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Herstellung  von  Polyamiden  durch  Erhitzen  von  wä  rigen 
Lösungen  von  Salzen  aus  Alkandicarbonsäuren  mit  6  bis  12 
Kohlenstoffatomen  und  Diaminen  der  Formel  NH2RNH2,  in 
der  R  einen  Alkylenrest  mit  6  bis  12  Kohlenstoffatomen 
bedeutet  oder  die  Reste 

bezeichnet  auf  polyamidbildende  Temperaturen  unter 
;  erhöhtem  Druck  und  Entfernen  von  Wasser,  wobei  man  von , 
75  bis  90  gewichtsprozentigen  wäßrigen  Lösungen  von 
Salzen  aus  Dicarbonsäuren  und  Diaminen  ausgeht,  die  durch 
Neutralisation  von  weniger  konzentrierten  Salzlösungen,  die 

eine  entsprechende  Menge  der  jeweiligen  Dicarbonsäure  im 
Überschuß  gelöst  enthalten,  mit  den  entsprechenden  Diami- 
nen  erhalten  wurden. 



G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   i s t   e i n   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g  

von  P o l y a m i d e n   d u r c h   E r h i t z e n   von  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   von  S a l -  

zen  aus   D i c a r b o n s ä u r e n   und  D i a m i n e n   a u f   p o l y a m i d b i l d e n d e  

T e m p e r a t u r e n   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   und  E n t f e r n e n   von  W a s s e r .  

Bei   d e r   in  d e r   T e c h n i k   w o h l b e k a n n t e n   H e r s t e l l u n g   von  P o l y a -  
m i d e n   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  S a l z e n   aus  D i a m i n e n   und  D i c a r -  

b o n s ä u r e n ,   wie  H e x a m e t h y l e n d i a m m o n i u m a d i p a t   g e h t   man  in  d e r  

R e g e l   von  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   s o l c h e r ' S a l z e   a u s .   Wie  aus   d e r  

GB-PS  674  954 ,   DT-PS  10  60  139  o d e r   DT-AS  11  58  257  h e r v o r -  

g e h t ,   v e r w e n d e t   man  in  d e r   R e g e l   45  b i s   70  g e w i c h t s p r o z e n -  

t i g e   w ä ß r i g e   S a l z l ö s u n g e n .   Vor  d e r   e i g e n t l i c h e n   P o l y k o n d e n -  

s a t i o n   muß  j e d o c h   d u r c h   e i n e   V o r v e r d a m p f e r s t u f e   aus  s o l c h e n  

L ö s u n g e n   das   ü b e r s c h ü s s i g e   W a s s e r   zum  g r ö ß t e n   T e i l   e n t f e r n t  

w e r d e n ,   z . B .   b i s   a u f   e i n e n   R e s t   von  30  b i s   10  G e w i c h t s p r o -  

z e n t   W a s s e r .   D i e s   b e d e u t e t ,   daß  d i e   v e r w e n d e t e n   w ä ß r i g e n  

S a l z l ö s u n g e n   z u n ä c h s t   a u f g e h e i z t   w e r d e n   m ü s s e n   und  ü b e r -  

s c h ü s s i g e s   W a s s e r   v e r d a m p f t   w e r d e n   muß,  was  e r h e b l i c h e   M e n -  

gen  an  E n e r g i e   b e d a r f ,   und  daß  e r s t   d a n n   d i e   e i g e n t l i c h e  

K o n d e n s a t i o n   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n   k a n n .  

Es  wurde   a u c h   s c h o n   v e r s u c h t ,   d i e s e n   N a c h t e i l e n   d a d u r c h   z u  

b e g e g n e n ,   i n d e m   man  von  g e s c h m o l z e n e r   A d i p i n s ä u r e   und  f l ü s s i -  

gem  H e x a m e t h y l e n d i a m i n   a u s g e h t ,   wie  aus   d e r   GB-PS  1  018  6 5 3  



rund  BE-PS  640  369  b e k a n n t   i s t .   Die  A r b e i t s w e i s e   mi t   g e s c h m o l -  

z e n e n   A u s g a n g s s t o f f e n   b r i n g t   e r h e b l i c h e   P r o b l e m e   b e i   d e r  

D o s i e r u n g   und  b e i   d e r   r a s c h e n   V e r m i s c h u n g   mi t   s i c h .   D a r ü b e r  

h i n a u s   n e i g t   g e s c h m o l z e n e   A d i p i n s ä u r e   zu r   D e c a r b o x y l i e r u n g  

und  B i l d u n g   von  A d i p i n s ä u r e a n h y d r i d .  

