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(57)Anotace:

Kontinualni zpsob vyroby polyamidu zahrnuje nésledujici
stupné: (1) reakce nejméné jednoho aminonitrilu s vodou pfi
teplot& 90 a2 400°C a tlaku 0,1 aZ 35 x 10° Pa v priitoéné
trubce, kterd obohacuje kysely Brosnstedtiv katalyzétor,
vybrany z beta-zeolitl, vrstevnatych silikatd nebo z oxidu
titani&itého, (2) dal¥f reakce reak&ni smési pfi teploté 150 az
400°C za tlaku, ktery je niZ3{ neZ tlak ve stupni 1, pfi¢emz
teplota a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynnd faze a
prvni kapalné faze nebo prvni pevné féze nebo smés prvni
pevné a prvni kapalné faze, a prvni plynna féze se oddéli, a (3)
smiseni prvni kapalné a/nebo prvni pevné faze s plynnou nebo
kapalnou fazi, ktera obsahuje vodu pfi teploté 150 az 370°C a
tlaku 0,1 a% 30 x 10° Pa, p¥idems se ziskd smés produkt,
Predmétem fedeni jsou také polyamidy timto zplisobem
vyrobitelné.
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Kontinualni zptisob vyroby polyamidd z aminonitrila

a polyamidy timto zplisobem vyrobitelné

Oblast techniky

Ptedlozeny vynalez se tyka kontinudlniho zpisobu
vyroby polyamidd z aminonitrill a vody pri zvysSené teploté

a zvySeném tlaku a polyamidd timto zplisobem vyrobitelnych.

Dosavadni stav _techniky

V US 4 629 776 se popisuje katalyticky zplisob vyroby
poalymidi z omega-aminonitrild jako je omega-aminokapro-
nitril (ACN). ACN reaguje s vodou v pritomnosti kataly-
tického mnozstvi oxidované sloudeniny siry jako katalyza-
torem. Prikladn& se jako katalyzator pouzije kyselina siro-

2

va.

V US 4 568 736 se popisuje podobny katalyticky zplsob
vyroby polyamida. Jako katalyzator se zde pouziva kyslikata
slouc¢enina fosforu, kyselina fosforednd nebo kyselina

fosfonova.

Uplné oddéleni katalyzadtorlt v obou postupech prakticky
neni mozné. Pritomnost katalyzdtoru v polymeru mizZe zabra-
nit vystavbé vysokomolekuldrnich polymerld a ztizZit pozdéjsi
zpracovatelské kroky, prfikladné spradani. Navic je v zis-
kanych polymerech vysoky podil tékavych soucéasti, takze se

polyamidy obtiZné& zpracovavaji.
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V EP-A 0 479 306 se popisuje vyroba polyamidi z omega-
aminonitrildl. Omega-aminonitrily pfitom reaguji s vodou
v ptitomnosti kyslikaté sloudeniny fosforu jako katalyza-
toru. Pii tomto zplisobu se po dosaZeni reakcni teploty 200
a® 260 °C snizenim tlaku kontinuadlné odstrarfiuje amoniak
a voda a zarovenl se voda kontinudlné pridava, pricemz tlak

se voli v rozmezi 14 az 24 x 106 Pa.

DE-A 43 39 648 se tyka zplsobu vyroby kaprolaktamu re-
akci nitrilt aminokarboxylovych kyselin s vodou, pticemz se
pracuje v kapalné fazi za pouziti heterogennich katalyzato-
r&. Jako heterogenni katalyzatory se pritom mohou pouzit
kyselé, bazické nebo amfoterni oxidy prvka 2., 3. nebo 4.
hlavni skupiny periodického systému prvki. Prikladné se mi-
ze pouzit oxid titanicity. Katalyzator se pfikladné pouzije

ve formé& vytladovanych profild.

Znamé zptsoby vykazuji jesté castedné nedostatecné vy-
té&2zky na objem a v Case a molekulovou hmotnost, kterou je
tfeba zlepSovat. Navic se produkt neziskd vzdy v pozadované

éistoté.

Ukolem piedlozeného vyndlezu je dat k dispozici zplsob
vyroby polyamid( z aminonitril® a vody, ktery zajisti zlep-
$enou vystavbu molekulové hmotnosti a zlepsSeny vytézek na
objem a v Case bez znedisténi produktu ve srovnani se

znamymi zplasoby.

Podstata vynalezu

Ukol se podle vynalezu fe$i kontinualnim zpusobem vyro-

by polyamidu reakci nejméné jednoho aminonitrilu s vodou,
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zahrnuje nasledujici stupné

s vodou pri
35 x 10° Pa

v priitoéné trubce, kterd obsahuje kysely Bronstedav

Reakce nejméné jednoho aminonitrilu

teploté 90 az 400 °C a tlaku 0,1 az

katalyzator, vybrany z beta-zeolitd, vrstevnatych si-
1ikAat® nebo z oxidu titaniditého se 70 az 100 % hmot-
nostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve

kterém miZe byt az 40 % hmotnostnich oxidu titanicdité-

ho nahrazeno oxidem wolframu, pricemz se ziskéa reakcni

smeés,

teploté 150 az 400 °C

tlak ve stupni 1, ktera

dalsi reakce reakéni smési pri
a za tlaku, ktery je niz$i nez
se mize provadét v piitomnosti kyselého Brénstedova
katalyzédtoru, vybraného z beta-zeoliti, vrstevnatych.
silikath nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 %
hmotnostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu,
ve kterém mize byt az 40 % hmotnostnich oxidu titani-
&itého nahrazeno oxidem wolframu, pricemz teplota

a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynna faze
a prvni kapalna faze nebo prvni pevna faze nebo smés
prvni pevné a prvni kapalné faze, a prvni plynna faze
se oddéli od prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo

sm&si prvni kapalné a prvni pevné faze a

smiseni prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo smé€si
z prvni kapalné a prvni pevné fédze s plynnou nebo ka-
palnou fazi, ktera obsahuje vodu pri teploté 150 az
370 °C a tlaku 0,1 az 30 x 106Pa, pricemz se ziska

smés produktl.

Vynalez se ddle tyka kontinudlniho zplisobu vyroby poly-
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amidu reakci nejméné jednoho aminonitrilu s vodou, ktery za-

hrnuje nasledujici stupné

(1)

(2)

(3)

Reakce nejméné jednoho aminonitrilu s vodou pfi
teploté 90 az 400 °C a tlaku 0,1 az 35 x 109 Pa

v prfito¢né trubce, ktera obsahuje kysely Bronstedlv
katalyzator, vybrany z beta-zeoliti, vrstevnatych si-
1ikatt nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 % hmot-
nostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve
kterém mize byt az 40 % hmotnostnich oxidu titanic¢ité-
ho nahrazeno oxidem wolframu, pficemz se ziskad reakcni

smés,

dals$i reakce reakéni smési pri teploté 150 az 400 °C
a za tlaku, ktery je niz$i nez tlak ve stupni 1, ktera
se miize provadét v pritomnosti kyselého Bronstedova
katalyzatoru, vybraného z beta-zeolitli, vrstevnatych
silikatd nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 %
hmotnostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu,
ve kterém miZe byt az 40 % hmotnostnich oxidu titani-
&itého nahrazeno oxidem wolframu, pricemz teplota

a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynna faze
a prvni kapalna fdze nebo prvni pevna faze nebo smes
prvni pevné a prvni kapalné faze, a prvni plynna faze
se oddéli od prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo

smési prvni kapalné a prvni pevné faze a

smiseni prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo smeési
z prvni kapalné a prvni pevné faze s plynnou nebo ka-
palnou fazi, ktera obsahuje vodu pfi teploté 150 az
370 °C a tlaku 0,1 az 30 x 106Pa v pritoc¢né trubce,
ktera obsahujei kysely Bronstediv katalyzator,

vybrany z beta-zeolitli, vrstevnatych silikatd nebo
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z oxidu titanid¢itého se 70 az 100 % hmotnostnich ana-
tasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve kterém mize
byt a® 40 % hmotnostnich oxidu titani¢itého nahrazeno

oxidem wolframu, pricemz se ziska smes produktt.

S vyhodou zahrnuje vys$e popsany zplsob navic nasleduji-

ci stupen

(4)

dokonceni kondenzace smé&si produktd pri teploté 200

az 350°C a za tlaku, ktery je niz$i nez tlak ve stupni
3, pricemz teplota a tlak se voli tak, aby se ziskala
druh4 plynné féze obsahujici vodu a amoniak a druha
kapalnd nebo druhé pevna fidze nebo smés ze druhé
kapalné a druhé pevné féaze, které (kteréd) obsahuji

polyamid.

Vynalez se dale tyka kontinudlniho zpuisobu vyroby poly-

amidu reakci nejméné jednoho aminonitrilu s vodou, ktery za-

hrnuje nasledujici stupné

(1)

(2)

Reakce nejméné jednoho aminonitrilu s vodou pri
teploté 90 az 400 °C a tlaku 0,1 az 35 x 10° Pa

v pritodné trubce, ktera obsahuje kysely Bronstediv
katalyzator, vybrany z beta-zeolitfl, vrstevnatych si-
1ikatl nebo z oxidu titaniditého se 70 az 100 % hmot-
nostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve
kterém miZe byt aZz 40 % hmotnostnich oxidu titanicité-
ho nahrazeno oxidem wolframu, pficemz se ziska reakCni

smeés ,

dalgi reakce reakcéni smési pri teploté 150 az 400 °C
a za tlaku, ktery je niz$i nez tlak ve stupni 1, ktera

se miZze provadét v pfitomnosti kyselého Bronstedova

ey emamermeesra |
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katalyzadtoru, vybraného z beta-zeolitl, vrstevnatych
silikatd nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 %
hmotnostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu,
ve kterém mOZe byt az 40 % hmotnostnich oxidu titani-
¢itého nahrazeno oxidem wolframu, pricemz teplota

a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynna faze
a prvni kapalna faze nebo prvni pevna faze nebo smés
prvni pevné a prvni kapalné faze, a prvni plynna faze
se oddéli od prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo

smé&€si prvni kapalné a prvni pevné faze a

(4) dokonc¢eni kondenzace prvni kapalné nebo prvni pevné
faze nebo smé€si prvni kapalné a prvni pevné faze pri
teploté 200 az 350°C a za tlaku, ktery je niZsSi nez
tlak ve stupni 3, pricemz teplota a tlak se voli tak,
aby se ziskala druh& plynna faze obsahujici vodu
a amoniak a druha kapalnd nebo druha pevna faze nebo
smés ze druhé kapalné a druhé pevné faze, které (kte-

ra) obsahuji polyamid.

