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PROCEDE DE SYNTHESE DE POLYAMIDE

DOMAINE DE L'INVENTION

La présente invention concerne un procedé de synthese de polyamide
a partir d'un aminoester, ainsi que le polyamide prepare selon ce procede.

ARRIERE-PLAN TECHNIQUE

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

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

Le document JP 57080426 decrit une reaction equimolaire
d’hexameéthylenediamine avec un carboxylate de dimethyle a une
tempeérature de 110-160°C, en présence de 40 a 90 % en poids d’eau, suivie
de Iélimination du methanol produit afin dobtenir un polyamide
Intermediaire, qui est ensuite polymeriseé selon une technigque
conventionnelle.

Le document US 6,011,134 deécrit la synthese de PA 6.6 a partir
d'adipate de monomeéthyle et d’hexaméthylenediamine, avec une premiere
etape (a) de reaction dans des proportions equimolaires et en presence
d’'eau, a une temperature de 100 a 165°C, avec distillation simultanée du
methanol et de l'eau, puis une deuxieme étape (b) de chauffage a une
temperature de 200 a 260°C a pression elevee (au moins 100 psig soit
0,9 bar) avec distillation de l'eau réesiduelle suivi d'un chauffage a une
temperature de 270 a 280°C avec reduction de la pression a la pression
atmospherique pour polycondenser le residu de la distillation.

Un probleme constate dans le contexte de la synthese de polyamides
a partir d'esters est celui des reactions secondaires favorisant notamment
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'apparition d'amines N-alkylees. Ces produits indesirables perturbent la
polycondensation ainsi que la cristallisation des polyamides.

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

RESUME DE L'INVENTION

L'invention concerne en premier lieu un procedé de fabrication de
polyamide a partir d'un aminoester de formule NH2-(CH»2),-COOR, dans
laguelle R représente un groupement alkyle et n représente un entier valant
de 5 a 14, comprenant :

— une premiere etape de reaction en presence d'eau, a une

premiere temperature ;

— suivie dune deuxieme etape de reaction a une deuxieme

tempeérature superieure a la premiere tempeérature.

Selon un mode de realisation, la deuxieme temperature est superieure
a la premiere température d’au moins 50°C, de preference d’au moins 60°C,
de maniere plus particulierement preféeree d’au moins 80°C, voire d’au moins
100°C.

Selon un mode de réalisation, la premiere température est inferieure
ou égale a 120°C, de preférence inférieure ou €gale a 110°C, et de maniere
plus particulierement preferee inferieure ou egale a 100°C ; et/ou la
deuxieme temperature est superieure ou egale a 150°C, de preference
supérieure ou egale a 180°C, et de maniere plus particulierement preferee
superieure ou egale a 200°C.

Selon un mode de realisation, la duréee de la premiere etape est d'au
moins 20 minutes, de preference au moins 40 minutes, de maniere plus
particulierement preferee au moins 60 minutes, voire au moins 90 minutes.

Selon un mode de réalisation, R représente un groupement alkyle
linéaire ou ramifie, et de preférence linéaire, comprenant de 1 a 4 atomes de
carbones ; et de preference, R est un groupement methyle ou un
groupement ethyle.

Selon un mode de realisation, n vaut de 5 a 12 et de preference vaut
10 ou 11 ; et de preference, I'aminoester est I'aminoundecanoate de meéethyle
ou I'aminododécanoate de méthyle.

Selon un mode de realisation, le procedée comprend au cours de la
premiere etape la distillation et I'élimination de I'alcool de formule R-OH.

AM 3211 Ext PCT clean.doc - 14 novembre 2014
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Selon un mode de réalisation, le procedé comprend, avant |la premiere
etape ou au debut de la premiere etape, I'ajout d'un solvant organique, de
preference un alcool, et de maniere plus particulierement preferee |'alcool de
formule R OH.

Selon un mode de réalisation, le procedé comprend, avant |la premiere
etape ou au debut de la premiere etape, I'ajout d'un catalyseur de I'nydrolyse
de 'aminoester, de preference choisi parmi NaOH et KOH.

Selon un mode de reéalisation, le rapport massique aminoester / eau
au debut de la premiere étape vaut de 1:5 a 5:1, de preféerence de 1:3 a 3:1,
de maniere plus particulierement preferee de 1.2 a 2:1 ; et idealement
environ 1:1.

Selon un mode de realisation, le procedé comprend |'évaporation et
I’élimination d’eau au cours de la deuxieme éetape.