Es  war   d e s h a l b   d i e   t e c h n i s c h e   A u f g a b e   g e s t e l l t ,   b e i   d e r   H e r -  

s t e l l u n g   von  P o l y a m i d e n   d i e   V e r d a m p f u n g   g r o ß e r . W a s s e r m e n g e n  

zu  v e r m e i d e n   und  a n d e r e r s e i t s   d i e   D o s i e r s c h w i e r i g k e i t e n   v o n  

g e s c h m o l z e n e n   f l ü s s i g e n   A u s g a n g s s t o f f e n   zu  u m g e h e n .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   g e l ö s t   in   e i n e m   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g  

von  P o l y a m i d e n   d u r c h   E r h i t z e n   von  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   v o n . S a l -  

zen  aus   A l k a n d i c a r b o n s ä u r e n   mi t   6  b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n  

und  D i a m i n e n   d e r   F o r m e l   NH2RNH2,  in  d e r   R  e i n e n   A l k y i e n r e s t  

mi t   6  b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e d e u t e t   o d e r   d i e   R e s t e  

b e d e u t e t   a u f   p o l y a m i d b i l d e n d e   T e m p e r a t u r e n   u n t e r   e r h ö h t e m  

D r u c k   und  E n t f e r n e n   von  W a s s e r ,   w o b e i   man  von  75  b i s   90  g e -  

w i c h t s p r o z e n t i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   von  S a l z e n   aus   D i c a r -  

b o n s ä u r e n   und  D i a m i n e n   a u s g e h t ,   d i e   d u r c h   N e u t r a l i s a t i o n   v o n  

w e n i g e r   k o n z e n t r i e r t e n   S a l z l ö s u n g e n ,   d i e   e i n e   e n t s p r e c h e n d e  

Menge  d e r   j e w e i l i g e n   D i c a r b o n s ä u r e   im  Ü b e r s c h u ß   g e l ö s t   e n t -  

h a l t e n ,   mi t   den  e n t s p r e c h e n d e n   D i a m i n e n   e r h a l t e n   w u r d e n .  

Das  n e u e   V e r f a h r e n   h a t   den  V o r t e i l ,   daß  man  w e s e n t l i c h  

w e n i g e r   W a s s e r   b e i   d e r   P o l y k o n d e n s a t i o n   v e r d a m p f e n   muß,  w a s  

den  V o r t e i l   k l e i n e r e r   V o r r i c h t u n g e n   b e i n h a l t e t .   D a r ü b e r  

h i n a u s   i s t   es  m ö g l i c h ,   das   V e r f a h r e n   d u r c h   A u s n u t z e n   d e r   N e u -  

t r a l i s a t i o n s w ä r m e   e n e r g i e s p a r e n d e r   d u r c h z u f ü h r e n .   F e r n e r   i s t  

e i n e   k o n z e n t r i e r t e   L ö s u n g   von  s o l c h e n   S a l z e n   l e i c h t e r   z u  

h a n d h a b e n   im  V e r g l e i c h   zu  g e s c h m o l z e n e n   A u s g a n g s s t o f f e n .  



Im  H i n b l i c k   a u f   d i e   DT-OS  24  03  178,   S e i t e   4,  s c h i e n   es  n i c h t  

a n g e z e i g t ,   von  s e h r   hoch   k o n z e n t r i e r t e n   S a l z e n   aus  D i c a r b o n -  

s ä u r e n   und  D i a m i n e n   a u s z u g e h e n ,   da  h i e r b e i   S c h w i e r i g k e i t e n ,  

z . B .  d u r c h   Abbau   des   S a l z e s   zu  e r w a r t e n   w a r e n .  