Principielni postup zptsobu podle vynalezu se popisuje

v prioritné stars$im nepredzverejnéném DE-A 197 09 390.

Jako aminonitrily se ve smési mohou pouzit v zasadé
vSechny aminonitrily, to znamend slouceniny, které obsahuji
jak nejméné jednu aminoskupinu, tak i nejmén€ jednu nitrilo-
vou skupinu. Z nich jsou vyhodné omega-aminonitrily, pfi-
¢emz z posledné jmenovanych se pouzZiji obzvlasté omega-ami-
noalkylnitrily se 4 aZ 12 uhlikovymi atomy, ddle vyhodné se
4 az 9 uhlikovymi atomy v alkylenovém zbytku, nebo aminoal-
kylnitrily s 8 az 13 uhlikovymi atomy, pric¢emz jsou vyhodné
takové, které mezi aromatickou jednotkou a amino- a nitrilo-

vou skupinou maji alkylenovou skupinu s nejméneé jednim uhli-
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kovym atomem. Z aminoalkylnitrild jsou vyhodné obzvlaste
takové, které maji aminovou a nitrilovou skupinu ve vzajemné

poloze 1,4.

Jako omega-aminoalkylnitrily se dadle s vyhodou pouziji
linearni omega-aminoalkylnitrily, pficemz alkylenovy zbytek
(-CH,-) obsahuje s vyhodou 4 az 12 uhlikovych atomli, dale
s vyhodou obsahuje 4 az 9 uhlikovych atoml, jako 6-amino-
1—kyanopentan(6—aminokapronitril), 7-amino-1-kyanohexan,
8-amino-1-kyanoheptan, 9-amino-1-kyanooktan, 10-amino-

1-kyanononan, obzvlasté vyhodné 6-aminokapronitril.

6-aminokapronitril se obvykle ziskd hydrogenaci adipo-
nitrilu znamym zpasobem, ktery se prikladné popisuje v DE-A
836 938, DE-A 848 654 nebo US 5 151 543.

Mohou se samoziejmé pouzit také smé&si nékolika amino-
nitril® nebo smé&si jednoho aminonitrilu s dal$imi komono-

mery, jako je kaprolaktam nebo didle blizZe definované smeési.

V jedné zvlastni formé& provedeni, obzvlasté jestliZe se
pozaduje vyroba kopolyamidu nebo polyamidu s rozvétvenym
nebo prodlouzenym retézcem, pouzije se misto &istého

6-aminokapronitrilu nasledujici smés

50 az 99,9, s vyhodou 80 az 90 % hmotnostnich

6-aminokapronitrilu,

0,01 az 50, s vyhodou 1 az 30 % hmotnostnich nejméné jedné
dikarboxylové kyseliny, vybrané ze skupiny sestavajici
z alifatickych alfa, omega-dikarboxylovych kyselin se
4 az 10 uhlikovymi atomy, aromatickych dikarboxylovych
kyselin s 8 az 12 uhlikovymi atomy a cykloalkandikarbo-
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xylovych kyselin s 5 az 8 uhlikovymi atomy,

0 az 50, s vyhodou 0,1 az 30 % hmotnostnich alfa, omega-

diaminu se 4 az 10 uhlikovymi atomy,

0 az 50, s vyhodou 0 az 30 % hmotnostnich alfa,omega-di-

nitrilu se 2 aZz 12 uhlikovymi atomy a dale

0 az 50, s vyhodou 0 az 30 % hmotnostnich alfa,omega-amino-
kyseliny s 5 az 12 uhlikovymi atomy nebo odpovidajiciho

laktamu,

0 az 10 % hmotnostnich nejméné& jedné anorganické kyseliny

nebo jeji soli,
pricemz soudet jednotlivych procentnich tudajt ¢ini 100 %.

Jako dikarboxylové kyseliny se mohou pouzit alifatické
alfa, omega-dikarboxylové kyseliny se 4 az 10 uhlikovymi
atomy jako kyseliny jantarova, kyselina glutarova, kyselina
adipova, kyselina pimelova, kyselina korkova, kyselina
azelainova, kyselina sebakova, s vyhodou kyselina adipova
a sebakova, obzvlasté vyhodné kyselina adipova, a aromatické
dikarboxylové kyseliny s 8 az 12 uhlikovymi atomy jako kyse-
lina tereftalova a rovnéz cykloalkandikarboxylové kyseliny
s 5 az 8 uhlikovymi atomy jako kyselina cyklohexandikarboxy-

lova.

Jako alfa,omega-diaminy se 4 az 10 uhlikovymi atomy se
mhze pouzit tetramethylendiamin, pentamethylendiamin, hexa-
methylendiamin, heptamethylendiamin, oktamethylendiamin, no-
namethylendiamin a dekamethylendiamin, s vyhodou hexamethy-

lendiamin.
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Diale je také mozné pouzit soli jmenovanych dikarboxylo-
vych kyselin a diamin®, obzvlasté sl kyseliny adipové a he-

xamethylendiaminu, tak zvanou AH-sal.

Jako alfa,omega-dinitrily se 2 az 12 uhlikovymi atomy
se s vyhodou pouziji alifatické dinitrily, jako 1,4-dikyan-
butan (adiponitril), 1,5-dikyanpentan, 1,6-dikyanhexan,
1,7-dikyanheptan, 1,8-dikyanoktan, 1,9-dikyannonan,
1,10-dikyandekan, obzvlaste vyhodné adiponitril.

Pokud je to 2adouci, mohou se pouzit také diaminy,
dinitrily a aminonitrily, které se odvozuji od rozvétvenych

alkylen-, nebo arylen- nebo alkylarylent.

Jako alfa,omega-aminokyseliny s 5 az 12 uhlikovymi ato-
my se miZe pouzit kyselina 5-aminopentanova, 6-aminohexano-
véa, 7-aminoheptanova, 8-aminooktanova, 9-aminononanova,
10-aminodekanova, 1ll-aminoundekanova a 12-aminododekanova, s

vyhodou kyselina 6-aminohexanova.

Podle vynalezu se v prvni stupni (stupen 1) zahreje
aminonitril s vodou p¥i teploté asi 90 °C az asi 400 °C,
s vyhodou ptiblizné& 180 °C az asi 310 °C a obzvlasté vyhodné
asi 220 °C a2 asi 270 °C, pricemz tlak se nastavi na asi
0,1 az 15 x 106 Pa, s vyhodou asi na 1 aZ asi 10 x 106 Pa
a obzvlasté vyhodné asi na 4 aZ asi 9 x 10 Pa. Pritom se
mize v tomto stupni tlak a teplota vzidjemné upravit tak, aby
se ziskala kapalnid nebo pevna faze a smes kapalné nebo pevné

faze a plynna faze.

Podle vynalezu se pouzije voda v moldrnim poméru amino-

lakylnitril k vodé v rozmezi 1 1 az 1 10, obzvlasté vy-
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hodneé 1 : 2 az 1 : 8, zcela obzvlaste vyhodné 1 : 2 az 1
6, pridemz je vyhodné pouzit vodu v pfebytku, vztazeno na

pouzity aminoalkylnitril.

P#i této formé& provedeni odpovidéd kapalna nebo pevna
faze nebo smés z kapalné a pevné féze reakcni smési, zatimco
plynna faze se oddéli. Pifitom se miZze v ramci tohoto stupné
okam®ité oddélit plynna faze od kapalné nebo pevné faze nebo
smési kapalné a pevné faze, nebo reakéni smés tvorici se
v ramci tohoto stupné mize byt dvoufazova kapalna-plynna,
pevna-plynni nebo kapalnd/pevna-plynna. Samozrfejmeé se mohou
tlak a teplota vzadjemné upravit tak, aby reakéni smés byla

jednofazova pevna nebo kapalna.

Oddéleni plynné faze se miZe provadét za pouziti micha-
nych nebo nemichanych odlu¢ovacich kotld nebo kaskad kotli.
a rovnés za pouziti odpafovacich aparati, prikladné obézZnymi
odparkami nebo filmovymi odparkami, které prikladné vytvore-
nim filmu nebo jako reaktor s kruhovymi patry garantuji
zvét$enou plochu fazového rozhrani. Pripadné mtze byt ke
zvét$eni plochy fazového rozhrani nutné pirederpani reakcni
smési nebo pouziti smy&kového reaktoru. Dale se mize oddé-
leni plynné faze podporovat pridanim vodni pary nebo inert-

niho plynu do kapalné faze.

Vyhodné je upravit pii pfedvolené teploté tlak tak, aby
byl niZz$i nez rovnovazny tlak par amoniaku, avSak vys$s$i nez
rovnovazny tlak par ostatnich slozek reakdéni smé&si pri pre-
dem dané teploté. Timto zplisobem se mize zlep$it obzvlaste
odloudeni amoniaku a tim urychlit hydrolyza skupin amidd ky-

seliny.

S vyhodou se pfi dvoufdzovém zpisobu prace zvoli tlak,
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ktery je vy$s$i nez tlak par Cisté vody odpovidajici teploté
hmoty reakdéni smé&si av8ak niz$i nez rovnovazny tlak par
amoniaku.

Pri jedné obzvlasté vyhodné formé& provedeni se pri
dvoufazovém zplsobu prace pouzije kolmo stojici prttocny re-
aktor, ktery je protékédn zespoda nahoru a podle potfeby mize
byt opatfen nad odvodem produktu dals$im otvorem k odvodu
plynt. Tento trubkovy reaktor mize byt zcela nebo castecne
naplnén granulovanym katalyzatorem. Pii jedné vyhodné formé
provedeni je kolmo stojici reaktor pfi dvoufazovém zpisobu
prace naplnén materidlem katalyzatoru maximalné k fazovému

rozhrani.

V dal&i obzvlasté vyhodné formé provedeni prvniho stup-
né se tlak vodli tak, aby reakdni smés byla jednofazova ka-
palnd, to znamend, Ze Vv reaktoru neni zadna plynna faze.

P¥i tomto jednofazovém zplisobu prace je vyhodnou formou pro-
vedeni préto¢na trubka, plnéna vyhradné materidlem kataly-

zatoru.

Podle vynalezu se smés aminonitril/voda pred uvedenim
do prvniho stupné kontinudlné zahfiva s pomoci tepelného
vyméniku. Samozfejmé se mizZe aminonitril a voda zahrivat

také oddélené od sebe a smisit v prvnim stupni pouzitim

smé&Sovacich prvkl.