Selon un mode de realisation, de preference, la premiere éetape est
effectuée a une pression inferieure a 1,1 bar absolus.

Selon un mode de realisation, le procéde est un procede de type
discontinu.

Selon un mode de realisation, le procéde est un procede de type
continu.

L'invention concerne egalement un polyamide susceptible d'étre
obtenu selon le procede decrit ci-dessus.

Selon un mode de realisation, Il s'agit d'un polyundecanamide ou d'un
polydodecanamide.

Selon un mode de realisation, le polyamide presente un taux de N-
alkylation inferieur ou egal a 40 yeq/qg, ou inferieur ou egal a 10 peqg/qg, de
preference inferieur ou €gal a 5 yeq/qg, plus particulierement inferieur ou egal
a 2 ueqg/qg, et idealement inférieur ou égal a 1 peq/g.

La presente invention permet de surmonter les inconvenients de I'etat
de la technique. Elle fournit plus particulierement un procede de fabrication
de polyamide a partir d'aminoester dans lequel le polyamide obtenu presente
un taux de N-alkylation reduit.

Cela est accompli grace a une synthese en deux étapes, a savoir une
premiere etape en présence d'eau permettant I'nydrolyse de I'aminoester, et
une deuxieme étape de polycondensation de I'aminoacide issu de cette
hydrolyse. Bien entendu, la polycondensation peut debuter partiellement au
cours de la premiere etape et I'nydrolyse se poursuivre partiellement au
cours de la deuxieme etape.

AM 3211 Ext PCT clean.doc - 14 novembre 2014
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En outre, la premiere etape est effectuee a une premiere temperature
qui est inferieure a celle de |la deuxieme étape. En effet, les presents
Inventeurs ont decouvert que la tempeéerature lors de I'etape d' hydrolyse a un
effet extremement important sur le taux de N-alkylation. La premiere etape
doit donc étre effectuee a une tempeérature moderee, alors que la deuxieme
etape est de préeference effectuee a une température relativement élevee
pour garantir I'efficacite de la polycondensation, c'est-a-dire en particulier
'obtention d’un polymere de viscosité mesuree dans le m-cresol supérieure a
0,8.

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

DESCRIPTION DE MODES DE REALISATION DE L'INVENTION

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

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

L'invention prevoit de produire un polyamide a partir d'un aminoester
de formule NH2-(CH2),-COOR, dans laquelle R représente un groupement
alkyle et n represente un entier valant de 5 a 14. Le groupement alkyle est de
preférence non substitue.

Selon un mode de realisation, deux ou plusieurs aminoesters
presentant des indices n differents sont utilises, de sorte a former des
copolyamides.

Mais Il est preferé qu'un seul aminoester presentant un seul indice n
soit utilisé, de sorte a former un homopolymere.

Selon des modes de realisation, n est supérieur ou égal a 6, mais de
preference n est superieur ou egal a 7, ou superieur ou egal a 8, ou de
maniere encore plus preferee n est superieur ou egal a 9, ou superieur ou
egal a 10. Sans vouloir étre lies par une theorie, les inventeurs estiment que,
plus lI'indice n est eleve, moins I'aminoacide issu de I'hydrolyse est soluble
dans I'eau, et donc moins celui-ci est susceptible de subir une N-methylation
indésirable.

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

AM 3211 Ext PCT clean.doc - 14 novembre 2014
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Selon un mode de realisation préefere de l'invention, n est compris
dans la gamme de 7 a 14, de préference de 8 a 14, de preference de 9 a 14,
de preférence de 9 a 13, de préference de 9 a 11, de preférence n est 9 ou
10 ou 11, de préference n est 10 ou 11.

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

Selon un mode de realisation, n vaut 11 et le polyamide synthetise est
le PA 12 (polydodecanamide).

Le groupement R est un groupement alkyle lineaire ou ramifie, et de
preference linéaire. Il peut comporter par exemple de 1 a 4 atomes de
carbone. |l peut s’agir par exemple d'un groupement méethyle, éthyle, propyle,
iIsopropyle, n-butyle, iso-butyle, sec-butyle ou tert-butyle. Les groupements
ethyle et methyle sont preferes, et tout particulierement le methyle.

