 sa reakcia uskuto€ni podla vy$Sie uvedeného popisu.

Reakéna zmes sa spracuje v Stadiu 2 podfa vy$Sie uvedeného popisu alebo
pri teplote v intervale od asi 220 do asi 300 °C a tlaku v intervale od asi 1 do asi 7 x
10° Pa, pri¢om tlak v $tadiu 2 je aspofi 0 0,5 x 10¢ Pa niz$i ako v $tadiu 1. SGiasne
sa oddeli ziskana prva plynna faza od prvej kvapalnej fazy.

Prva kvapalna faza ziskana v $tadiu 2 sa spracuje v $tadiu 4 ako v $tadiu 1
alebo pri teplote v intervale od asi 220 do 300 °C a tlaku v intervale od asi 10 do
asi 300 x 10° Pa, pricom ziskané druh&, vodu a amoniak obsahujlca plynna faza
sa oddeli od druhej kvapalnej fazy. V rdmci tohto $tadia sa relativna viskozita
(merana podfa vy3Sie uvedeného spdsobu) ziskaného polyamidu upravi na poza-
dovanu hodnotu v intervale od asi 1,6 do asi 3,5 volbou teploty a ¢asu prestoja.

Ziskana druha kvapaina faza sa potom konvenéne odstrani a v pripade pot-
reby spracuije.

V dalSom vyhodnom uskuto¢neni predloZzeného vynalezu sa aspofi jedna
zplynnych faz ziskanych v prislusnych $tadidch moéze recyklovat do aspor
jedného z predchadzajucich Stadii.

Dalej je vyhodné zvolit teplotu a tlak v $tadiu 1 alebo v $tadiu 3 alebo
v §tadiu 1 aj v Stadiu 3 tak, aby sa ziskala kvapalna alebo tuhé faza alebo zmes
kvapalnej a tuhej fazy a plynna faza a tdto plynnu fazu oddelit.

Obrazok 1 ilustruje aparatiru na uskuto¢nenie postupu podla vynalezu.

Legenda k skratkam:

\ : vstup suroviny
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ADN : adiponitril

HMD : hexametyléndiamin
: Stadium 1

: Stédium 2

: $tadium 3

: Stadium 4

: vystup

> A W N =

Dalej v kontexte postupu podra vynalezu je tiez mozné uskutoénit predizenie
retazca alebo jeho rozvetvenie alebo kombinaciu oboch. Na tento UCel sa
v jednotlivych Stadiach pridavaju latky rozvetvujice alebo prediZujice retazec
zname odbornikom v danej oblasti. Tieto latky sa s vyhodou pridavaju v $tadiu 3
alebo 4.

Pouzitelnymi latkami su:

Trojsytne aminy alebo karboxylové kyseliny ako rozvetvujice &inidla alebo
sietfovacie ¢inidla. Priklady vhodnych aspofi trojsytnych aminov alebo karboxylo-
vych kyselin su opisané v EP-A-0 345 648. Tieto asporfi trojsytne aminy maji as-
pon tri aminoskupiny, ktoré su schopné reagovat s karboxylovymi skupinami.
S vyhodou nemaju Ziadne karboxylové skupiny. Tieto aspon trojsytne karboxylové
kyseliny maju aspon tri karboxylové skupiny, ktoré s schopné reagovat s aminmi
a ktoré mozu byt pritomné napriklad aj vo forme svojich derivétov, napriklad este-
rov. Tieto karboxylové kyseliny s vyhodou neobsahuji Ziadne aminoskupiny
schopné reagovat s karboxylovymi skupinami. Prikladmi vhodnych karboxylovych
kyselin su kyselina trimesinova, trimerizované mastné kyseliny pripravené napri-
klad z kyseliny olejovej a majuce od 50 do 60 atomov uhlika, naftalénpolykarboxy-
lové kyseliny, napriklad kyselina naftalén-1,3,5,7-tetrakarboxylova. Karboxylové
kyseliny st s vyhodou definované organické zli&eniny a nie polymérne zliceniny.