Pokud se tyka doby prodlevy reakcéni smési v prvnim

stupni, nejsou zde zadnad omezeni; obecné se vsak voli v roz-
mezi asi 10 minut aZ asi 10 hodin, s vyhodou mezi asi 30 mi-
nutami a asi 6 hodinami.

Adkoliv ani co se tyka reakce nitrilovych skupin ve

LX XX

sy e g7
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stupni 1 neexistuji Zadnd omezeni, &ini obzvlasté z davodia
hospodarnosti konverze nitrilovych skupin ve stupni 1 obecné
ne méné ne® asi 70 % molovych, s vyhodou nejméné 95 % molo-
vych a obzvlasté asi 97 az asi 99 % molovych, vzdy vztazeno

na pocet mold pouzitého aminonitrilu.

Konverze nitrilovych skupin se obvykle zjistuje pomoci

infradervené spektroskopie (kmitéani CN-valenci pri vlinové

délce 2247), NMR nebo HPLC, s vyhodou infracervenou spekt-

roskopii.

Didle neni podle vynalezu vyloucCeno provadet reakci ve
stupni 1 také v pritomnosti sloucenin fosforu obsahujicich
kyslik, obzvlasté kyseliny fosfore&né, kyseliny fosforité a
kyseliny fosfori¢ité a rovnéZz jejich soli alkalickych kovil-
a kovl alkalickych zemin a amonné soli jako Na3PO,,
NaH,PO,, Na,HPO,, NaH,PO3, Na,HPO3, NaH,PO,, K3POy, KH,PO,,
KZHP04, KH2P03, KZHPO3, KH2P02, pric¢emz molarni pomér
omega-aminonitrilu ke slouc¢eninam fosforu je v rozmezi

0,01 : 1az 1 : 1, s vyhodou 0,01 : 1 az 0,1 : 1.

Reakce se ve stupni 1 provadi v pritocéné trubce, ktera
obsahuje kysely Broénstedv katalyzator, vybrany z beta-zeo-
1ith, vrstevnatych silikatd nebo z oxidu titanicditého se 70
a® 100 % hmotnostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich ruti-
lu, ve kterém mGZe byt az 40 % hmotnostnich oxidu titanici-
tého nahrazeno oxidem wolframu. Pokud se pouzije Cisty ami-
nokapronitril, mé&€l by byt podil anatasu v titandioxidovém
katalyzatoru pokud moZno vysoky. S vyhodou se pouzije cisty
anatasovy katalyzator. Obsahuje 1i pouzity aminokapronit-
ril, nec¢istoty. pfikladné 1 az 3 % hmotnostnich necistot,

pak se s vyhodou pouzije titandioxidovy katalyzator, ktery
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obsahje smé&s abatasu a rutilu. S vyhodou ¢ini podil anatasu
70 aZ 80 % hmotnostnich 20 az 30 % hmotnostnich rutilu. Ob-
zvla$té vyvhodné se v tomto pripadeé pouzije titandioxidovy
katalyzator z asi 70 % hmotnostnich anatasu aasi 30 % hmot-
nostnich rutilu. Katalyzdtor vykazuje s vyhodou objem pérd
0,1 az 5 ml/g, obzvlasté vyhodné 0,2 az 0,5 ml/g. Stredni
promér pérd ¢ini s vyhodou 0,005 az 0,1 pum, obzvlasteé vyhod-
né 0,01 az 0,06 um. Pokud se pracuje s vysoce viskoznimi
produkty, mé&la by se stredni velikost péru volit velka.
Tvrdost ve stiihu je s vyhodou véts$i nez 20 N, obzlasteé vy-
hodné > 25 N. Povrch BET ¢ini s vyhodou vice jak 40 mz/g,
obzvlasté vyhodné vice jak 100 mz/g. Pfi mens$im zvoleném
povrchu BET by mél byt sypny objem zvolen odpovidajicim zpl-
sobem vys$s$i, aby se zarucila dostateCnd aktivita
katalyzatoru. Obzvlasté vyhodné katalyzatory vykazuji nas-
ledujici vlastnosti : 100 % anatasu; 0,3 ml/g objem pori;
0,02 um stfedni primér pérd; tvrdost ve st¥ihu 32 Nj
BET-povrch 116 m2/g nebo 84 % hmotnostnich anatasu; 16 %
hmotnostnich rutilu; objem pért 0,3 ml/g; 0,03 pum stredni
pramér poé6rd; tvrdost ve strihu 26 N; BET-povrch 46 mz/g.
Katalyzdtory se pritom mohou vyrabét z bézné dodavanych
praskt, jak je prikladné nabizi firmy Degussa, Finti nebo
Kemira. Pi#i pouziti podilu oxidu wolframu se az 40 % hmot-
nostnich, s vyhodou az 30 % hmotnostnich, obzvlasté vyhodné
15 az 25 % hmotnostnich oxidu titanic¢itého nahradi oxidem
wolframu. Konfekcionace katalyzAatoru se miZe provadét zpl-
sobem popsanym v Ertl, Knézinger, Weitkamp : "Handbook of
heterogeous catalysis", VCH VWVeinheim, 1997, strany 98

a dalsi. Katalyzator se mizZe pouzit v kazdé libovolné vhod-
né formé. S vyhodou se pouzije ve formé& tvarovych té€les,
vytladovanych profilti nebo granulatu, obzvlasté granulatu.
Granulat je s vyhodou tak veliky, aby se od smé€si produktu

dobie oddélil a pii reakci neovliviioval negativné schopnost
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tedeni produktu.

Granulovand forma katalyzatoru umozmnuje jeho mechanické
oddéleni na vystupu z prvniho stupné. Prikladne€é se k tomu
pouziji mechanické filtry nebo sita na vystupu z prvniho
stupné. Pokud se katalyzadtor rovnéz pouzije dale ve druhém

a/nebo tretim stupni, pak je s vyhodou ve stejné forme.

Podle vynalezu reaguje dale reakéni smés ziskana
v prvnim stupni 1 ve stupni 2 pri teploté asi 200 °C
(150 °C) az 350 °C (400 °C), s vyhodou pri teploté v rozmezi
asi 210 °C (200 °C) a2z asi 330 °C (330 °C) a obzvlaste
vyhodné& v rozmezi asi 230 °C (230 °C) az asi 270 °C
(290 °C) a pri tlaku, ktery je niZs$i neZz tlak ve stupni 1.
S vyhodou je tlak ve druhém stupni pribliZné o 0,5 x 100 Pa
nizs$i nez tlak ve stupni 1, pricemz obecné je tlak v rozmezi
od asi 0,1 do priblizZné 45 x 100 Pa, s vyhodou priblizne
0,5 az asi 15 x 100 Pa a obzvlasté vyhodné priblizZné 2 az
asi 6 x 10° Pa.

(Hodnoty v zavorkach : bez katalyzatoru).

Pritom se ve stupni 2 voli teplota a tlak tak, aby se
ziskala prvni plynnad faze a prvni kapalnd nebo pevna faze
nebo smé&s z prvni kapalné fédze a prvni pevné faze, a prvni
plynna fdze se oddéli od prvni kapalné faze nebo prvni pevné

faze nebo od smési prvni kapalné féaze a prvni pevné faze.

Prvni plynna faze, kterda v podstaté sestdva z amoniaku
a vodni pary, se obecné odstranuje kontinudlné s pomoci des-
tilacdniho zafizeni, jako je destilac¢ni kolona. Organické
slozky destilatu, které se pri destilaci pripadné zaroven
odlou¢i, prevazné nezreagovany aminonitril, se mohou zcela

nebo Gaste¢né vratit zpét do stupné 1 a/nebo stupné 2.
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Doba zdrzeni reakéni smé&si ve stupni 2 nepodléhd zadnym
omezenim, ¢ini vs$ak obecné pfiblizné 10 minut az asi 5

hodin, s vyhodou pr¥iblizné 30 minut aZ asi 3 hodiny.

Potrubi s produktem mezi prvnim a druhym stupném obsa-
huje pripadné naplfiova téliska, jako jsou Raschigovy krouzky

nebo misici elementy Sulzer, které umoznuji rizené odtlako-

vani reakéni smési. To se tyka obzvlasté jednofazového zpl-

sobu zplsobu prace.

S vyhodou obsahuje také reaktor druhého stupné material
katalyzatoru podle vynalezu, obzvlasté ve forme€ granulatu.
Bylo objeveno, Ze reaktor ve srovnani s reaktorem bez kata-
lyz4dtoru obzvlasté pri vys$sich tlacich a/nebo velkém piebyt-
ku vody v reakéni smé&si umoznuje dal$i zlepSeni vlastnosti
produktu. Teplota a tlak se maji volit tak, aby viskozita
reakcéni smési zstala dostatedné nizka, aby se zamezilo za-
neseni povrchu katalyzatoru. Podle vynalezu se také na vys-
tupu z druhého procesniho stupné pouzije sito nebo filtr,
ktery zaruduje &istotu reakéni smési a oddéli katalyzéator od

reakéni smési.

Ve stupni 3 se prvni kapalnd féze nebo prvni pevna faze
nebo smés prvni kapalné faze a prvni pevné faze smisi
s plynnou nebo s kapalnou fazi, kterad obsahuje vodu, s vyho-
dou s vodou nebo vodni parou. To se provadi kontinualné.
Mnozstvi pridané vody (jako kapalina) lezi s vyhodou v roz-
mezi p¥iblizné 50 az asi 1500 ml, dale s vyhodou pfibliZné
100 a2z asi 500 ml, vztazeno vZzdy na 1 kg prvni kapalné faze
nebo prvni pevné faze nebo smés prvni kapalné faze a prvni

pevné faze. Timto pridavkem vody se pfedev$8im kompenzuji

cose
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ztraty vody vzniklé ve stupni 2 a podporuje se hydrolyza
skupin amidt kyselin v reakéni smési. Z toho vyplyva dalsi
vyhoda tohoto vynalezu, podle které se vychozi smés produk-
tu, jak se pouzije ve stupni 1, miZe pouzit pouze s malym

ptebytkem vody.

S vyhodou se plynna nebo kapalni faze obsahujici vodu
pred uvedenim do stupné 3 predehreje v tepelném vymeéniku
a nasledné se smisi s prvni kapalnou fidzi nebo prvni pevnou
fazi nebo sm&si z prvni kapalné féze a prvni pevné faze.
P¥itom se v reaktoru pripadn& mohou pouzit sméSovaci prvky,

které podporuji promichani slozZek.