Als   A u s g a n g s s t o f f e   v e r w e n d e t   man  A l k a n d i c a r b o n s ä u r e n   mi t   6 

b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n .   B e s o n d e r s   g e e i g n e t   s i n d  @ , ω - g e r a d -  

k e t t i g e   A l k a n d i c a r b o n s ä u r e n   d e r   g e n a n n t e n   K o h l e n s t o f f z a h l .  

G e e i g n e t e   D i c a r b o n s ä u r e n   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   A d i p i n s ä u r e ,  

K o r k s ä u r e ,   A z e l a i n s ä u r e ,   D e k a n d i s ä u r e   o d e r   D o d e c a n d i s ä u r e .  

B e s o n d e r e   t e c h n i s c h e   B e d e u t u n g   h a b e n   A d i p i n s ä u r e ,   S e b a z i n -  

s ä u r e   und  D o d e c a n d i s ä u r e   e r l a n g t .  

Als   D i a m i n e   v e r w e n d e t   man  s o l c h e   d e r   F o r m e l   NH2RNH2,  in  d e r  

R  e i n e n   A l k y l e n r e s t   mi t   6  b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n   o d e r   d i e  

R e s t e  

b e d e u t e t .   B e v o r z u g t   v e r w e n d e t   man  A l k a n d i a m i n e   mi t   6  b i s  

12  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   i n s b e s o n d e r e   @ , ω - g e r a d k e t t i g e   A l k a n -  

d i a m i n e .   G e e i g n e t e   D i a m i n e   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   H e x a m e t h y l e n -  

d i a m i n ,   O c t a m e t h y l e n d i a m i n ,   D e c a m e t h y l e n d i a m i n ,   D o d e c a m e t h y -  

l e n d i a m i n ,   f e r n e r   4 , 4 ' - D i a m i n o d i c y c l o h e x y l p r o p a n - 2 , 2   o d e r  

4 , 4 ' - D i a m i n o d i c y c l b h e x y l m e t h a n .   B e s o n d e r e   t e c h n i s c h e   B e d e u -  

t u n g   h a t   H e x a m e t h y l e n d i a m i n   e r l a n g t .  

Z u n ä c h s t   g e h t   man  von  w e n i g e r   k o n z e n t r i e r t e n   w ä ß r i g e n   S a l z -  

l ö s u n g e n   aus   D i c a r b o n s ä u r e   und  D i a m i n e n   a u s .   S o l c h e   S a l z l ö -  

s u n g e n   h a b e n   in  d e r   R e g e l   e i n e n   G e h a l t   von  40  b i s   65  G e -  

w i c h t s p r o z e n t   an  den   e n t s p r e c h e n d e n   S a l z e n .   Nach  e i n e r   b e v o r -  

z u g t e n   A r b e i t s w e i s e   l ö s t   man  in   e i n e r   s o l c h e n   S a l z l ö s u n g   z u -  

s ä t z l i c h   D i c a r b o n s ä u r e   in  e i n e r   Menge ,   d i e   e r f o r d e r l i c h   i s t ,  



um  d i e   g e w ü n s c h t e   E n d k o n z e n t r a t i o n   an  S a l z   zu  e r r e i c h e n .   D i e  

L ö s u n g   d e r   D i c a r b o n s ä u r e   e r f o l g t   v o r t e i l h a f t   b e i   T e m p e r a t u -  

r e n   von  60  b i s   110oC.   Die   so  e r h a l t e n e   f r e i e   D i c a r b o n s ä u r e n  

e n t h a l t e n d e   S a l z l ö s u n g   w i r d   d a n n   mi t   dem  e n t s p r e c h e n d e n   D i a -  

m i n ,   v o r t e i l h a f t   in   g e s c h m o l z e n e r   F o r m ,   n e u t r a l i s i e r t .  

Nach  e i n e r   a n d e r e n   b e v o r z u g t e n   A r b e i t s w e i s e   m i s c h t   m a n  k r i -  

s t a l l i n e   D i c a r b o n s ä u r e   mi t   e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   von  D i a m i n ,  

w o b e i   man  j e d o c h   d i e   D i c a r b o n s ä u r e   im  ü b e r s c h u ß   v e r w e n d e t .  