Medzi priklady aminov s aspon 3 aminoskupinami patri nitrittrialkylamin,
najmé nitriltrietdnamin, dialkyléntriaminy, najma dietyléntriamin, trialkyléntetraminy
a tetraalkylénpentaminy, pricom alkylénové zoskupenia su s vyhodou etylénové
zoskupenia. NavySe sa ako aminy mézu pouzit aj dendriméry. Dendriméry maju
s vyhodou vSeobecny vzorec |
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(RoN-(CH,),).N-(CH,),-N((CH,),-NR), ()

kde

R je H alebo -(CH,),-NR',, kde

R' je H alebo -(CH,),-NR?,, kde

R je H alebo -(CH,),-NR%,, kde

R® je H alebo -(CH,),-NH,,

n je celé gislood 2do 6, a

X je celé €islo od 2 do 14.

n je s vyhodou 3 alebo 4, najmé 3, a x je celé ¢islo od 2 do 6, s vyhodou od
2 do 4, najmé 2. Radikaly R tiez mézu mat uvedené vyznamy nezavisle od seba
navzajom. R je s vyhodou atém vodika alebo radikél -(CH,),-NH,.

Vhodnymi karboxylovymi kyselinami st tie, ktoré maji od 3 do 10 karboxylo-
vych kyselinovych skupin, s vyhodou 3 alebo 4 karboxylové kyselinové skupiny.
Vyhodné karboxylové kyseliny su tie, ktoré maji aromatické a/alebo heterocyklické
jadro. Prikladmi sG radikaly benzyl, naftyl, antracenyl, bifenyl alebo trifenyl alebo
heterocykly ako pyridin, bipyridin, pyrol, indol, furan, tiofén, purin, chinolin, fenan-
trén, porfyrin, ftalokyanin, naftalokyanin. Uprednostriuje sa kyselina 3,5,3',5'-bife-
nyltetrakarboxylova - ftalokyanin, naftalokyanin, kyselina 3,5,5',5'-bifenyltetrakar-
boxylova, kyselina 1,3,5,7-naftaléntetrakarboxylova, kyselina 2,4,6-pyridintrikarbo-
xylova, kyselina 3,5,3',5'-bipyridyltetrakarboxylov4, kyselina 3,5,3',5-benzofenén-
tetrakarboxylova, kyselina 1,3,6,8-akridintetrakarboxylova, s osobitnou vyhodou
kyselina 1,3,5-benzéntrikarboxylova (kyselina trimesinovd) a kyselina 1,2,4,5-ben-
zéntetrakarboxylova. Také zli&eniny su komeréne dostupné, alebo ich mozno pri-
pravit podfa postupu opisaného v DE-A-43 12 182. Ak sa pouziji ortosubstituo-
vané aromatickeé zlG&eniny, tvorba imidov sa s vyhodou vyluéi vyberom vhodnych
reakcnych teplot.

Tieto latky s aspon trojsytne, s vyhodou aspori $tvorsytne. Podet funkénych
skupin méze byt od 3 do 16, s vyhodou od 4 do 10, s osobitnou vyhodou od 4 do
8. Postupy podfa vynalezu sa uskuto&iiuji s pouzitim bud' aspori trojsytnych ami-
nov alebo aspon trojsytnych karboxylovych kyselin, ale nie zmesi takych aminov
alebo karboxylovych kyselin. Malé mnozstva aspofi trojsytnych aminov véak mézu
byt pritomné v trojsytnych karboxylovych kyselinach a naopak.
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Tieto latky su pritomné v mnozstve od 1 do 50 umol/g polyamidu, s vyhodou
od 1 do 35, s osobitnou vyhodou od 1 do 20 umol/g polyamidu. Tieto latky su s vy-
hodou pritomné v mnoZstve od 3 do 150, s osobitnou vyhodou od 5 do 100, najméa
od 10 do 70 pmol ekvivalentov polyamidu. Ekvivalenty su zalozené na potte funk-
&nych aminoskupin alebo karboxylovych kyselinovych skupin.

Dvojsytne karboxylové kyseliny alebo dvojsytne aminy slizia ako predizo-
vaée retazca. Tieto maju 2 karboxylové kyselinové skupiny, ktoré mézu reagovat
s aminoskupinami, alebo 2 aminoskupiny, ktoré mdzu reagovat s karboxylovymi
kyselinami. Dvojsytne karboxylové kyseliny alebo aminy popri karboxylovych
kyselinovych skupinach alebo aminoskupinach neobsahuju Ziadne dalSie funktné
skupiny schopné reakcie s aminoskupinami alebo karboxylovymi kyselinovymi
skupinami. S vyhodou neobsahuju Ziadne dalSie funkéné skupiny. Prikladmi
vhodnych dvojsytnych aminov su tie, ktoré tvoria soli s dvojsytnymi karboxylovymi
solami. Mé2u byt linearne alifatické, napriklad C,_,,-alkyléndiamin, s vyhodou C, -
alkyléndiamin, napriklad hexyléndiamin. M6zu byt aj cykloalifatické. Prikladmi sd
izoforéndiamin, dicycycan, laromin. Pouzitelné su aj rozvetvené alifatické diaminy,
pricom prikladom je Vestamin TMD (trimetylhexametyléndiamin od Hls AG). Celé
aminy mdzu byt substituované C,,-alkylovymi, s vyhodou C,,,-alkylovymi radi-
kalmi na uhlikovom skelete.