Stupefi 3 se mize provadét pfi teploteé 150 az 370 °C
a pri tlaku 0,1 az 30 x 100 Pa, pti pouziti nasypu katalyza-
toru podle vynalezu se mohou uplatnit podminky platné pro
stuperi 1. Teplota jinak ¢ini vyhodné 180 °C az 300 °C, obz-
vlasté vyhodn& 220 °C az 280 °C. Tlak je s vyhodou 1 az 10
x 106 Pa, obzvladté vyhodné 2 az 7 x 100 Pa.

P¥itom se mohou teplota a tlak vziajemné upravit tak,
aby reakéni smé&s byla jednoféazova kapalna nebo jednofdzova
pevna. Pri jiné formé& provedeni se teplota a tlak voli tak,
aby se ziskala kapalna faze nebo pevna faze nebo smés kapal-
né a pevné faze a rovnéz plynna faze. Pri této formé prove-
deni odpovida kapalna nebo pevna féze nebo smé&s kapalné
a pevné faze sm&si produktl, zatimco plynna faze se oddeli.
Pritom se miZe v ramci tohoto stupné plynna faze okamZité
oddélit od kapalné faze nebo pevné faze nebo smé&€si kapalné
a pevné faze, nebo reakcni smés tvorici se v prubéhu tohoto
stupné mize byt dvoufazova kapalnd - plynna, pevna - plynna

nebo kapalna/pevnd - plynna.
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P#i ptedem zvolené teploté se mizZe tlak nastavit tak,
aby byl men$i neZ rovnovazny tlak par amoniaku, avs$ak vysSsi
nes rovnovazny tlak par ostatnich sloZek reakéni smési pri
predem dané teploté. Timto zpiisobem se miZe zlepSit obzv-
145t& odloudeni amoniaku a tim urychlit hydrolyza skupin

amidd kyseliny.

Aparaty a reaktory, pouzitelné v tomto stupni, mohou
byt identické s apardty a reaktory ze stupné 1, které byly

vyS$e diskutovany.

Doba zdrZeni v tomto stupni rovné&Z nepodléhd Zadnym
omezenim, z divodi hospodarnosti se vsak obecné voli v roz-
mezi mezi asi 10 minutami a2 asi 10 hodinami, s vyhodou mezi
asi 60 minutami aZ asi 8 hodinami, zcela obzvlasté vyhodné

mezi asi 60 minutami aZ asi 6 hodinami.

Smé&s produktd ziskand ve stupni 3 se mize dale zpraco-

vavat jak se popisuje dale.

Pii jedné vyhodné formé provedeni se smés produkti ze
stupné 3 podrobi ve stupni 4 dokondéeni kondenzace pri teplo-
t& piiblizné& 200 °C az asi 350 °C, s vyhodou pri teploté
priblizné& 220 °C az asi 300 °C, a obzvlasté vyhodné pri tep-
lot& priblizné& 240 °C az asi 270 °C. Stuperi 4 se provadi za
tlaku, ktery lezi pod tlakem stupné 3, s vyhodou v rozmezi
asi 5 az 1000 x 103 Pa, vyhodnéji v rozmezi asi 10 aZz asi
300 x 103 Pa. V ramci tohoto stupné se teplota a tlak voli
tak, aby se ziskala druhd plynna faze a druha kapalnéa nebo
pevna fédze nebo smés druhé kapalné a druhé pevné faze, které

obsahuji polyamid.

S vyhodou se dokonc¢eni kondenzace ve stupni 4 provadi

S L e e e S T T S e o o
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tak, aby relativni viskozita (mérena pri teplote 25 °C
a koncentraci 1 g polymeru na 100 ml v 96 % kyseliné sirové)

polyamidu méla hodnotu v rozmezi asi 1,6 az asi 3,5.

Pri vyhodné formé provedeni se mizZe voda pripadne pri-
tomnd v kapalné fazi odstranit pomoci inertniho plynu jako

je dusik.

Doba zdrzeni reakdéni smé&si ve stupni 4 se ridi obzvlas-
t& pozadovanou relativni viskozitou, teplotou, tlakem

a mnozstvim vody pridané ve stupni 3.

Pokud se stuperi 3 provadi jednofédzové, mize potrubi
s produktem mezi stupném 3 a stupném 4 obsahovat pripadné
napliiova téliska, sestavajici prikladné z Raschigovych
krouzkt nebo michacich elementti Sulzer, které umozfiuji fize-

né odtlakovani reakéni smési v plynnou fazi.

Také Stvrty stupeinl se miZze provadeét s katalyzatorem
podle vynalezu. Bylo objeveno, Ze pouziti katalyzatoru
v procesnim stupni &tyf¥i zleps$i vystavbu molekulové hmotnos-
tni obzvlasté tehdy, jestlize relativni viskozita na vystupu
z tretiho nebo - v pripadé tristupniového zplsobu prace -
druhého stupné je men$i nez RV = 1,6 - a/nebo molarni obsah
nitrilovych skupin a skupin amidd kyseliny je vétsSi nez 1

%, vzdy vztazeno na molarni ¢islo pouzitého aminonitrilu.

V dals$i formé& provedeni se podle vyndlezu mlze vypustit
stupefi 3 a k vyrobé polyamidu se provedou stupné (1), (2) a

(4).

S vyhodou se tato varianta provadi nasledovné

seoee
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Stupeii 1 se provadi stejné, jak se popisuje vyse.

Reakéni smés se ve stupni 2 zpracuje stejné, jak se po-
pisuje vys$e nebo pri teploté v rozmezi od asi 220 °C do asi
300 °C a za tlaku v rozmezi priblizné 1 az 7 x 106 Pa, pri-
¢emz tlak ve druhém stupni je nejméné o 0,5 x 10% Pa nizs&i
ne¥ ve stupni 1. Zaroven se oddéli vznikla prvni plynna

faze od prvni kapalné faze.

Prvni kapalnid faze ziskana ve stupni 2 se ve stupni 4
jako ve stupni 1 zpracuje pfi teploté v rozmezi asi 220 °C
az 300 °C a pri tlaku v rozmezi od asi 10 do asi 300 x 103
Pa, pridemZ se pritom vznikajici druha plynna faze obsahuji-
ci vodu a amoniak oddéli od druhé kapalné faze. V pribehu
tohoto stupné se upravi relativni viskozita (méfend stejne
jako je definovano vyse) ziskaného polyamidu na pozadovanou
hodnotu v rozmezi asi 1,6 aZ asi 3,5 volbou teploty a doby

zdrZeni.

Nasledné se takto ziskanid druha kapalna faze obvyklymi

metodami izoluje a pokud je to nutné, dale zpracuje.

V dalgi vyhodné formé provedeni predlozZeného vynalezu
se mize nejméné jedna plynnd faze ziskana v danych stupnich

zp&tné uvést do nejméné jednoho z predchazejicich stupnu.

Dale je vyhodné zvolit teplotu a tlak ve stupni 1 nebo
ve stupni 3 nebo jak ve stupni 1 tak i ve stupni 3 tak, aby
se ziskala kapalnid nebo pevna faze nebo smé€s kapalné a pevné

faze a plynnd faze, a plynna fédze se oddéli.

Dale se mGZe v ramci zpasobu podle vyndlezu provést

také prodlouzeni retézce nebo jeho rozvétveni nebo kombinace

coee
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obou zptsobti. K tomu se mohou do jednotlivych stupnd prida-
vat odbornikim znadmé substance k rozvétveni pripadné pro-
dlouzeni retézce. S vyhodou se tyto substance pridavaji do

stupnt 3 nebo 4.
Jako pouZitelné substance lze jmenovat

Trifunkéni aminy nebo karboxylové kyseliny jako latky k roz-
vétveni nebo zesiténi. Priklady vhodnych nejméné trifunkd-
nich amind nebo karboxylovych kyselin se popisuji v EP-A 0
345 648.

noskupiny, které jsou schopné reakce se skupinami karboxylo-

Nejméné& trifunkéni aminy vykazuji nejméné t¥i ami-
vych kyselin. S vyhodou neobsahuji Zadné karboxylové
skupiny. Nejméné trifunkéni karboxylové kyseliny obsahuji
nejméné tri karboxylové skupiny schopné reakce s aminy, kte-
ré mohou byt k dispozici pfikladné ve formé jejich derivati,
jako esterti. Karboxylové kyseliny neobsahuji s vyhodou Zad-
né aminoskupiny schopné reakce s karboxylovymi skupinami.
Pi#iklady vhodnych karboxylovych kyselin jsou kyselina trime-
sinova, trimerované mastné kyseliny, které se prikladn€ mo-
hou vyrabét z kyseliny olejové a mohou obsahovat 50 az 60
uhlikovych atomi, kyseliny naftalenpolykarboxylové, jako ky-
selina naftalen-1,3,5,7-tetrakarboxylova. S vyhodou jsou
karboxylové kyseliny definované organické sloucCeniny a niko-

liv polymerni slouceniny.

Aminy s nejméné tifemi aminoskupinami jsou prikladné
dilaky-

lentriaminy, obzvlasté diethylentriamin, trialkylentetraminy

nitrilotrialkylamin, obzvlas$té nitrilotriethanamin,
a tetraalkylenpentaminy, pfidemZz alkylenové zbytky jsou
s vyhodou ethylenové zbytky. Déle se mohou jako aminy pou-

?it dendrimery. S vyhodou maji dendrimery obecny vzorec I
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(R,N- (CHy,) ) pN- (CHy)  -N(CHy) ;-NR) 5 (1)

kde znamena

R vodik nebo -(CH,),-NR1, kde
Rl  vodik nebo - (CH,) -NR?, kde
R2  vodik nebo -(CH,),-NR®, kde
R3 vodik nebo '(CHZ)n'NHZ’

n celé ¢islo od 2 do 6 a

X celé ¢islo od 2 do 14.

S vyhodou ma n hodnotu celého ¢isla 3 nebo 4, obzvlaste
3 a x hodnotu celého ¢isla 2 az 6, s vyhodou 2 az 4, obzv-
14%té& 2. Zbytky R mohou mit také nezdvisle na sobe mit uve-
deny vyznam. S vyhodou je zbytek R vodikovy atom nebo zby-

tek - (CHz) D—NH2 .