H i e r d u r c h   e r h ä l t   man  z u n ä c h s t   e i n e   S a l z l ö s u n g   n i e d e r e r   K o n -  

z e n t r a t i o n ,   z . B .   40  b i s   65  G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n   a u f   S a l z  

und  W a s s e r ,   d i e   z u s ä t z l i c h   ü b e r s c h ü s s i g e   D i c a r b o n s ä u r e  g e -  

l ö s t   e n t h ä l t .   H i e r b e i   h ä l t   man  in   d e r   R e g e l   T e m p e r a t u r e n  

von  60  b i s   1100C  e i n .   Die  so  e r h a l t e n e   L ö s u n g   w i r d ,   w i e  

o b e n   b e s c h r i e b e n ,   d a n n   mi t   f l ü s s i g e m   D i a m i n   n e u t r a l i s i e r t .  

Die  N e u t r a l i s a t i o n   e r f o l g t   z . B .   in  M i s c h s t r e c k e n ,   d i e   E i n -  

b a u t e n  z u r   r a s c h e n   D u r c h m i s c h u n g   e n t h a l t e n ,   w o b e i   man  v o r -  

t e i l h a f t   z u n ä c h s t   n i c h t   d i e  g e s a m t e   zu r   N e u t r a l i s a t i o n   n o t -  

w e n d i g e   D i a m i n m e n g e   z u g i b t   und  e r s t   n a c h   e i n e m   e r s t e n  

M i s c h v o r g a n g   und  E r m i t t l u n g   des   p H - W e r t e s   d i e   E n d e i n s t e l -  

l u n g   mi t   e i n e r  w e i t e r e n   D i a m i n z u g a b e   b e w e r k s t e l l i g t .  

A l s   N e u t r a l i s a t i o n   s e i   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d i e   E r r e i c h u n g   d e s  

Ä q u i v a l e n z p u n k t e s   f ü r   d i e   j e w e i l i g e n   S a l z e   aus   D i a m i n e n   u n d  

D i c a r b o n s ä u r e n   v e r s t a n d e n .   F ü r   H e x a m e t h y l e n d i a m m o n i u m a d i p a t  

i s t   d i e s   b e i s p i e l s w e i s e   pH  7 , 6 2 ,   f ü r   H e x a m e t h y l e n d i a m m o n i u m -  

s e b a z a t   pH  7 , 5   ( g e m e s s e n   n a c h   V e r d ü n n u n g   in   10  g e w i c h t s p r o -  

z e n t i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i   2 5 ° C ) .   Es  v e r s t e h t   s i c h ,   d a ß  

man  den  D i c a r b o n s ä u r e m e n g e n   ä q u i v a l e n t e   M e n g e n   a n  D i a m i n e n ,  

g e g e b e n e n f a l l s   in   g e r i n g e m   Ü b e r s c h u ß ,   z . B .   b i s   1  M o l p r o -  

z e n t   zum  A u s g l e i c h   von  D i a m i n v e r l u s t e n   b e i   d e r   K o n d e n s a t i o n ,  

z u s e t z t .  



Z w e c k m ä ß i g   f ü h r t   man  d i e   N e u t r a l i s a t i o n   u n t e r   A u s s c h l u ß   v o n  

m o l e k u l a r e m   S a u e r s t o f f ,   z . B .   u n t e r   I n e r t g a s ,   d u r c h .  

D u r c h   d i e   b e i   d e r   N e u t r a l i s a t i o n  f r e i w e r d e n d e   Wärme  e r h i t z t  

s i c h   das.  R e a k t i o n s g e m i s c h .   V o r t e i l h a f t   h ä l t   man  E n d t e m p e r a -  
t u r e n   b e i   d e r   N e u t r a l i s a t i o n   von  140  b i s   2 1 0 ° C ,   i n s b e s o n d e -  

re  170  b i s   200°C  e i n .   In  d e r   R e g e l   w i r d   d i e   N e u t r a l i s a t i o n  

u n t e r   e r h ö h t e m  D r u c k ,   z . B .   2  b i s   15  b a r ,   d u r c h g e f ü h r t .  