Dvojsytne karboxylové kyseliny st napriklad tie, ktoré tvoria soli s dvojsyt-
nymi diaminmi. M6zu to byt linearne alifatické dikarboxylové kyseliny, ktorymi su
s vyhodou C,,-dikarboxylové kyseliny. Prikladmi su kyselina adipova, kyselina
azelainovd, kyselina sebakova, kyselina suberovad. M6zu byt aj aromatické. Pri-
kladmi su kyselina izoftalova, kyselina tereftalova, kyselina naftaléndikarboxylova
ako aj dimerizované mastné kyseliny.

Dvojsytne z&kladné stavebné jednotky (c) sa s vyhodou pouzivaju
v mnozstvach od-1 do 55, s osobitnou vyhodou od 1 do 30, najmé od 1 do 15 um/g
polyamidu.

Zmes produktov ziskana v $tadiu 3 alebo druha kvapalna alebo druha tuha
faza alebo zmes druhej kvapainej a druhej tuhej fazy (zo Stadia 4), ktoré obsahuju
polyamid, s vyhodou taveninu polyamidu, sa s vyhodou odstrani z reakénej nadoby
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konvenénym spdsobom, naprikiad pomocou C&erpadia. Nasledne sa ziskany
polyamid moZe spracovat podfa konvenénych spdsobov, ako je opisané naprikiad
v DE-A 43 21 683 (strana 3, riadok 54, az strana 4, riadok 3).

Vo vyhodnom uskuto¢neni hladina cyklického diméru v nylone 6 ziskanom
podfa vyndlezu sa moze dalej znizit extrakciou polyamidu najprv vodnym roztokom
kaprolaktdmu a potom vodou a/alebo jeho podrobenim extrakcii plynovou fazou
(opisané napriklad v EP-A-0 284 968). Nizkomolekulové zlozky ziskané v tomto
dodato&nom spracovani, napriklad kaprolaktdm, linearny kaprolaktdmovy oligomeér
a cyklicky kaprolaktamovy oligomér, mozno recyklovat do prvého a/alebo druhého
a/alebo tretieho $tadia.

Vychodiskova zmes a reakéna zmes sa méze mieSat vo vSetkych Stadiach
s regulatormi retazca, napriklad alifatickymi a aromatickymi karboxylovymi a dikar-
boxylovymi kyselinami a katalyzatormi, napriklad kyselinovymi zli¢eninami fosforu
v mnozstvach v intervale od 0,01 do 5 % hmotnostnych, s vyhodou v intervale od
0,2 do 3 % hmotnostnych vzhladom na mnoZstvo pouzitych monomérov tvoriacich
polyamid a aminonitrilov. Medzi vhodné regulatory retazca patri napriklad kyselina
propiénovd, kyselina octov4, kyselina benzoovd, kyselina tereftalova a triaceton-
diamin.

Prisady a piniva ako pigmenty, farbivd a stabilizatory sa vo vSeobecnosti
priddvaju do syntetickej zmesi pred granuléciou, s vyhodou v druhom, tretom a
Stvrtom $tadiu. Osobitne vyhodné je pouzivat piniva a prisady, kedykolvek synte-
ticka alebo polymérova zmes nenarazi na katalyzator v pevnej vrstve vo zvySku
spracovania. Jedna alebo viacero gim zvy$ujucich pevnost mdze byt pritomnych
v kompoziciach ako prisady v mnozstvach od 0 do 40 % hmotnostnych, s vyhodou
od 1 do 30 % hmotnostnych vzhfadom na celtd kompoziciu.

Je napriklad mozné pouzit zvy&ajné prisady zvySujice pevnost, ktoré su
vhodné pre polyamidy a/alebo polyarylénétery.

Gumy, ktoré podporuji pevnost polyamidov, majl vo vieobecnosti dve za-
kladné viastnosti: maju elastomérnu ¢ast, ktora ma teplotu sklovatenia menej ako —
10 °C, s vyhodou menej ako —30 °C, a obsahuju aspori jednu funkéni skupinu,
ktor4 je schopna interakcie s polyamidom. Medzi vhodné funkiné skupiny patria
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napriklad karboxylové kyselinové, karboxylové anhydridové, karboxylové esterové,
karboxylové amidové, karboxylové imidové, amino, hydroxylové, epoxidové, ureta-
nové a oxazolinové skupiny.