La premiere etape de la réeaction est effectuee en présence d'eau et
est destinée a hydrolyser I'aminoester, a une premiere temperature modérée
limitant |la production de composés N-alkylés. L'hydrolyse conduit a Ia
production d’'aminoacide de formule NH»>-(CH»),-COOH et d’alcool de formule
R-OH.

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

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

De maniere surprenante et Inattendue, ce critere de premiere
température inférieure ou egale a 120°C est d'autant plus avantageux dans
le procede de l'invention que n est supérieur ou égal a 7, de préeference
superieur ou egal a 9.

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

La duree de la premiere etape est par exemple dau moins
20 minutes, ou d’au moins 30 minutes, ou d'au moins 40 minutes, ou dau
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moins 50 minutes, ou d’au moins 1 heure, ou d'au moins 1 heure 30, ou d'au
moins 2 heures, ou d'au moins 3 heures.

Au cours de la premiere étape, la premiere température est de
preférence constante. Alternativement, cette premiere temperature peut
varier au cours de la premiere etape, par exemple de maniere monotone ou
cycligue. Une phase de montée en temperature peut étre prevue en début de
premiere etape ou avant la premiere etape. De preference, celle-ci presente
une durée inferieure a 30 minutes, ou Inferieure a 20 minutes, ou inférieure a
15 minutes, ou inférieure a 10 minutes.

La premiere etape peut étre effectuee sous vide de quelques
centaines de mbars, a pression atmospherique, ou a une pression
superieure (par exemple de 1,5 a 3 bars absolus).

De preférence, l'alcool de formule R-OH qui est produit lors de
I'nydrolyse est distille et elimine lors de la premiere etape (il s'agit du
methanol dans le mode de realisation prefére). Le terme « élimine » dans la
presente demande signifie un retrait, une separation du compose concerne ;
Il ne designe pas necessairement une elimination totale du compose. Ainsi,
le réacteur peut comporter une teneur residuelle en alcool.

Alternativement, l'alcool peut étre eliminé a la deuxieme etape
(eventuellement simultanement a I'eau) voire a l'issue de la reaction.

Selon un mode de réalisation, on introduit un solvant dans le milieu
avant la premiere éetape, ou au debut de |la premiere éetape, de sorte a
favoriser I'association de I'eau avec I'aminoester. A titre de solvant, on peut
utiliser notamment l'alcool R-OH (de preference donc le methanol), mais
egalement des solvants polaires aprotiques tels que le dioxanne, le
tetranydroxyfurane, le  dimethylsulfoxyde, Ila  n-methylpyrrolidone,
I'acetonitrile. De preference, la fraction massique de solvant est inferieure ou
egale a 70 %, de préférence inférieure ou égale a 50, 30 ou 20 %.

On peut egalement introduire dans le milieu un catalyseur de
I’nydrolyse de I'aminoester, soit avant |la premiere étape soit au debut de la
premiere etape. Ce catalyseur est de preference une base minérale
(hydroxyde de metal alcalin ou alcalinoterreux tel que NaOH, KOH, Ca(OH)a,
Ba(OH)2). On peut aussi utiliser une base forte organique aprotique telle que
le triazabicyclodecene, le triazole, le 1,8-diazabicyclo[5.4.0]lJundec-7-éne
(DBU), le 1,9-dlazabicyclo[4.3.0]non-5-ene (DBN), le 1,4-
diazabicyclo[2.2.2]octane (DABCO)...

Ce catalyseur est utiliseé de préeference dans une concentration
inférieure ou egale a 1% molaire par rapport a I'aminoester.

AM 3211 Ext PCT clean.doc - 14 novembre 2014
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Avantageusement, le melange reactionnel est active par |'application
d'ultrasons, ou par cavitation mecanique contréléee, ou par l'application d'un
rayonnement micro-ondes.

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

La deuxieme etape de la reaction est destinee a polycondenser
I'aminoacide issu de I'nydrolyse pour former le polyamide recherché. Cette
deuxieme etape est usuelle pour une polymerisation d'amines et d'acides
conduisant a des polyamides. Elle peut s'effectuer en phase solide ou en
phase fondue.

Cette deuxieme étape est effectuee a une deuxieme temperature
supérieure a l|la premiere pour une mellleure efficacité de la
polycondensation. La deuxieme temperature est par exemple superieure ou
egale a 150°C, ou a 160°C, ou a 170°C, ou a 180°C, ou a 190°C, ou a
200°C, ou a 210°C, ou a 220°C, ou a 230°C, ou a 240°C.