Vhodnymi karboxylovymi kyselinami jsou kyseliny se 3 az
10 karboxylovymi skupinami, s vyhodou se 3 nebo 4 karboxylo-
Vyhodnymi karboxylovymi kyselinami jsou ky-
Prikla-

vymi skupinami.
seliny s aromatickym a/nebo heterocyklickym jadrem.
dy jsou benzylové, naftylové, antracenové, bifenylové, tri-
fenylové zbytky nebo heterocykly jako pyridin, bipyridin,
pyrrol, indol, furan, thiofen, purin, chinolin, fenantren,
porfyrin, ftalokyanin, naftalokyanin. Vyhodné jsou kyselina
3,5,3 ,5 -bifenyltetrakarboxylova-ftalokyanin, naftalokya-
nin, kyselina 3,5,5 ,5 -bifenyltetrakarboxylova, kyselina
1,3,5,7-naftalentetrakarboxylova, kyselina 2,4,6-pyridin-
trikarboxylova, kyselina 3,5,3 ,5 -bipyridyltetrakarboxy-
lova, kyselina 3,5,3 ,5 -benzofenontetrakarboxylova, kyseli-
na 1,3,6,8-akridintetrakarboxylova, obzvlasté vyhodneé kyse-
lina benzentrikarboxylova (kyselina trimesinova) a 1,2,4,5-

benzentetrakarboxylova. Takové slouceniny jsou technicky
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dostupné nebo se mohou vyrobit zplsoby popsanymi v DE-A 43
12 182. Pri pouziti orto-substituovanych aromatickych slou-
genin se s vyhodou zabrani tvorbé imidu volbou vhodnych

teplot pro reakci.

Tyto sloudeniny jsou nejméné trifunkéni, s vyhodou nej-
méné tetrafunkéni. Pritom miZe pocet funkénich skupin Cinit
3 az 16, s vyhodou 4 az 10, obzvlaste vyhodné 4 az 8. Pri
zptisobu podle vynalezu se pouziji budto nejméné trifunkéni
aminy nebo nejméné trifunkéni karboxylové kyseliny, avsak
nikoli smési odpovidajicich amind nebo karboxylovych
kyselin. Nepatrnd mnozstvi nejméné trifunkcénich amind vsak
mohou byt obsaZena v trifunk&énich karboxylovych kyselinach

a naopak.

Tyto substance se pouziji v mnozstvi 1 az 50 umol/g po-
lyamidu, s vyhodou 1 az 35 pmol/g polyamidu, obzvlastée vy-
hodné 1 az 20 pmol/g polyamidu. S vyhodou jsou substance
obsaZeny v mnozstvi 3 aZz 150, obzvlaste 5 az 100, obzvlaste
vyhodné 10 az 70 pmol/g polyamidu na ekvivalent. Ekvivalen-
ty se pfitom vztahuji na po¢et funkénich aminoskupin nebo

karboxylovych skupin.

Difunkéni karboxylové skupiny nebo difunkéni aminy
slouzi jako prostfedky k prodlouzeni retézce. Vykazuji 2
karboxylové skupiny, které mohou reagovat s aminoskupinami
nebo 2 aminoskupiny, které mohou reagovat s karboxylovymi
kyselinami. Difunkéni karboxylové kyseliny nebo aminy ne-
obsahuji kromé& karboxylovych skupin nebo aminoskupin zadné
dal$i funkéni skupiny, které by mohly reagovat s karboxylo-
vymi skupinami nebo s aminoskupinami. S vyhodou neobsahuji
s4dné dalgi funkéni skupiny. Pifiklady vhodnych difunkcnich

amind jsou takové, které s difunkénimi karboxylovymi kyseli-
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nami tvor¥i soli. Mohou byt lineadrni alifatické, jako alky-
lendiaminy s 1 a2 14 uhlikovymi atomy, s vyhodou alkylendia-
miny se 2 az 6 uhlikovymi atomy, pfikladné hexylendiamin.
Mohou byt také cykloalifatické. Piiklady jsou isoforondia-
min, dicycycan, laromin. Pouzitelné jsou rovnéz rozvétvené
alifatické diaminy, ptiklad je vestamin TMD (trimethylhexa-
methylendiamin, vyrabény firmou Hiils AG). VSechny aminy mo-
hou byt na uhlikové struktufe substituovany alkylovymi zbyt-
ky s 1 a2 12 uhlikovymi atomy, s vyhodou s 1 azZ 14 uhlikovy-

mi atomy.

Difunké&éni karboxylové kyseliny jsou piikladné takové,
které s difunkénimi diaminy tvofi soli. Mohou to byt line-
arni alifatické dikarboxylové kyseliny, které maji s vyhodou
4 az 20 uhlikovych atomd. Pfiklady jsou kyselina adipova,
kyselina azelainova, kyselina sebakovéd, kyselina suberinova.
Dale mohou byt aromatické. Priklady jsou kyselina isoftalo-
va, kyselina tereftalova, kyselina naftalendikarboxylova,

a rovné? dimerizované mastné kyseliny.

Difunk&ni stavebni prvky (c) se pouziji s vyhodou
v mnoZstvi 1 aZ 55, vyhodné 1 aZz 30, obzvlasté vyhodne

v mnozstvi 1 az 15 pum/g polyamidu.

Podle vynalezu se z reak¢éni nadoby vyjme smés produkt?
ziskan4d ve stupni 3 nebo druha kapalnid fdze nebo druha pevna
faze nebo smés druhé kapalné a druhé pevné faze (ze stupné 4),
které obsahuji polyamid, s vyhodou taveninu polymeru, obvyk-
1ymi metodami, pfikladné s pomoci Cerpadla. Nasledné se mQ-
%e ziskany polyamid zpracovat zndmymi metodami, které se
podrobné popisuji prikladné v DE-A 43 21 683 (viz strana 3,

t+adek 54 a¥ strana 4, radek 3).
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Ve vyhodné formé provedeni se miZe obsah cyklického di-
meru v polyamidu-6 ziskaném podle vyndlezu dale redukovat
tim, Ze se polyamid nejprve extrahuje vodnym roztokem kapro-
laktamu a nasledné vodou a/nebo se podrobi extrakci v plynné
fazi (prikladné popisované v EP-A 0 284 968). Nizkomoleku-
larni soudasti ziskané pti tomto nasledném zpracovani jako
kaprolaktam a jeho linearni a rovnéz cyklické oligomery se
mohou uvést zpét do prvniho a/nebo druhého a/nebo tfetiho

stupné.

K vychozi smési a k reakdéni smési se mohou ve vsSech
stupnich piidat regulatory fetézce, jako alifatické a aroma-
tické karboxylové a dikarboxylové kyseliny, a katalyzatory,
jako sloudeniny fosforu obsahujici kyslik, v mnozstvi v roz-
mezi od 0,01 do 5 % hmotnostnich, s vyhodou 0,2 aZ 3 % hmot-
nostni, vztazeno na mnozstvi pouzZitych monomert a aminonit-
rild tvoficich polyamid. Vhodnymi reguldtory feté€zce jsou
prikladné kyselina propionova, kyselina octova, kyselina

benzoova, kyselina tereftalova a rovnézZ triacetondiamin.

P¥idavné latky a plniva, jako pigmenty, barviva a sta-
bilizatory se zpravidla k reakcéni smési pridavaji pred gra-
nulaci, s vyhodou ve druhém, tfetim a Ctvrtém stupni. Obzv-
1l4sté vyhodné se plniva a pfidavné latky pouziji tehdy, jes-
tlize reakdéni smés pripadné polymerni smés v dal$im prabéhu
procesu jiZz nereaguje v prfitomnosti katalyzdtoru s pevnym
lozem. Jako pridavné latky mohou byt obsazeny piipravky
jednoho nebo nékolika kaucdukth modifikujicich rdzovou houzZev-
natost v mnoZstvi 0 a? 40 % hmotnostnich, s vyhodou 1 az 30

% hmotnostnich, vztazeno na veskerou smés.

v

Mohou se prikladné pouzit prisady k modifikaci razové

houzevnatosti, které jsou vhodné pro polyamidy a/nebo

..
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polyarylenethery.

Kauduky, které zvys$uji houzevnatost polyamidu, vykazuji
obecné dva podstatné znaky : obsahuji podil elastomeru, kte-
ry ma teplotu skelného prechodu méné nez - 10 °C, s vyhodou
méné ne® - 30 °C, a obsahuji nejméné jednu funkéni skupinu,
kterd na sebe miZe s polyamidem vzajemné plsobit. Vhodnymi
funk&énimi skupinami jsou prikladné karboxylové skupiny, dale
skupiny anhydrid@ kyrboxylovych kyselin, estert karboxylo-
vych kyselin, amidi karboxylovych kyselin, imidd karboxylo-
vych kyselin, aminoskupiny, hydroxylové skupiny, epoxidoveé

skupiny, urethanové a oxazolinové skupiny.

Jako kauduky, které zvysSuji houzZevnatost smeési, lze

jmenovat nasledujici

EP-kauduky ptipadné EPDM-kaucuky, které jsou roubovany
vy$e uvedenymi funkénimi skupinami. Vhodnymi roubovacimi
latkami jsou prikladné anhydrid kyseliny maleinové, kyselina
itakonova, kyselina akrylova, glycidylakrylat a glycidylme-
takrylat.

Tyto monomery se mohou na polymery naroubovat v taveni-
né nebo v roztoku, pripadné v piitomnosti radikalového star-

teru jako kumolhydroperoxid.

Jako polymery A popsané kopolymery a-olefintl, mezi nimi
obzvlasté kopolymery ethylenu, se mohou pouzit jako polymery
A i jako kaucuky a jako takove primisit ke smésim podle

vynalezu.

Jako dal$i skupinu vhodnych elastomeril lze jmenovat

roubované kauduky jadro-obal. Pfitom se jedna o roubované
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kaucuky vyrobené v emulzi, které sestavaji z nejméné jedné
tvrdé slozky a jedné mékké slozky. Jako tvrdad slozka se ob-
vykle rozumi polymer s teplotou skelného prechodu nejméné

25 °C, jako mékka slozka polymer s teplotou skelného precho-
du nejvyse 0 °C. Tyto produkty vykazuji strukturu jednoho
jadra a nejméne jednoho obalu, pridemz struktura vyplyva

z poradi pridavani monomert.

Mekké slozky se obecné odvozuji od butadienu, isoprenu,
alkylakrylat, alkylmetakrylatd nebo siloxanll a pfipadné
dalsich komonomerti. Vhodnd siloxanova jaddra se mohou prik-
ladné vyrabét z cyklického oligomerniho oktamethyltetrasilo-
xanu nebo tetravinyltetramethyltetrasiloxanu. Tyto mohou
prikladn€é s a-merkaptopropylmethyldimethoxysilanem reagovat
kationickou polymeraci za otevieni kruhu, s vyhodou v pri-
tomnosti sulfonovych kyselin, na mékkd siloxanova jadra.
Siloxany se mohou také zesifovat tim, Ze se prikladné poly-
merac¢ni reakce provadi v pritomnosti silanti s hydrolyzova-
telnymi skupinami jako halogen nebo alkoxyskupiny jako tet-
raethoxysilan, methyltrimethoxysilan nebo fenyltrimethoxysi-
lan. Jako vhodné komonomery lze zde jmenovat prikladné sty-
ren, akrylnitril a zasitujici monomery nebo monomery aktivni
k roubovani s vice neZ jednou polymerovatelnou dvojnou vaz-
bou jako diallylftalat, divinylbenzen, butandioldiakrylat
nebo triallyl(iso)kyanuréat.