Medzi gumy, ktoré podporuji pevnost zmesi, patria napriklad:

EP a EPDM gumy oCkované vy$sie uvedenymi funkénymi skupinami. Medzi
vhodné oCkovacie €inidla patri napriklad maleinanhydrid, kyselina itakdnova, kyse-
lina akrylova, glycidylakrylat a glycidylmetakrylat.

Tieto monoméry mozno ockovat na polymér v tavenine alebo v roztoku, za
pritomnosti alebo za nepritomnosti iniciatora vofnych radikalov, napriklad kumén-
hydrogenperoxidu.

Kopolyméry a-olefinov opisané pod polymérmi A, vratane najma etyléno-
vych kopolymérov, mozno tiez pouzit ako gumy namiesto polymérov A a mozno ich
primieSavat ako také do kompozicii podfa vynalezu.

Dal3ou skupinou vhodnych elastomérov su zapuzdrované ogkované gumy.
Su to ockované gumy, ktoré sa vyrabaji v emulzii a ktoré maji aspor jednu tvrdi a
jednu makku zlozku. Tvrdou zloZkou je zvy&ajne polymér s teplotou sklovatenia
aspon 25 °C, zatial ¢o makkou zlozkou je polymér s teplotou skiovatenia najviac
0 °C. Tieto produkty maju Struktdru vytvorenu z jadra a aspon jedného puzdra, pri-
¢om tato Struktira je dosledkom poradia, v ktorom sa pridavaju monoméry. Makké
zloZky su vo vSeobecnosti odvodené od butadiénu, izoprénu, alkylakrylatov, alkyl-
metakrylatov alebo siloxanov a volitelne dalSich komonomérov. Vhodné siloxanové
jadra mozno pripravit napriklad vychadzajuc z cyklického oligomérneho oktame-
tyltetrasiloxanu alebo tetravinyltetrametyltetrasiloxanu. Tieto mozno napriklad ne-
chat reagovat s y-merkaptopropylmetyldimetoxysilanom v katiénovej polymeriz4cii
s otvaranim kruhu, s vyhodou za pritomnosti sulfénovych kyselin, za vzniku mak-
kych siloxanovych jadier. Siloxany mézu byt aj zosietené, napriklad uskutoénenim
polymerizaCnej reakcie za pritomnosti silanov s hydrolyzovatefnymi skupinami, ako
su halogénové alebo alkoxylové skupiny, napriklad tetraetoxysilan, metyltrimetoxy-
silan alebo fenyltrimetoxysilan. Medzi vhodné komonoméry tu patri napriklad sty-
rén, akrylonitril a sietovacie alebo okovacie monoméry s viac ako jednou polyme-
rizovatefnou dvojitou vazbou, napriklad dialylftalat, divinylbenzén, butandioldiak-
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rylat alebo trialyl(izo)kyanurat. Tvrdé zlozky st vo vSeobecnosti odvodené od sty-
rénu, a-metylstyrénu a ich kopolymérov, priom vyhodnymi komonomérmi su ak-
rylonitril, metakrylonitril a metylmetakrylat.

Vyhodné zapuzdrované ockované gumy maju makké jadro a tvrdé puzdro
alebo tvrdé jadro, prvé makké puzdro a aspoii jedno dalSie tvrdé puzdro. Zabudo-
vanie funk&nych skupin ako karbonylovych, karboxylovych kyselinovych, kyselino-
vych anhydridovych, kyselinovych amidovych, kyselinovych imidovych, karboxylo-
vych esterovych, amino, hydroxylovych, epoxy, oxazolinovych, uretanovych, moco-
vinovych, laktdmovych alebo halogénbenzylovych skupin sa tu s vyhodou uskutog-
fuje pridanim vhodnych funkcionalizovanych monomérov poCas polymerizécie po-
sledného puzdra. Medzi vhodné funkcionalizované monoméry patri napriklad ky-
selina maleinov4, maleinanhydrid, mono- alebo diestery kyseliny maleinovej, terc-
butyl(met)akrylét, kyselina akrylovd, glycidyl(met)akrylat a vinyloxazolin. Podiel
monomérov s funkénymi skupinami je vo vSeobecnosti v intervale od 0,1 do 25 %
hmotnostnych, s vyhodou v intervale od 0,25 do 15 % hmotnostnych vzhfadom na
celkovi hmotnost zapuzdrovanej otkovanej gumy. Hmotnostny pomer mékkych a
tvrdych zloZiek je vo v8eobecnosti v intervale od 1:9 do 9:1, s vyhodou v intervale
od 3:7 do 8:2.