La duree de |la deuxieme etape depend de la tempeéerature et de la
teneur eventuelle en catalyseur.

Au cours de la deuxieme eéetape, la deuxieme temperature est de
preféerence constante. Alternativement, cette deuxieme temperature peut
varier au cours de la deuxieme etape, par exemple de maniere monotone ou
cycligue. Une phase de montee en temperature est prevue entre la premiere
etape et la deuxieme étape. De préeference, celle-ci presente une duréee
inferieure a 30 minutes, ou inférieure a 20 minutes, ou Inferieure a 15
minutes, ou inférieure a 10 minutes, ou inferieure a 5 minutes.

La deuxieme etape est generalement effectuee a une pression
supérieure a celle de la premiere étape, a savoir une pression de vapeur
d'eau Inferieure ou égale a la pression de vapeur saturante de l'eau a la
tempéerature considérée. Alternativement, notamment dans I'éventualite d'un
procede continu, les deux etapes peuvent étre effectuees a pression
atmospherique.

De preference, I'eau est évaporee et éliminée au cours de la
deuxieme etape qui se termine alors par une phase sSous pression
atmospherique voire sous vide.

On peut introduire dans le milieu un catalyseur de la polycondensation
de I'aminoacide, soit avant la premiere etape, soit au cours de la premiere
etape, soit entre la premiere etape et |la deuxieme etape, soit au debut de la
deuxieme etape, tel que l'acide phosphorique ou hypophosphoreux. La
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quantite de catalyseur est inferieure ou egale a 3000 ppm par rapport a la
quantite du polyamide aliphatigue et avantageusement entre 50 et
1000 ppm.

Divers additifs peuvent étre egalement introduits dans le milieu un
catalyseur de |la polycondensation de I'aminoacide, soit avant la premiere
etape, soit au cours de |la premiere etape, soit entre la premiere etape et la
deuxieme etape, soit au debut de |la deuxieme etape, a savoir: des
stabilisants UV, des stabilisants thermiques et/ou des plastifiants.

Le poids moleculaire du polyamide obtenu peut étre contrOle de facon
classiqgue par suivi de la viscosite a l'etat fondu du produit. On peut
eventuellement ajouter un regulateur de chaine (par exemple monoacide
carboxylique, monoamine, diacide ou diamine) pour limiter I'etendue de la
polymeérisation.

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

Le polyamide obtenu selon le procede de l'invention est caracterise
par :

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

a1 ueq/qg;

— un faible taux de N-alkylation (N-methylation dans I'hypothese ou
le groupement R est le groupement methyle), a savoir un taux de
N-alklyation inferieur ou egal a 40 peqg/g, ou a 30 peqg/g, ou a
20 peqg/g, ou a 10 peqg/g, ou a 5 ueqg/qg, ou a 2 ueqg/qg, ou a 1 yeq/q.

Le taux de fins de chaines esters et de N-alkylation peut étre mesure
par analyse RMN apres dissolution dans un melange hexafluoro-isopropanol
(ou HFIP) / CD2Cl,. La valeur en peq/g correspond au nombre de pmoles de
composes (ester ou N-alkylés) par gramme de polyamide. Les composées N-
alkyles incluent les fins de chaines N-alkylamine et di-N-alkylamine ainsi que
les structures N-alkylamides tertaires.

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

Exemple 1 — hydrolyse de 'amino 11 ester methylique a une température de
110°C _puis polymeérisation a 250°C

Le meélange reéactionnel est un melange eau / amino 11 ester
methyligue dans un rapport massique de 1:1. Le meélange reactionnel est
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iIntroduit dans un reacteur a reflux total. La réeaction est effectuee a une
temperature de consigne de 145°C, correspondant a une temperature du
melange réeactionnel de 110°C. La duree de la reaction est de 90 minutes. Le
milieu est ensuite lyophilise (de sorte a eliminer I'eau et le methanol), et le
lyophilisat est analysé par RMN. La teneur en composes N-methyles est
Inferieure a la limite de detection de 5 pyeq/g.

Le lyophilisat est ensuite chauffe a 250°C sous balayage d'azote dans
un reacteur en verre prealablement inerté a l'azote. Apres 2h30 de
chauffage, le polymere obtenu est refroidi puis analysé par RMN. La teneur
en composes N-methyles est de 42 peqg/qg. Parmi ces composes, la teneur en
fins de chaines N-dimethylees est de 3 peq/q.