Tvrdé slozky se obecné odvozuji od styrenu, a-methyl-
styrenu a jejich kopolymert, pricemz zde lze jako komonomery
uvést s vyhodou akrylnitril, metakrylnitril a methylmetakry-

lat.

Vyhodné roubované kaucuky jadro-obal obsahuji mékké

jadro a tvrdy obal nebo tvrdé jadro, prvni meékky obal a nej-
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méné jeden dalsi tvrdy obal. Vestavba funkénich skupin jako
jsou skupiny karbonylovéa, karboxylova, derivatd kyselin jako
jsou anhydridy, amidy, imidy, estery, dale skupiny aminova,
hydroxylova, epoxidova, oxazolinova, urethanova, mocovinova,
laktamova nebo halogenbenzylova se pritom provadi s vyhodou
pridavkem vhodného funkcionalizovaného monomeru pri polyme-
raci posledniho obalu. Vhodnymi funkcionalizovanymi monome-
ry jsou prikladné kyselina maleinovéa, anhydrid kyseliny ma-
leinové, mono- nebo diestery kyseliny maleinové, terc.-
butyl(met)akrylat, kyselina akrylova, glycidyl(met)akrylat

a vinyloxazolin. Podil monomert s funkénimi skupinami d&ini
obecné 0,1 az 25 % hmotnostnich, s vyhodou 0,25 az 15 %
hmotnostnich, vztaZeno na celkovou hmotnost roubovaného kau-
cuku jadro-obal. Hmotnostni pomér mékké slozky ke tvrdé

slozce ¢ini obecné 1 : 9 az 9 : 1, s vyhodou 3 : 7 az 8 : 2.

Takové kaucuky, které zvysuji houzevnatost polyamidd,

jsou znamé a popisuji se prikladné v EP-A 0 208 187.

Dals$i skupinou modifikatord razové houzevnatosti jsou
termoplastické polyesterové elastomery. Jako polesterové
elastomery se pritom rozumi segmentované kopolyetherestery,
které obsahuji segmenty s dlouhym retézcem, které se zpra-
vidla odvozuji od poly(alkylen)etherglykolll a segmenty
s kratkym rfetézcem, které se odvozuji od nizkomolekularnich
diold a dikarboxylovych kyselin. Produkty tohoto druhu jsou
znamé a popisuji se v literature, prikladné v US 3 651 014.
Odpovidajici produkty jsou také komercné dodavané pod ozna-
cenim HytrelR (Du Pont), ArnitelR (Akzo) a PelpreneR (Toyobo
Co.Ltd.).

Samozfejmé se mohou pouzit také smési riuznych kaucukt.
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Jako dalsi prisady lze uvést pfikladné pomocné prost-
tfedky pro zpracovani, stabilizatory a zpomalovade oxidace,
prostredky proti rozkladu teplem a rozkladu ultrafialovym
svétlem, kluzné prostfedky a prostfedky k usnadnéni vyjimani
z formy, prostifedky na ochranu proti plameni, barviva a pig-
menty a zmeékcovadla. Jejich podil ¢ini obecné az 40 % hmot-

nostnich, s vyhodou aZz do 15 % hmotnostnich, vztaZeno na

celkovou hmotnost smési.

Pigmenty a barviva jsou obecné obsazZeny v mnozstvi do
4 % hmotnostnich, s vyhodou 0,5 az 3,5 % hmotnostnich a obz-

vlasté vyhodné 0,5 az 3 % hmotnostni.

Pigmenty ke zbarvovani termoplastdl jsou obecné znéamé,
viz prikladné B.R.Gachter a H.Milller, Taschenbuch der Kunst-
stoffadditive, Carl Hanser Verlag, 1983, strany 494 az
510.
pigmenty jako oxid zinec¢naty, sulfid zinecdnaty, olovéna bé-

loba (2 PbCO, Pb(OH),), litopon, antimonovou bé&lobu a oxid
3 2

Jako prvni vyhodnou skupinu pigmentd lze jmenovat bilé

titani¢ity. Z obou nejbéznéjsich krystalovych modifikaci
(rutilovy typ a anatasovy typ) oxidu titaniditého se pouziva
obzvlasté rutilovad forma k bilému probarveni tvarovacich

hmot podle vynalezu.

Cerné pigmenty, které se mohou pouzit podle vynalezu,
jsou cCerni oxidu Zeleza (FeQO), spinelova cern (Cu(CR,FE) 0),
manganova c¢ermn (smés oxidu manganic¢itého, oxidu kfemicditého
a oxidu zZeleza), kobaltova derii a antimonova dern a rovnéz
obzvlasté vyhodné saze, které se vétsinou pouzivaji ve formé
kelimkovych sazi nebo plynovych sazi (k tomu viz
G.Benzing, Pigmente fir Anstrichmittel, Expert-Verlag

(1988), strana 78 a dals$i).
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Samozrejmé se mohou podle vyndlezu k nastaveni urcitého
barevného ténu pouzit pestré anorganické pigmenty jako chro-
moxidovad zelernl nebo pestré organické pigmenty jako azobarvi-
va a ftalokyaniny. Takové pigmenty jsou obecné v obchodé

bézné.

Dadle mtze byt vyhodné, pouzit uvedené pigmenty pripadné
barviva ve smési, pfikladné saze s médnymi ftalokyaniny,
protoZze se obecné usnadiiuje dispergace barviva v termoplas-

tech.

Zpomalovade oxidace a stabilizatory proti teplu, které
se podle vynalezu mohou pridavat, jsou prikladné halogenidy
kovld prvni skupiny periodického systému prvka, prikladne
halogenidy sodiku, drasliku a lithia, pripadné€ ve spojeni
s mé&dnymi halogenidy, prikladné chloridy, bromidy nebo
jodidy. Halogenidy, obzvlasté& halogenidy medi, mohou také
jesté obsahovat p-ligandy bohaté na elektrony. Jako ptfiklad
pro médné komplexy takového druhu lze jmenovat komplexy méd-
nych halogenidd s prikladné trifenylfosfinem. Dale se mizZe
pouzit fluorid zinec¢naty a chlorid zinecnaty. Dale jsou
pouzitelné stericky chranéné fenoly, hydrochinony, substitu-
ovani zastupci této skupiny, sekunddrni aromatické aminy,
pripadné ve spojeni s kyselinami obsahujicimi fosfor pripad-
né jejich solemi, a smési téchto sloucenin, s vyhodou pri
koncentraci aZz do 1 % hmotnostniho, vztaZeno na hmotnost

smési.

Priklady UV-stabilizatorl jsou rizné substituované re-
sorciny, salicylaty, benzotriazoly a benzofenony, které se

obecné pouziji v mnoZstvi az do 2 % hmotnostnich.

Kluzné prostfedky a prostfedky pro usnadnéni vyjimani
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z formy, které se zpravidla pfidavaji v mnozstvi aZ do 1 %
hmotnostniho termoplastické hmoty, jsou kyselina stearova,
stearylalkohol, alkylestery kyseliny stearové a amidy a rov-
néz estery pentaerythritu s mastnymi kyselinami s dlouhym
fetézcem. Mohou se pouzit také soli vapniku, zinku nebo
hliniku kyseliny stearové a rovnéz dialkylketony, pfikladné

distearylketon.

Déle se predloZeny vynadlez tyka polyamidu, vyrobitel-

ného podle nékterého z uvedenych zplsobi.

Vysvétleni obrazktl na vvkresech

Na nadkresu na obrazku 1 je zndzornéno zarizeni k pro-

vadéni zplisobu podle vynalezu.

Pritom znamena

predloha

> <
Z

nitril kyseliny aminokapronové
stupen 1
stupen 2
stupen 3
4

stupen
vystup

e LR SIS I

Priklady provedeni vyndlezu

Vynalez bude blize vysvétlen pomoci dadle uvedenych

priklada.
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Priprava vzorkd a analvtika

Tak zvana relativni viskozita (RV) jako mira pro mole-
kulovou hmotnost a stupeil polymerace se stanovuje v 1 %
hmotnostni roztoku v extrahovaném materidlu a v 1,1 % hmot-
nostni roztoku v neextrahovaném polymeru v 96 % kyseliné si-
rové pii teploté 25 °C pomoci viskozimetru podle Uhbelohde.
Neextrahované polymery se pred analyzou susi 20 hodin ve

vakuu.

Stanoveni obsahu aminoskupin a koncovych karboxylovych
skupin se provadi na extrahovaném polykaprolaktamu a provadi
se jako acidimetricka titrace. Aminoskupiny se titruji ky-
selinou perchlorovou ve smési fenol/methanol 70 : 30 (hmot-
nostni dily) jako rozpoustédle. Karboxylové koncové skupiny
se titruji roztokem hydroxidu draselného v benzylalkoholu -

jako rozpoustédle.

K extrakci se pod zpétnym chladic¢em micha prpipadné ex-
trahuje 100 hmotnostnich dili polykaprolaktamu se 400 hmot-
nostnimi dily deionizované vody pii teploté 100 °C po dobu
32 hodin a po odstranéni vody se mirné, to znamend bez do-
kon¢eni kondenzace vysus$i ve vakuu pri teploté 100 °C po
dobu 20 hodin.

Katalyzatory

Katalvzator 1

Prasek beta-zeolitu

Jako katalyzator se pouzije prasSek beta-zeolitu od Ue-

tikon (Zeokat-beta) nasledujiciho slozeni : SiO, = 91 %,
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Al,04 = 7,8 %, Nay0 = 0,5 %, K,0=20,7 %, povrch BET = 700
mz/g, velikost pérd v A = 7,6 x 6,7; 5,5 x 5,5, velikost
¢astic 0,2 - 0,5 um.

Katalyzator 2
Vvytladené profily beta-zeolitu
220 g B-zeolitu z p¥ikladu 1 se zahusStfuje ve hnétici

s 5 % valocelR a 230 g vody po dobu 45 minut. Nasledné se

hmota tvaruje za lisovaciho tlaku 7 MPa na 2 mm profily.

Tyto profily se vysu$i pri teploté 110 °C a kalcinuji se pfi

teploté 500 °C po dobu S hodin.