Také gumy, ktoré zlep$uji pevnost polyamidov, s zname a su opisané na-
priklad v EP-A-0 208 187.

Daldou skupinou vhodnych prisad zvy$ujicich huZevnatost su termoplas-
tické polyesterové elastoméry. Polyesterové elastoméry st segmentované kopoly-
éterestery obsahujice dlhoretazcové segmenty vo vSeobecnosti odvodené od
poly(alkylén)éterglykolov, a kréatkoretazcové segmenty odvodené od nizkomoleku-
lovych diolov a dikarboxylovych kyselin. Také produkty si zname a sd opisané v li-
terature, napriklad v US 3,651,014. Prislu$né produkty su tiez komeréne dostupné
pod nazvami Hytrel® (Du Pont), Arnitel® (Akzo) a Pelprene® (Toyobo Co. Ltd.).

Je zrejmé, ze je mozné pouzit aj zmesi roznych gum.

Ako dal$ie prisady mozno spomenut napriklad spracovacie pomdcky, stabi-
lizatory a spomalovace oxidécie, prostriedky proti tepelnému rozkladu a rozkladu
ultrafialovym svetlom, maziva a prostriedky ufah¢ujlice vyberanie z formy, spoma-
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fovade horenia, farbiva a pigmenty a zméak¢éovadla. Ich podiel je vo vSeobecnosti
do 40 %, s vyhodou do 15 % hmotnostnych vzhfadom na celkovu hmotnost kom-

pozicie.

Pigmenty a farbiva st vo v8eobecnosti pritomné v mnozstvach do 4 %, s vy-
hodou od 0,5 do 3,5 %, najma od 0,5 do 3 % hmotnostnych.

Pigmenty na farbenie termoplastov su bezne zname, pozrite naprikiad R.
Gachter a H. Muller, Taschenbuch der Kunststoffadditive, Carl Hanser Verlag,
1983, strany 494 az 510. Prva vyhodnd skupina pigmentov, ktoru mozno spome-
nat, su biele pigmenty ako oxid zinoénaty, sulfid zino¢naty, olovnata bieloba (2
PbCO,.Pb(OH),), litopén, antiménova bieloba a oxid titani¢ity. Z dvoch najbeznej-
Sich krystalickych polymorfov (rutil a anatas) oxidu titanicitého je rutilova forma vy-
hodnej$ia na pouZitie-ako biely pigment na tvarovacie kompozicie podla vynalezu.

Cierne pigmenty, ktoré mozno pouZit podfa vynalezu, su Cierna Zelezita
(Fe,0,), spinelova ¢ierna (Cu(Cr,Fe),0,), manganova Cierna (zmes oxidu manga-
ni¢itého, oxidu kremiitého a oxidu Zelezitého), kobaltova Cierna a antiménova
dierna a tiez s osobitnou vyhodou sadze, ktoré sa oby¢ajne pouzivaju vo forme pe-
covych alebo plynovych sadzi (pozrite G. Benzing, Pigmente flr Anstrichmittel, Ex-
pert-Verlag (1988), s. 78 a nasl.).

Bude zrejmé, Ze aby sa ziskali isté odtiene, podfa vynalezu mozno pouZit aj
anorganické farebné pigmenty ako chromova zelen alebo organické farebné pig-
menty ako azofarbiva a ftalokyaniny. Také pigmenty st vSeobecne komeréne do-
stupné. '

Dalej méZe byt vyhodné pouzit vy$Sie uvedené pigmenty alebo farbiva
v zmesi, napriklad sadze s mednatymi ftalokyaninmi, kedZe toto vo vieobecnosti
ulah&uje dispergovanie farby v termoplaste.