Exemple 2 — hydrolyse de 'amino 11 ester meéethylique a une température de
130°C puis polymerisation a 250°C

Le meélange reéactionnel est un melange eau / amino 11 ester
methyligue dans un rapport massique de 1:1. Le meélange reactionnel est
iIntroduit dans un reacteur a reflux total. La réeaction est effectuee a une
temperature du melange reactionnel de 130°C. La durée de la reaction est
de 90 minutes, aprés une phase de chauffe a 5°C/min. Le milieu est agite a
10 rom. La pression en fin de reaction est d'environ 2,8 bar.

Le milieu obtenu est diphasique (phase blanche pateuse et phase
liquide). Il est melange puis lyophilisé (de sorte a éliminer I'eau et le
methanol), et le lyophilisat est analyse par RMN. La teneur en composes N-
methyles est de 38 ueq/q.

Le Iyophilisat est ensuite chauffe a 250°C sous balayage d’'azote dans
un réacteur en verre prealablement inerté a ['azote. Apres 2h30 de
chauffage, le polymere obtenu est refroidi puis analysé par RMN. La teneur
en composes N-methyles est de 73 peq/g. Parmi ces composes, la teneur en
fins de chaines N-dimethylees est de 7 peq/qg.

Exemple 3 — hydrolyse de 'amino 12 ester méethylique a une tempeérature de
110°C puis polymérisation a 250°C
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Le meélange reéactionnel est un melange eau / amino 12 ester
methyligue dans un rapport massique de 1:1. Le meélange reactionnel est
iIntroduit dans un reacteur a reflux total. La réeaction est effectuee a une
temperature de consigne de 145°C, correspondant a une temperature du
melange reactionnel de 110°C. La duree de la réeaction est de 90 minutes. Le
milieu est ensuite lyophilise (de sorte a eliminer I'eau et le methanol.

Le lyophilisat est ensuite chauffe a 250°C sous balayage d'azote dans
un reacteur en verre prealablement inerté a l'azote. Apres 2h30 de
chauffage, le polymere obtenu est refroidi puis analysé par RMN. La teneur
en composes N-methyles est de 32 peqg/qg. Parmi ces composes, la teneur en
fins de chaines N-dimethylees est de 4 peq/q.

Exemple 4 — hydrolyse de 'amino 6 ester methyligue a une tempeérature de
110°C puis polymérisation a 250°C

Le melange réactionnel est un melange eau / amino © ester
methyligue dans un rapport massique de 1:1. Le meélange reactionnel est
iIntroduit dans un réacteur a reflux total. La réaction est effectuée a une
temperature de consigne de 145°C, correspondant a une temperature du
melange reactionnel de 110°C. La duree de la reaction est de 90 minutes. Le
milieu est ensuite lyophilisé (de sorte a eliminer I'eau et le méthanol).

Le Iyophilisat est ensuite chauffe a 250°C sous balayage d’'azote dans
un réacteur en verre prealablement inerté a ['azote. Apres 2h30 de
chauffage, le polymere obtenu est refroidi puis analysé par RMN. La teneur
en composes N-methyles est de 12 peq/g. Parmi ces composeés, les fins de
chaines N-diméthylées ne sont pas detectees.

Exemple 5 — hydrolyse de 'amino 6 ester méethyligue a une température de
130°C puis polymerisation a 250°C

Le melange reéactionnel est un melange eau / amino 6 ester
methyligue dans un rapport massique de 1:1. Le meélange reactionnel est
iIntroduit dans un reacteur a reflux total. La réeaction est effectuee a une
temperature de melange reactionnel de 130°C. La durée de la reaction est
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de 90 minutes. Le milieu est ensuite lyophilise (de sorte a eliminer I'eau et le
methanol).

Le lyophilisat est ensuite chauffe a 250°C sous balayage d'azote dans
un reacteur en verre prealablement inerté a l'azote. Apres 2h30 de
chauffage, le polymere obtenu est refroidi puis analyse par RMN. Aucun
compose N-methylé n'est detecte.

Exemple 6 — chauffage de I'amino 11 ester méthyligue sans eau a une
tempeéerature de 110°C puis polymeérisation a 250°C

L'amino 11 ester methylique est introduit dans un reacteur a reflux
total. La reaction est effectuee a une temperature de melange reactionnel de
110°C. La duree de la reaction est de 90 minutes. Le milieu est ensuite
lyophilisé (de sorte a eliminer le methanol).