Die  so  e r h a l t e n e n   S a l z l ö s u n g e n   aus   D i c a r b o n s ä u r e n   und  D i a -  

m i n e n   s o l l e n   e i n e n   G e h a l t   von  75  b i s   90  G e w i c h t s p r o z e n t   h a -  

b e n .   B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   w i r d   e i n   G e h a l t   von  80  b i s   85  G e -  

w i c h t s p r o z e n t   an  den  j e w e i l i g e n   S a l z e n .   B e s o n d e r e   B e d e u t u n g  

h a b e n   S a l z l ö s u n g e n   von  H e x a m e t h y l e n d i a m m o n i u m a d i p a t   d e r   g e -  
n a n n t e n   K o n z e n t r a t i o n   e r l a n g t .  

Die  so  h e r g e s t e l l t e n   h o c h k o n z e n t r i e r t e n   S a l z l ö s u n g e n   a u s  

D i c a r b o n s ä u r e n   und  D i a m i n e n   w e r d e n   in   an  s i c h   b e k a n n t e r  

W e i s e   zu  P o l y a m i d e n   k o n d e n s i e r t .   Die   K o n d e n s a t i o n   e r f o l g t  

in   d e r   R e g e l   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  240  b i s   300°C.   B e s o n d e r s  

b e v o r z u g t   w e r d e n   T e m p e r a t u r e n   von  260  b i s   2900C  a n g e w a n d t .  

Im  a l l g e m e i n e n   w e n d e t   man  h i e r b e i   D r ü c k e   b i s   zu  100  b a r   a n ,  
i n s b e s o n d e r e   h a b e n   s i c h   D r ü c k e   von  20  b i s   80  b a r   b e w ä h r t .  

W ä h r e n d   d e r   K o n d e n s a t i o n   w i r d   das   noch   mi t   d e r   S a l z l ö s u n g  

e i n g e b r a c h t e   W a s s e r ,   s o w i e   das  b e i   d e r   K o n d e n s a t i o n   e n t -  

s t e h e n d e  W a s s e r   e n t f e r n t .   D i e s   kann   z . B .   so  g e s c h e h e n ,   d a ß  

d a s ' W a s s e r   w ä h r e n d   d e r   K o n d e n s a t i o n   s t u f e n w e i s e   a b g e t r e n n t  

w i r d .   Es  i s t   a b e r   a u c h   m ö g l i c h ,   i n s b e s o n d e r e   b e i   k o n t i n u -  

i e r l i c h e n   V e r f a h r e n ,   das   W a s s e r   n a c h   d e r   K o n d e n s a t i o n   i n  

d e r   E n d s t u f e   a b z u t r e n n e n .  

Z u s ä t z l i c h   k ö n n e n   R e g l e r ,   wie  n i e d e r e   F e t t s ä u r e n ,   S t a b i l i -  

s a t o r e n ,   A n t i s t a t i k m i t t e l   und  M a t t i e r u n g s m i t t e l  v o r ,   w ä h -  

r e n d   o d e r   n a c h   d e r   K o n d e n s a t i o n   z u g e g e b e n   w e r d e n .  



Das  K o n d e n s a t i o n s v e r f a h r e n   k a n n   d i s k o n t i n u i e r l i c h   d u r c h g e -  

f ü h r t   w e r d e n .   V o r t e i l h a f t   w e n d e t   man  j e d o c h   k o n t i n u i e r l i c h e  

A r b e i t s w e i s e n   an .   G e e i g n e t e   A r b e i t s w e i s e n   w e r d e n   b e i s p i e l s -  

w e i s e   b e s c h r i e b e n   in   d e r   DT-AS  14  95  0 8 7 ,   GB-PS  1  195  1 5 1 ,  

DT-PS  10  60  139  und  GB-PS  674  o d e r   DT-OS  24  17  0 0 3 .  

P o l y a m i d e ,   d i e   n a c h   dem  V e r f a h r e n   d e r   E r f i n d u n g   h e r g e s t e l l t  

w e r d e n ,   e i g n e n   s i c h   z u r   E r z e u g u n g   g e f o r m t e r   G e b i l d e   aus   d e r  

S c h m e l z e ,   wie   F ä d e n ,   F a s e r n ,   F o r m t e i l e n ,   P l a t t e n   o d e r . Ü b e r -  

z ü g e n .  

Das  V e r f a h r e n   n a c h   d e r   E r f i n d u n g   s e i   an  f o l g e n d e m   B e i s p i e l  

v e r a n s c h a u l i c h t .  