Medzi retardéry oxidacie a tepelné stabilizatory, ktoré mozno pridat do ter-
moplastickych kompozicii podla vynélezu, patria napriklad halogenidy kovov sku-
piny | periodickej tabulky, napriklad halogenidy sodné, halogenidy draselné, halo-
genidy litne, volitefne v spojeni s halogenidmi mednymi, napriklad chloridy, bro-
midy alebo jodidy. Halogenidy, najma medi, méZu obsahovat aj elektrénovo bohaté



24

p-ligandy. Prikladmi takych komplexov medi st halogenidové komplexy medi s tri-
fenylfosfinom. Dalej je moZné pouzit fluorid zinognaty a chlorid zinoénaty. Dalgimi
moznostami su stéricky branené fenoly, hydrochin()ny, substituovani zastupcovia
tejto skupiny, sekundarne aromatické aminy, volitefne v spojeni s fosfor obsahuju-
cimi kyselinami a ich sofami, a zmesi tychto zli¢enin, s vyhodou v koncentrécii do
1 % hmotnostného vzhfadom na hmotnost zmesi.

Prikladmi UV stabilizatorov sG rozne substituované rezorcinoly, salicylaty,
benzotriazoly a benzofendny, ktoré sa vo v8eobecnosti pouiivajt’i v mnozstvach do
2 % hmotnostnych.

Maziva a prostriedky ufah&ujlce vyberanie z formy, ktoré sa véeobecne za-
hfiaji do termoplastovych kompozicii v mnozstvach do 1 % hmotnostného, su ky-
selina stearovd, stearylalkohol, alkylstearaty a N-alkylstearamidy a tiez estery
pentaerytritolu s masthymi kyselinami s dlhym retazcom. Je tiez mozné pouzit soli
vapnika, zinku alebo hiinika a kyseliny stearovej a tieZ dialkylketony, napriklad
distearylketon.
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PATENTOVE NAROKY

Postup na pripravu polyamidu, vyznacujici sa tym, ze zahffia reakciu aspof
jedného dinitrilu a aspon jedného diaminu s vodou pri teplote od 90 do 400 °C
a tlaku od 0,1 do 50.10° Pa v moldrnom pomere aspofi 1:1 pre vodu k sume
dinitrilu a diaminu za pritomnosti heterogénneho katalyzatora vybraného zo
skupiny, ktord tvori oxid hlinity, oxid cinu, oxid kremitity, oxidy druhej az
Siestej prechodnej skupiny periodickej tabulky, oxidy lantanoidov a aktinoidov,
fylosilikaty a zeolity.

Postup podra naroku 1, vyznadujuci sa tym, Zze pouzity katalyzator je vybrany
zo skupiny, ktoru tvori beta-zeolit, fylosilikat a oxid titanigity.

Postup podfa néroku 1 alebo 2, vyznalujuci sa tym, Ze pouzitym
katalyzatorom je oxid titani¢ity svyhodou obsahujici 70 az 100 %
hmotnostnych anatasu a 0 az 30 % hmotnostnych rutilu, kde katalyzator az
do 40 % hmotnostnych oxidu titaniittho méze byt nahradeny oxidom
volfrAmovym.

Postup podrfa ktoréhokolvek z narokov 1 az 3, vyznadujuci sa tym, ze do 40 %
hmotnostnych oxidu titaniCitého je nahradenych oxidom voiframovym.

Kontinudalny postup podla ktoréhokolvek z narokov 1 az 4.
Davkovy postup podla ktoréhokolvek z narokov 1 az 4.

Kontinualny postup na pripravu polyamidu reakciou aspori jedného dinitrilu
a aspori jedného diaminu s vodou, vyznacujuci sa tym, Zze zahffa

(1) reakciu aspori jedného dinitrilu a aspori jedného diaminu s vodou pri
teplote od 90 do 400 °C a tlaku od 0,1 do 35 x 10° Pa v prietokovej rirke
obsahujucej katalyzator na baze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi
katalyzatorov na baze beta-zeolitov, fylosilikatov alebo oxidu titani¢itého
pozostavajuceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
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hmotnostnych rutilu a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titaniéitého
mozno nahradit oxidom volframovym, &im sa ziska reakéna zmes,

(2 dalej reakciu reakénej zmesi pri teplote od 150 do 400 °C a tlaku,
ktory je niz8i ako tlak vStadiu 1, za pritomnosti alebo nepritomnosti
katalyzatora na béaze Bronstedovej kyseliny vybraného spomedzi
katalyzatorov na bdaze beta-zeolitu, fylosilikatu alebo oxidu titaniGitého
pozostavajiceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
hmotnostnych rutilu, a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titani¢itého
mdze byt nahradené oxidom volframovym, pri¢om teplota a tlak sa volia tak,
aby sa ziskala prva plynna faza a prva kvapalna alebo prva tuha faza alebo
zmes prvej tuhej a prvej kvapalnej fazy, a prva plynna faza sa oddeli od prvej
kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi prvej kvapainej a prvej tuhej
fazy a

(3) zmieSanie prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi prvej
kvapalnej a prvej tuhej fazy s plynnou alebo kvapalnou fazou obsahujucou
vodu pri teplote od 150 do 370 °C a pri tlaku od 0,1 do 30 x 10° Pa, &im sa
ziska zmes produktov.