Le Iyophilisat est ensuite chauffe a 250°C sous balayage d’'azote dans
un réacteur en verre prealablement inerté a ['azote. Apres 2h30 de
chauffage, le polymere obtenu est refroidi puis analyse par RMN. |l est
cassant et presente une odeur desagreable de poisson en decomposition. La
teneur en composes N-methyles est de 150 peqg/g. Parmi ces composes, |a
teneur en fins de chaines N-dimethylées est de 95 peq/q.
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REVENDICATIONS

Procedé de fabrication de polyamide a partir d'un aminoester

de formule NH2-(CH2),-COOR, dans laquelle R repréesente un

groupement alkyle et n represente un entier valant de 5 a 14,

comprenant :

— une premiere etape de reaction en presence d'eau, a une
premiere temperature ;

— sulvie d'une deuxieme etape de reaction a une deuxieme
tempeérature superieure a la premiere tempeérature.

Procede selon la revendication 1, dans lequel la deuxieme
temperature est superieure a la premiere tempeéerature dau
moins 50°C, de preference d'au moins 60°C, de maniere plus
particulierement preferée d’au moins 80°C, voire d’au moins
100°C.

Procedé selon la revendication 1 ou 2, dans lequel la premiere
temperature est inferieure ou egale a 120°C, de preference
Inferieure ou egale a 110°C, et de maniere plus particulierement
preferee inféerieure ou egale a 100°C ; et/ou dans lequel la
deuxieme temperature est superieure ou egale a 150°C, de
preference superieure ou egale a 180°C, et de maniere plus
particulierement preferee superieure ou egale a 200°C.

Procede selon 'une des revendications 1 a 3, dans lequel la
duree de la premiere etape est dau moins 20 minutes, de
preference au moins 40 minutes, de maniere plus
particulierement preferee au moins 60 minutes, voire au moins
90 minutes.

Procede selon I'une des revendications 1 a 4, dans lequel R
représente un groupement alkyle lineaire ou ramifie, et de
preférence linéaire, comprenant de 1 a 4 atomes de carbones ;
et dans lequel, de preférence, R est un groupement methyle ou
un groupement ethyle.
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Procede selon l'une des revendications 1 a 5, dans lequel n
vaut de 5 a 12 et de preference vaut 10 ou 11 ; et dans lequel,
de préeférence, 'aminoester est I'aminoundecanoate de methyle
ou I'aminododecanoate de méthyle.

Procedé selon I'une des revendications 1 a 6, comprenant au
cours de la premiere éetape la distillation et I'elimination de
I'alcool de formule R-OH.

Procede selon l'une des revendications 1 a 7, comprenant,
avant la premiere etape ou au debut de la premiere étape,
I'ajout d’'un solvant organique, de preference un alcool, et de
maniere plus particulierement preféree |'alcool de formule
R-OH.

Procedeé selon l'une des revendications 1 a 8, comprenant,
avant la premiere éetape ou au debut de la premiere étape,
'ajout d'un catalyseur de I'hydrolyse de ['aminoester, de
preference choisi parmi NaOH et KOH.

Procéedé selon lI'une des revendications 1 a 9, dans lequel le
rapport massique aminoester/eau au debut de la premiere
etape vaut de 1:5 a 5:1, de preference de 1:3 a 3:1, de maniere
plus particulierement preferee de 1:2 a 2:1; et idealement
environ 1:1.

Procedeé selon l'une des revendications 1 a 10, comprenant
I'evaporation et I'elimination d'eau au cours de la deuxieme
etape.

Procede selon I'une des revendications 1 a 11, dans lequel, de
preference, la premiere etape est effectuee a une pression
inférieure a 1,1 bar absolus.

Procede selon l'une des revendications 1 a 12, qui est un
procede de type discontinu.

Procede selon l'une des revendications 1 a 12, qui est un
procede de type continu.
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Polyamide susceptible d'étre obtenu selon le procéde de l'une
des revendications I'une des revendications 1 a 14.

Polyamide selon |a revendication 15, qui est un
polyundecanamide ou un polydodecanamide.

Polyamide selon la revendication 15 ou 16, presentant un taux
de N-alkylation inférieur ou egal a 40 ueq/g, ou inférieur ou egal
a 10 ueqg/g, de preference inférieur ou egal a 5 ueqg/qg, plus
particulierement Iinferieur ou egal a 2 peq/g, et idealement
iInferieur ou egal a 1 peq/q.
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