195 g téchto profild se zpracuje s 3 1 20 % roztoku

chloridu amonného p#i teploté 80 °C po dobu 2 hodin a na- -

sledné se promyji 10 1 vody. Potom se provede druhé zpra-
covani rovnéz s 3 1 20 % roztoku chloridu amonného pfi
teploté 80 °C po dobu 2 hodin a produkt se promyje do
neptitomnosti Cl. Po vysuSeni pri teploté 110 °C se

kalcinuje po dobu 5 hodin pri teploté 500 °C.
Katalyzator 3
Vrstveny silikat typ K10R

K10R montmorillonit oSetfeny kyselinou firmy Sid-

Chemie. Jeho povrch BET ¢&ini 180-220 m2/g a iontoménicdovy
ekvivalent 40-50 mVal/100 g.

Katalyzatory 4 a S

Profily TiO, ze 100 % pfipadné 84 % anatasu
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Vyroba se provadi podle popisu v Ertl, Knézinger, Veit-
kamp : "Handbook of heterogeous catalysis", VCH Veinheim,
1997, strany 98 a dals$i. Modifikace TiO, vysSe popsané jako
obzvlasté vyhodné se smisi s vodou, silikasolem a glyceri-

nem, extruduji se a pri teploté 550 °C se kalcinuji.

Katalvzator 6

Katalyzadtor oxid titanicity-oxid wolframidity

Pouzity katalyzator se ziskd intenzivnim promichanim
obchodné dodavaného oxidu titanic¢itého VKR 611 (od firmy
Sachtleben) s oxidem wolframu a naslednym vytladenim do

profilu podle pfikladu 2 nebo 4.

Katalyzator mad nasledujici specifikaci : 20 % hmotnost-
nich VO3, 80 % hmotnostnich TiO,, povrch BET = 73 m%/g, cel-
kova acidita (pKy = 6,8) = 0,56 mmol/g; celkovd acidita
(pK3 = -3) = 0,035 mmol/g.

Provedeni pokusit

Veskeré pokusy se provadi ve vicestupriovém miniprovoz-
nim zarizeni s nitrilem kyseliny aminokapronové (ACN) a vo-
dou (H,0) jako reaktandy z ptfedlohy V, jak je zndzornéné na
obrazku 1. Prvni procesni stupen (1) s objemem napréazdno
1 1 a vnitfni délkou 1000 mm je zcela zaplnén napliovymi té-
lisky Raschigovymi krouzky (prtmér 3 mm, délka 3 mm, pro
ucely srovnani) nebo granulatem oxidu titanic¢itého (kataly-
zator 4). Granulat sestava ze 100 % z oxidu titancditého,
ktery je v tak zvané modifikaci anatas a ma délku vytlacené-

ho profilu mezi 2 a 14 mm, tloustku profilu asi 4 mm a spe-
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cificky povrch priblizné 50 mz/g. Jako druhy stupenli (2) se
pouzije odludovaci kotlik o objemu 2 1. Treti stupen (3) je
prito¢nia trubka plnéna Raschigovymi krouzky (primér 6 mm,
délka 6 mm, pro u¢ely srovnani) nebo vyse popsanym granula-
tem oxidu titani¢itého (objem 1 1, délka 1000 mm). Ctvrty
procesni stupeni (4) sestava opét z odluc¢ovaciho kotliku (ob-
jem 2 1), ze kterého se vyrobena tavenina polymeru odebira

ve form& profilu pomoci &erpadla s ozubenymi koly (A).

Tabelarni znazornéni vysledkl

Procesni parametry a vlastnosti produktl jsou dale uve-
deny ve formé tabulek. Jako "prosazeni” se oznaduje hmot-

nostni tok reak&éni smé&si prvnim procesnim stupném.

8

XXX
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Procesni parametry
Priklady 1.1 V1.1 2.1 vV 2 3.1 3.2 3.3
ACN H,0
(molarné) 1:2 1:2 1:4 1:4 1:4 1:6 1:6
Stupen 1
Katalzzé— ‘ . . ‘ ,
tor TiO, bez TiO, bez TiO, Ti0, TiO,
P [MPa] 5,5 9,0 5,5 9,0 5,0 5,5 5,5
T [°C] 220 270 240 275 230 240 240
Stupen 2
Stav [%] 25 50 25 50 10 25 25
P [MPa] 3,0 3,0 3,0 2,5 3,0 3,0 3,0
T [°C] 250 240 250 270 246 246 246
Stupen 3
Katalgzé-
tor bez bez bez bez bez bez bez
PVl [%] 10 17 10 17 10 10 10
P [MPa] 5,0 3,4 5,0 3,4 5,5 3,4 3,4
T [°C] 250 240 250 250 250 251 251

Reakéni smé&si pripadné taveniny ze tretiho stupnée se

podrobi dokonéeni kondenzace ve ¢tvrtém stupni pri teploté

250 °C.

1py pridavek vody do tfetiho stupné, vztaZeno na vstupni

proud reak¢éni smési v prvnim procesnim kroku.

2

"bez" znamenid nasyp Raschigovymi krouzky




S E TR NI
36 .E.:": ’ :'e:: e’ :‘.:
Priklady [4.1 a 4.3 5.1 5.2 6.1 6.2 6.3
4.2
ACN : H,O0
(molarné) 1:6 1:6 1:4 1:4 1:4 1:4 1:4
Stupen 1
Kata1¥zé— ' . ' . . . .
tor Ti0, TiO, TiO, TiO, TiO, TiO, Ti0,
P [MPa] 5,5 5,5 6,0 6,0 6,0 6,0 5,5
T [°C] 240 240 240 240 250 250 240
Stupen 2
Stav [%] 25 25 25 25 25 10 25
P [MPa] 3,0 3,0 4,0 4,0 3,0 1,5 3,0
T [°C] 247 250 250 250 250 260 250
Stupen 3
Katal&zé— ' . . '
tor TiO, bez Ti0, Ti0, TiO, bez bez
pvl [%] 10 10 0 10 10 30 10
P [MPa] 3,7 5,0 3,8 3,8 4,1 5,5 5,0
T [°C] 243 250 240 240 242 257 250
Vysledky ve srovnani

Priklad 1

Zdvojnasobeni prtisady pfi stejné molekulové hmotnosti konec-

ného produktu s pouzitim katalyzatoru v procesnim stupni 1

Cistota pouzitého aminokapronitrilu

99 %
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Priklad Katalyzator| Prisada [g/h] Relativni visko-
zita produktu
1.1 TiO, 600 1,48
Vi.l bez katal. 600 1,30
V 1.2 bez katal. 300 1,49

Priklad 2

Zlepseni relativni viskozity produktu pfi soucdasném zvySeni

prisady o 50 % pouzitim katalyzatoru v procesnim stupni 1

Cistota pouzitého aminokapronitrilu : 99 %

Priklad Katalyzator| Prisada [g/h] Relativni visko-
zita produktu -
2.1 TiO, 600 1,68
vV 2.1 bez katal. 600 1,51
V 2.2 bez katal. 400 1,52

Priklad 3

74vislost relativni viskozity produktu na &istoté pouzitého
aminokapronitrilu a na procesnich parametrech. Pouziti kata-

lyzatoru v procesnim stupni 1.
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Cistota pouzitého aminokapronitrilu : 99 %

Priklad |Katalyzator| Cistota Prisada Relativni visko-
ACN [%] [g/h] zita produktu
3.1 TiO, 99,0 300 1,81
3.2 TiO, 99,0 600 1,86
3.3 TiO, 99,5 600 2,03

Priklad 4

Zlepseni vlastnosti produktu, to znamena zvyseni molekulove
hmotnosti a poétu koncovych karboxylovych skupin (CEG) ko-
ned¢ného produktu s pouzitim katalyzdtoru v procesnich stup-

nich 1 a 2.

Cistota pouzitého aminokapronitrilu : 99 %

Molarni smé&s$ovaci pomér ACN : voda =1 : 6

Ptiklad|Katalyza-|Katalyza- |Prisada|Relativni visko-| CEG
tor(st.1) |tor(st.2)| [g/hl zita produktu
4.1 Ti02 Ti02 200 1,81 81
4.2 TiO, Ti0, 600 1,77 91
4.3 Ti02 bez katal 600 1,65 59
Priklad S

Zlepseni vlastnosti produktu, to znamend zvyS$eni molekulové
hmotnosti a po¢tu koncovych karboxylovych skupin (CEG) ko-
neé¢ného produktu kontinudlnim privodem vody do tfetiho pro-

cesniho stupné, ktery je plnén granuldtem katalyzatoru.




-
[ XXX XX ]

XX X
XXX
XX R4
eess
oe o
e o
.
XY X3
XX X
XXX

39

99 %

Pouziti katalyzatoru v procesnich stupnich 1 a 2.

Cistota pouZitého aminokapronitrilu

Priklad|Katalyza- |Katalyza- 1pv |Prtsada|Rel. viskozi-|CEG
5 tor(st.1) [tor(st.2) [g/h] [zita produktu

5.1 Ti0, Tio, | 10 | 600 1,66 77

5.2 TiO, Tio, 0 600 1,58 59

1py ptfidavek vody do tfetiho stupné v %
Priklad 6

Zlepseni vlastnosti produktu, to znamena zvysSeni molekulové
hmotnosti a podtu koncovych karboxylovych skupin (CEG) ko-
necného produktu s pouzitim katalyzatoru v procesnich stup-

nich 1 a 2.

Cistota pouzitého aminokapronitrilu 99 %
Molarni smésSovaci pomér ACN voda = 1 4
Priklad|Katalyza- |[Katalyza- |Prisada|Relativni visko-| CEG
tor(st.1) |tor(st.2)| [g/hl] zita produktu
6.1 TiO, TiO, 600 1,73 94
6.2 Ti02 bez katal 600 1,68 71
6.3 Ti02 bez katal 600 1,64 67

XY X




Procesni parametry
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Priklady V7.1 V7.2 V7 7
ACN H,0
(molarné) 1 : 6| 1 6| 1 1: 6
Stupen 1
Katalgzé— '
tor bez bez bez TiO,
P [MPa] 8,7 9,0 8,9 5,5
T [°C] 261 252 270 240
Stupen 2
Stav [%] 25 26 25 25
P [MPa] 3,2 3,0 3,1 3,0
T [°C] 246 248 246 246
Stupen 3
Katalyzéa-
tor bez bez bez bez
PVl [%] 10 10 10 10
P [MPa] 3,4 3,4 3,2 3,4
T [°C] 251 252 250 251

oees
“e o
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Reakdéni smé&si pripadné taveniny ze tr¥etiho stupne se

podrobi dokondeni kondenzace ve ¢tvrtém stupni pfi teplotée

250 °C.