Kontinualny postup na pripravu polyamidu reakciou aspon jedného dinitrilu
a aspofi jedného diaminu s vodou, vyznadujici sa tym, ze zahffia

(1) reakciu aspon jedného dinitrilu a aspori jedného diaminu s vodou pri
teplote od 90 do 400 °C a tlaku od 0,1 do 35 x 10° Pa v prietokovej rurke
obsahujucej katalyzator na baze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi
katalyzatorov na baze beta-zeolitov, fylosilikdtov alebo oxidu titanigitého
pozostavajiceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
hmotnostnych rutilu a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titani¢itého
mozno nahradit oxidom volfrAmovym, ¢im sa ziska reak&na zmes,

2) dalej reakciu reakénej zmesi pri teplote od 150 do 400 °C a tlaku,
ktory je niz§i ako tlak v Stadiu 1, za pritomnosti alebo nepritomnosti
katalyzdtora na baze Bronstedovej kyseliny vybraného spomedzi
katalyzatorov na béze beta-zeolitu, fylosilikdtu alebo oxidu ftitani¢itého
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pozostavajuceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
hmotnostnych rutilu, a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titaniciteho
mbze byt nahradené oxidom volfrAmovym, pricom teplota a tlak sa volia tak,
aby sa ziskala prva plynna faza a prva kvapalna alebo prva tuha faza alebo
zmes prvej tuhej a prvej kvapalnej fazy, a prva plynna faza sa oddeli od prvej
kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi prvej kvapalnej a prvej tuhej
fazy a

®)) zmieSanie prvej kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi prvej
kvapainej a prvej tuhej fazy s plynnou alebo kvapalnou fazou obsahujicou
vodu pri teplote od 150 do 370 °C a tlaku od 0,1 do 30 x 10° Pa v prietokovej
rarke obsahujicej katalyzator na baze Bronstedovej kyseliny vybrany
spomedzi katalyzatorov na baze beta-zeolitu, fylosilikdtu alebo oxidu
titani¢itého pozostavajliceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do
30 % hmotnostnych rutilu a v ktorom az do 40 % hmotnostnych oxidu
titani¢itého mozno nahradit oxidom volframovym, ¢éim sa ziska zmes
produktov.

Postup podfa naroku 7 alebo 8, vyznadujaci sa tym, ze dalej zahfiia nasle-
dujace Stadium:

(4) postkondenzacia zmesi produktov pri teplote od 200 do 350 °C a
tlaku, ktory je niz8i ako tlak v Stadiu 3, pri¢om teplota a tlak sa voli tak, aby sa
ziskala druha, vodu a amoniak obsahujuca plynna faza a druha kvapalna
alebo druha tuha faza alebo zmes druhej kvapainej a druhej tuhej fazy, ktoré
obsahuju polyamid.

Kontinualny postup na pripravu polyamidu reakciou aspori jedného dinitrilu
a aspofi jedného diaminu s vodou, vyznadujlci sa tym, Zze zahffia

(1) reakciu aspor jedného dinitrilu a aspon jedného diaminu s vodou pri
teplote od 90 do 400 °C a tlaku od 0,1 do 35 x 10° Pa v prietokovej rirke
obsahujucej katalyzator na baze Bronstedovej kyseliny vybrany spomedzi
katalyzatorov na baze beta-zeolitov, fylosilikatov alebo oxidu titani¢itého
pozostavajuceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
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hmotnostnych rutilu a v kiorom az do 40 % hmotnostnych oxidu titanititého
mozno nahradit oxidom volfrAmovym, &im sa ziska reakéna zmes,

) dalej reakciu reakénej zmesi pri teplote od 150 do 400 °C a tlaku,
ktory je nizsi ako tlak v$tadiu 1, za pritomnosti alebo nepritomnosti
katalyzatora na bdaze Bronstedovej kyseliny vybraného spomedzi
katalyzatorov na béze beta-zeolitu, fylosilikdtu alebo oxidu titanigiteho
pozostavajlceho zo 70 az 100 % hmotnostnych anatasu a od 0 do 30 %
hmotnostnych rutilu, a v ktorom aZ do 40 % hmotnostnych oxidu titani¢itého
moze byt nahradené oxidom volfrAmovym, pri¢om teplota a tlak sa volia tak,
aby sa ziskala prva plynna f4za a prva kvapalné alebo prva tuh4 faza alebo
zmes prvej tuhej a prvej kvapalnej fazy, a prva plynna faza sa oddeli od prvej
kvapalnej alebo prvej tuhej fazy alebo od zmesi prvej kvapalnej a prvej tuhej
fazy a