B e i s p i e l  

5250  g  A H - S a l z   ( H e x a m e t h y l e n d i a m m o n i u m a d i p a t )   w u r d e n   i n  e i -  

nem  4 0 - 1 - R ü h r a u t o k l a v e n   in   3450  g  W a s s e r   u n t e r   E r w ä r m e n   a u f  

95°C  g e l ö s t .   Zu  d e r   so  e r h a l t e n e n   6 0 , 3   p r o z e n t i g e n . A H - S a l z -  

- L ö s u n g   w u r d e n   8025  g  f e s t e   A d i p i n s ä u r e   a l l m ä h l i c h   u n t e r  

R ü h r e n   b e i   9 0  -   95°C  z u g e g e b e n   und  g e l ö s t .   Der   A u t o k l a v   w u r -  

de  mi t   S t i c k s t o f f   g e s p ü l t   und  v e r s c h l o s s e n .   D e r   I n h a l t   w u r -  

de  a u f   100°C  e r h i t z t ,   w o b e i   s i c h   e i n   D r u c k   von  2  b a r   e i n -  

s t e l l t e   ( a l l e   D r u c k a n g a b e n   s i n d   A b s o l u t w e r t e ) .   6375  g  g e -  

s c h m o l z e n e s  H e x a m e t h y l e n d i a m i n   von  100°C  w u r d e n   aus   e i n e m  

Z u l a u f g e f ä ß   mi t   S t i c k s t o f f d r u c k   i n n e r h a l b   von  2  M i n u t e n  b e i  

l a u f e n d e m   R ü h r e r   in   den   A u t o k l a v e n   g e d r ü c k t .   In   d e r   so  e r -  

h a l t e n e n   85  p r o z e n t i g e n   A H - S a l z - L ö s u n g   s t i e g   d i e   T e m p e r a t u r  

d u r c h   d i e   f r e i w e r d e n d e   N e u t r a l i s a t i o n s w ä r m e   an  und  e r r e i c h -  

t e   2  M i n u t e n   n a c h   Z u g a b e   des   H e x a m e t h y l e n d i a m i n s   1 6 2 o C .  

W ä h r e n d   d e r   Z u g a b e   d e s  H e x a m e t h y l e n d i a m i n s   s t i e g   d e r   D r u c k  

v o r ü b e r g e h e n d   a u f   4  b a r   und  f i e l   b i s   zum  Ende   d e r   Z u g a b e  

a u f   3  b a r .  



D i e   A H - S a l z - L ö s u n g   w u r d e  o h n e   v o r h e r i g e   A b k ü h l u n g   p o l y k o n -  
d e n s i e r t .   S i e   wurde   i n n e r h a l b   von  3  1 /2   S t u n d e n   a u f   2 7 5 ° C  

e r h i t z t ,   w o b e i   d e r   D r u c k   d u r c h   A b b l a s e n   von  W a s s e r d a m p f   a u f  

19  b a r   g e h a l t e n   w u r d e .   Nach  E r r e i c h e n   von  275°C  w u r d e   i n -  

n e r h a l b   von  1  S t u n d e   a u f   N o r m a l d r u c k   e n t s p a n n t   und  1  S t u n d e  
b e i   275°C  n a c h k o n d e n s i e r t .  D a s   P r o d u k t   wurde   mi t   S t i c k s t o f f -  

d r u c k   aus   dem  A u t o k l a v e n   h e r a u s g e d r ü c k t ,   w o b e i   d e r   S c h m e l z e -  

s t r a n g   in   e i n e m   W a s s e r b a d   a b g e k ü h l t   und  g r a n u l i e r t   w u r d e .  

Das  e r h a l t e n e   P o l y a m i d   6 ,6   h a t t e   e i n e   r e l a t i v e   V i s k o s i t ä t  

von  2 , 5 4 ,   g e m e s s e n   in   1  p r o z e n t i g e r   L ö s u n g   in   96  p r o z e n t i -  

g e r   S c h w e f e l s ä u r e ,   und  e i n e n   G e h a l t   an  s a u r e n   G r u p p e n   v o n  

54  mÄq/kg   und  an  b a s i s c h e n   G r u p p e n   von  76  m Ä q / k g .  