1py pridavek vody do tfetiho stupné, vztaZeno na vstupni

proud reakéni smési v prvnim procesnim kroku.
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Vysledky ve srovnani

Priklad 7
Zvys$eni kone¢né viskozity, zvysSeni vytéZku na objem a Cas,
pripadne priisady a sniZeni reakéniho tlaku a teploty pouzi-

tim katalyzAdtoru v procesnim stupni 1.

Cistota pouzitého aminokapronitrilu : 99,5 %

[ XXX

Priklad|{Kataly-|Prisada|T (st.1)|P (st.1)|Relativni visko-
zAtor [g/h] [°C] [g/hl] zita produktu
7 TiOz 600 240 55 2,03
v 7.1 bez 155 261 87 1,56
vV 7.2 bez 300 252 90 1,30
vV 7.3 bez 460 270 89 1,25
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Kontinudlni zplisob vyroby polyamidu reakci nejméné

jednoho aminonitrilu s vodou, ktery zahrnuje nasledujici

stupné

(1)

(2)

(3)

Reakce nejméné jednoho aminonitrilu s vodou pfi
teploté 90 az 400 °C a tlaku 0,1 az 35 x 106 Pa

v priito¢né trubce, kterd obsahuje kysely Bronstedav
katalyzadtor, vybrany z beta-zeolitli, vrstevnatych si-
1ikatd nebo z oxidu titani¢itého se 70 az 100 % hmot-
nostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve
kterém miZe byt aZz 40 % hmotnostnich oxidu titanicité-

ho nahrazeno oxidem wolframu, pricemz se ziska reakcni

smés,

dal$i reakce reakéni smési pri teploté 150 az 400 °C
a za tlaku, ktery je niz&i nez tlak ve stupni 1, ktera
se mize provadét v pritomnosti kyselého Broénstedova
katalyzadtoru, vybraného z beta-zeolitl, vrstevnatych
silikatd nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 %
hmotnostnich anatasu a 0 aZz 30 % hmotnostnich rutilu,
ve kterém mize byt aZz 40 % hmotnostnich oxidu titani-
&itého nahrazeno oxidem wolframu, pricemz teplota

a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynna faze
a prvni kapalna faze nebo prvni pevna fdze nebo smés
prvni pevné a prvni kapalné fadze, a prvni plynna faze
se oddéli od prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo

smési prvni kapalné a prvni pevné faze a

smiseni prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo smési

..Z.,000 ~LPY
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L3

nebo ka-
palnou fazi, kterd obsahuje vodu pfi teploté 150 az
370 °C a tlaku 0,1 az 30 x 106Pa, pricemz se ziska

z prvni kapalné a prvni pevné faze s plynnou

smé&s produktt.

Kontinuadlni zplsob vyroby polyamidu reakci nejméné

jednoho aminonitrilu s vodou, ktery zahrnuje nasledujici

stupné

(1)

(2)

Reakce nejméné jednoho aminonitrilu s vodou pfi
teploté 90 aZ 400 °C a tlaku 0,1 az 35 x 10% Pa

v priitoé¢né trubce, ktera obsahuje kysely Bronsteddv
katalyzadtor, vybrany z beta-zeolitl, vrstevnatych si-
likatd nebo z oxidu titanid¢itého se 70 az 100 % hmot-
nostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve
kterém miZe byt az 40 % hmotnostnich oxidu titanicité-
ho nahrazeno oxidem wolframu, pficemz se ziska reakcCni

smés,

dals$i reakce reakdéni smési pfi teploté 150 az 400 °C
a za tlaku, ktery je niz$i neZz tlak ve stupni 1, ktera
se miZze provadét v piitomnosti kyselého Broénstedova
katalyzatoru, vybraného z beta-zeolitli, vrstevnatych
silikatt nebo z oxidu titanid¢itého se 70 az 100 %
hmotnostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu,
ve kterém mize byt az 40 % hmotnostnich oxidu titani-
¢itého nahrazeno oxidem wolframu, pricemz teplota

a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynna faze
a prvni kapalna faze nebo prvni pevnd faze nebo smés
prvni pevné a prvni kapalné fdze, a prvni plynna faze
se oddéli od prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo

smési prvni kapalné a prvni pevné faze a




(3)

ktery

(4)
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smiseni prvni kapalné nebo prvni pevné faze nebo smés
z prvni kapalné a prvni pevné faze s plynnou nebo ka-
palnou fazi, ktera obsahuje vodu pfi teploté 150 az
370 °C a tlaku 0,1 a2 30 x 10%Pa v priitodné trubce,
kterid obsahujei kysely Bronstediv katalyzator,
vybrany z beta-zeolitt, vrstevnatych silikatd nebo

z oxidu titanidé¢itého se 70 az 100 % hmotnostnich ana-
tasu a 0 aZz 30 % hmotnostnich rutilu, ve kterém mizZe
byt az 40 % hmotnostnich oxidu titanicitého nahrazeno

oxidem wolframu, ptficemz se ziskad smés produkti.

Zptsob podle naroku 1 nebo 2,

zahrnuje navic nasledujici stupen

dokonc¢eni kondenzace smési produktd pri teploté 200 .
ag 350°C a za tlaku, ktery je nizs$i nez tlak ve stupn
3, pridemz teplota a tlak se voli tak, aby se ziskala
druha plynna féze obsahujici vodu a amoniak a druha
kapalnd nebo druha pevna fédze nebo smé€s ze druhé
kapalné a druhé pevné féaze, které (ktera) obsahuji

polyamid.

Kontinualni zpfisob vyroby polyamidu reakci nejméné

jednoho aminonitrilu s vodou, ktery zahrnuje nasledujici

stupne

(1)

Reakce nejméné jednoho aminonitrilu s vodou pri
teploté 90 az 400 °C a tlaku 0,1 az 35 x 10° Pa

v prito¢né trubce, ktera obsahuje kysely Bronstedlv
katalyzator, vybrany z beta-zeolitli, vrstevnatych si-
1ik4at® nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 % hmot-

nostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu, ve

XX 24
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kterém mizZe byt az 40 % hmotnostnich oxidu titanidité-

ho nahrazeno oxidem wolframu, pridemz se ziska reakcni

smés,

dals$i reakce reakdéni smési pri teploté 150 az 400 °C

a za tlaku, ktery je nizs$i nez tlak ve stupni 1, ktera

se mize provadét v pritomnosti kyselého Bronstedova

katalyzdtoru, vybraného z beta-zeolitli, vrstevnatych

silikatt nebo z oxidu titanic¢itého se 70 az 100 %

hmotnostnich anatasu a 0 az 30 % hmotnostnich rutilu,

ve kterém mize byt aZz 40 % hmotnostnich oxidu titani-

&itého nahrazeno oxidem wolframu, pficemz teplota

a tlak se voli tak, aby se ziskala prvni plynna faze

a prvni kapalna féaze nebo prvni pevna faze nebo smes

prvni pevné a prvni kapalné faze, a prvni plynna faze

se oddéli od prvni kapalné nebo prvni pevné féaze nebo

smési prvni kapalné a prvni pevné faze a

dokonceni kondenzace prvni kapalné nebo prvni pevné

faze nebo smési prvni kapalné a prvni pevné faze pri

teploté 200 az
tlak ve stupni

aby se ziskala

350°C a za tlaku, ktery

je nizsi nez

3, pridemz teplota a tlak se voli tak,

druha plynna faze obsahujici vodu

a amoniak a druha kapalna nebo druha pevna faze nebo

smés ze druhé kapalné a druhé pevné faze, které (kte-

r4a) obsahuji polyamid.

Zptsob podle nékterého z narokll 1 az 4,

pficdemz se zvoli teplota a tlak ve stupni 1 nebo ve stupni

3 nebo jak ve stupni 1 tak i ve stupni 3 tak, aby se ziskala

kapalna nebo pevna faze nebo smés kapalné a pevné faze

a plynna fédze, a plynna fdze se oddéli.
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6. Zpisob podle nékterého z narokdl 1 az 5,
pri kterém se reakce podle stupné 1 provadi s molarnim

pomérem amninonitrilu k vodé od 1 : 1 do 1 : 30.

7. Zptsob podle nékterého z narokdl 1 az 6,

pricdemz se ve stupni 3 prida plynna nebo kapalna faze, ktera
obsahuje vodu v mnozstvi 50 az 1500 ml vody na 1 kg prvni
kapalné nebo prvni pevné fdze nebo smési z prvni kapalné

a prvni pevné faze.

8. Zpisob podle nékterého z naroktl 1 az 7,
pri¢emz se nejméné jedna plynna faze ziskana z danych stupni

uvadi zpét do nejméné& jednoho z ptedchazejicich stupnd.

9. Zptisob podle nékterého z ndrokll 1 az 8,

pric¢emz se jako aminonitril necha reagovat omega-amino-
alkylnitril s alkylenovym zbytkem (-CH,)- se 4 aZz 12 uhliko-
vymi atomy nebo aminoalkylarylnitril s 8 az 13 uhlikovymi

atomy.

10. Zptsob podle nékterého z narokit 1 az 9, pricemZ se

pouzije nasledujici smés
50 az 99,9 % hmotnostnich 6-aminokapronitrilu,

0,01 az 50 % hmotnostnich nejméné jedné dikarboxyloveé kyse-
liny, vybrané ze skupiny sestavajici z alifatickych
alfa, omega-dikarboxylovych kyselin se 4 az 10 uhli-
kovymi atomy, aromatickych dikarboxylovych kyselin
s 8 az 12 uhlikovymi atomy a cykloalkandikarboxylovych

kyselin s 5 aZz 8 uhlikovymi atomy,

0 a% 50 % hmotnostnich alfa,omega-diaminu se 4 az 10 uhliko-




vymi atomy,

47

0 az 50 % hmotnostnich alfa,omega-dinitrilu se 2 az 12 uhli-

kovymi atomy a dale

0 az 50 % hmotnostnich alfa,omega-aminokyseliny s 5 az 12

uhlikovymi atomy nebo odpovidajiciho laktamu,

0 az 10 % hmotnostnich nejméné jedné anorganické kyseliny

nebo jeji soli,

pri¢emz soudet jednotlivych procentnich ddajd ¢ini 100 %.

11. Polyamid, vyrobitelny zpiisobem podle né€kterého

z naroktt 1 az 10.

ey pregp e 8 ey g g4 2
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