4) postkondenzdacia prvej kvapainej alebo prvej tuhej fazy alebo zmesi
prvej kvapalnej a prvej tuhej fazy pri teplote od 200 do 350 °C a tlaku, ktory je
nizsi ako tlak v $tadiu 3, pricom teplota a tlak sa volia tak, aby sa ziskala
druh4, vodu a amoniak obsahujlca plynna f4za a druha kvapalné alebo druhé
tuh4 f4za alebo zmes druhej kvapainej a druhej tuhej fazy, z ktorych kazda
obsahuje polyamid.

Postup podFa ktoréhokolvek z narokov 7 az 10, vyznadujdci sa tym, Ze teplota
a tlak v &tadiu 1 alebo v $tadiu 3 alebo v $tadiu 1 aj v $tadiu 3 su zvolené tak,
aby sa ziskala kvapalna alebo tuha fiza alebo zmes kvapalnej a tuhej fazy a
plynna fiza a tato plynné faza sa oddeli.

Postup podfa ktoréhokolvek z narokov 7 az 11, vyznaujici sa tym, Ze
reakcia $tadia 1 sa uskuto&iiuje s pouzitim molarneho pomeru celkovej sumy
dinitrilu a diaminu k vode od 1:1 do 1:30.

Postup podla ktoréhokolvek z narokov 7 az 12, vyznalujici sa tym, Ze
v §tadiu 3 sa plynna alebo kvapalnd fiza obsahujica vodu pridava v
mno3stve od 50 do 1500 ml vody na 1 kg prvej kvapalnej alebo prvej tuhej
fazy alebo zmesi prvej kvapalnej a prvej tuhej fazy.
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Postup podrla ktoréhokolvek z narokov 7 az 13, vyznadujuci sa tym, Ze aspon
jedna z plynnych faz ziskanych v prisluSnych Stadi4ch sa recykluje do aspori
jedného z predchadzajlcich Stadii.

Postup podfa ktoréhokolvek z nérokov 1 az 14, vyznalujici sa tym, ze
pouzitym dinitrilom je alfa,omega-alkyléndinitril s alkylénovym zoskupenim (-
CH,-) s 3 az 11 atdmami uhlika alebo alkylaryldinitrl s 7 az 12 atdmami uhlika.

Postup podla ktoréhokolvek z narokov 1 az 15, vyznalujdci sa tym, Ze
pouzitym dinitrilom je adiponitril.

Postup podia ktoréhokolvek z narokov 1 az 16, vyznadujuci sa tym, Ze
pouzitym daminom je alfa,omega-alkyléndiamin s alkylénovym zoskupenim (-
CH,-) s 3 az 14 atdbmami uhlika alebo alkylaryldiamin s 9 az 14 atomami
uhlika.

Postup podla ktoréhokolvek z nérokov 1 az 17, vyznadujuci sa tym, ze
pouzitym diaminom je hexametyléndiamin.

Postup podla ktoréhokolvek z narokov 1 az 18, vyznaéujlci sa tym, Ze sa pri
fiom pouziva nasledujlica zmes:

od 50 do 99,99 % hmotnostnych celkového dinitrilu a diaminu,

od 0,01 do 50 % hmotnostnych aspon jednej dikarboxylovej kyseliny vybranej
zo skupiny pozostavajlcej z alifatickych C,-C,,-a,,0-dikarboxylovych kyselin,
aromatickych C,-C,,-dikarboxylovych kyselin a C,-Cy-cykloalkdndikarboxylo-
vych kyselin,

od 0 do menej ako 50 % hmotnostnych aminonitrilu atiez od 0 do 50 %
hmotnostnych o,®-C4-C,,-aminokyseliny alebo prisludného laktamu,

od 0 do 10 % hmotnostnych aspon jednej anorganickej kyseliny alebo jej soli,

pritom jednotlivé hmotnostné percenta davaju suéet 100 %.
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20. Postup podla ktoréhokolvek z narokov 1 aZ 19, vyznadujici sa tym, Ze diamin
je pouzity vo forme roztoku vo vode.
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