In  a n a l o g e r   W e i s e   e r h ä l t   man  P o l y a m i d   6 ,9  und  P o l y a m i d   1 0 , 6 .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  P o l y a m i d e n   d u r c h   E r h i t z e n  

von  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   von  S a l z e n   aus   A l k a n d i c a r b o n s ä u r e n  

m i t   6  b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n   und  D i a m i n e n   d e r   F o r m e l  

N H 2 R N H 2 ,   in  d e r   R  e i n e n   A l k y l e n r e s t   mi t   6  b i s   12  K o h l e n -  

s t o f f a t o m e n   b e d e u t e t   o d e r   d i e   R e s t e  

b e z e i c h n e t   a u f   p o l y a m i d b i l d e n d e   T e m p e r a t u r e n   u n t e r   e r -  
h ö h t e m   D r u c k   und  E n t f e r n e n   von  W a s s e r ,   d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  von  75  b i s   90  g e w i c h t s p r o z e n -  

t i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   von  S a l z e n   aus   D i c a r b o n s ä u r e n  

und  D i a m i n e n   a u s g e h t ,   d i e   d u r c h   N e u t r a l i s a t i o n   von  w e -  

n i g e r   k o n z e n t r i e r t e n   S a l z l ö s u n g e n ,   d i e   e i n e   e n t s p r e -  
c h e n d e   Menge  d e r   j e w e i l i g e n   D i c a r b o n s ä u r e   im  ü b e r s c h u ß  

g e l ö s t   e n t h a l t e n ,   m i t  d e n   e n t s p r e c h e n d e n   D i a m i n e n   e r -  
h a l t e n   w u r d e n .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ;   d a ß  

man  b e i   d e r e n   N e u t r a l i s a t i o n   E n d t e m p e r a t u r e n   von  1 4 0  

b i s   210°C  e i n h ä l t .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   1  und  2,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß   man  d i e   N e u t r a l i s a t i o n   u n t e r   e r -  

h ö h t e m   D r u c k   d u r c h f ü h r t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   den   A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  m a n   von  L ö s u n g e n   a u s g e h t ,   d i e  

d u r c h   L ö s e n   d e r   e n t s p r e c h e n d e n   Menge  an  D i c a r b o n -  

s ä u r e   in   e i n e r   w ä ß r i g e n   S a l z l ö s u n g   g e r i n g e r e   K o n z e n -  

t r a t i o n   und  N e u t r a l i s i e r e n   mi t   f l ü s s i g e m   D i a m i n   e r -  

h a l t e n   w ü r d e n .  



5 .   V e r f a h r e n   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  von  S a l z l ö s u n g e n   a u s g e h t ,  
d i e   d u r c h   M i s c h e n   von  f e s t e n   D i c a r b o n s ä u r e n   mit   e i -  

nem  w ä ß r i g e n   D i a m i n   im  U n t e r s c h u ß   und  a n s c h l i e ß e n d e  

N e u t r a l i s a t i o n   d e r   so  e r h a l t e n e n   ü b e r s c h ü s s i g e   D i -  

c a r b o n s ä u r e   e n t h a l t e n d e n   S a l z l ö s u n g   mi t   g e s c h m o l z e -  

nem  D i a m i n   e r h a l t e n   w u r d e n .  

6.  V e r f a h r e n   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   1  b i s   5,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  von  80  b i s   85  g e w i c h t s -  

p r o z e n t i g e n  w ä ß r i g e n   S a l z l ö s u n g e n   a u s g e h t .  

7.  V e r f a h r e n  n a c h   den  A n s p r ü c h e n   1  b i s   6,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   S a l z l ö s u n g e n   ohne  A b f ü h -  

r e n   d e r   N e u t r a l i s a t i o n s w ä r m e   d e r   K o n d e n s a t i o n   z u -  

g e f ü h r t   w e r d e n .  

8.  V e r f a h r e n   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   1  b i s   6,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   N e u t r a l i s a t i o n s w ä r m e  

zum  L ö s e n   von  D i c a r b o n s ä u r e n   in   w ä ß r i g e n   S a l z l ö -  

s u n g e n   v e r w e n d e t .  
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