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(67) Die Erfindung beinhaltet ein Verfahren zur schnelleren und griindlicheren Reinigung vcn Reaktionsgefalen oder
vorrichtungen zur Hersteliung und/oder Verarbeitung sowie ven Apparateteilen von anhaftenden Rucksténden und
schwer I16slichen Resten, die aus Estergruppen enthaltenden Polymeren vom Intagraltyp bestehen. Durch
Verwenduny von Monoethanolamin allein, verdiinnt oder im Gemisch mit Diethanolamin im Temperaturbereich von
50 bis 350°C erfoigt eine schnelle und grindliche Reinigung von anhaftenden Polymerriickstanden. Die Esfindung hat
Bedeutung fir die polymerherstellende;. und -verarbeitenden Industriezweige, die sich mit Polyestern,
Polyesteramiden, Polyurethanen orar Poiycarbonatan befassen.
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Patentanspriche:

1. Verfahren zum Reinigen von Reaktionsgefaen oder Vorrichtungen zur Herstellung und/oder
Verarbeitung sowie Teilen ciaven, die Polymerfordereinrichtungen oder Disensystemen, von
anhaftenden Riickstanden und schwer lslichen Resten von rnit Estergruopen enthalienden
Polymeren vom Integ-altyp, gekennzeichnet dadurch, dal3 als Losungs- und Reaktionsmittel
Monoethanolamin allein, verdiinnt oder im Gemisch mit Diethanolaminim Temperaturbereich von
50 bis 350°C eingesetzt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR das Lésungs- und Reaktionsmittel in
Substanz als Fliissigkeit oder Dampf angewandt wird,

3. Verfahren nach Anspruch 1und 2, gekennzeichnet daduich, daR als Losungs- und Reaktionsmittel
verdiinnt mit Wasser, Alkoholen oder Glykolen in Konzentrationen ab 5 Volumenanteilen in % an
Lésungs- und Reaktionsmitte  ngesetzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1b . 3, gekennzeichnet dadurch, daR das Losungs- und Reaktionsmittel
bei Temperaturen von 120 bis 300°C eingesetzt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, gekennzeichnet dadurch, daf bei der Reiniyung von Apy. arate-
und Werkzeugteilen die Reinigungslosung vorzugsweise durch Riihren, Spriihen, Spritzen,
Umpumpen, mit Ultraschall oder anderen bekannten Former der Zwangskonvektion unterworfen
wird.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung batrifft ein Verfahren zur schnelleren und grindlicheren Reinigung von Reaktionsgefa%en oder Vorrichtungenzur
Herstellung und/oder Verarbeitung sowie Teiler davon, wie Polymerfdrdersinrichtungen oder Diisensystemen, von
anhaftenden Riickstinden und schwer ldslichen Resten, die aus Estergruppen enthaltenden Poiymeren vom Integraityp
nestehen, insbesondere von Resten von Polyestern, Polyestaramiden, Polyurethanen oder Polycarbonaten.

Chnrakteristik des bekannten Standes der Technik

Die Beseitigung von Polymeiriickstinden mii Estergruppen in der Hauptkette aus ReaktionsgefidRen oder Vorrichtungen zur
Herstellung und/oder Verarbeitung sowie Teilen davon, wie Polymerfordereinrichtungen oder Dilsensystemen aller Arten, stellt
2ur Zeit grole Probleme dar. Zur Reinigung von Polymerriickstdnden des Polyestertyps wurden verschiedene mechanische und
chemische Reinigungsverfahren entwickelt. Neben dem Ausbrennen von Diisen und dem manuellen Reinigen werder.
verschiedene Losungsmittel und Zusitze zur Entfernung polymerer Materialien vorgeschlagen. GemiR CH-PS 242518 werden
heile Alkanolamine, insbesonders das hygroskopische Triethanolamin, zum physikalischen Losung von Superpolyamiden
ohne eine wesentliche Verringerung des Polymerisationsgrades eingesetzt. In Gegenwart von Wasser stallit Tristhanolamin eine
starke Base dar, was ausgenutzt wird, um z.8. durch Basenkatalyse unter hydrolytischer Spaltung eine Reinigung zu erreichen.
Die Basizitit nimmt vom tertidren Triethanolamin dber das sekundire Diethanolamin zum piiméren Monoethanolamin stark ad
analog zur in der Fachliteratur bekannten Basizititsabstufung von tertidren Gber sekundére zu den primiren Alkylamiran,
Ebenfalls nehmen die Siedepunkte der genannten Substanzen ab. Die wirkenden Faktoren Basizitdt und Temperatur beim
hydrolytischen Abbau verschlechtern sich demzufolge bei Verwendung von Di- oder Monoathanolarnin. Analog mii2te sich der
Reinigungseffekt verschlechtern.

Infolge dieser Zusammenhénge wurde trotz Kenntnis der Anwendung zur Reinigung von mit Superpolyamidan verunreinigten
Gegenstinden bisher das Mittel nicht zur Reinigung von Estergruppen enthaltenden Polymeren eingasetzt.

Der Einsatz von Triethanolamin {US-PS 3740267), N-Methyldisopropanolamin oder N-Ethyldiethanolamin {(GB-PS 1323 866)
oder Tetrahydrofuran/Wasser im Verhiltnis 95:5 {JP-OS 7678794) besitzen keinen ausreichenden Reir igungseffekt gegeniber
Polyesterverbindungen. Glykole und Glykolgemische {DD-PS 220839) Isen Polyesterriickstinde verhdknicmaBig langsam.
Zudemist Ethylenglykol eine toxische Verbindung. Beim Auflésen von flissigkristallinen Poly- und Copolyestern erhéhtsichder
Zeitfaktor. Trotz lingerer Einwirkungszeiten ist ein vollstindiger Reinigungseffekt schlechtzu erreichen. Polyurathanriickstande
werden hach DD-PS 134923 mit einer Wasser-Tensid-Losung beseitigt. Diese Methode ist sehr zeitaufwendig.

Ziel der Erfindung

ziel der Erfindung ist es, innerhalb kurzer Zeit mit einem geringen Aufwand einen verbesserten Reinigungseffek! von
Polymerriickstanden und Resten aus ReaktionsgefaBen oder Vorrichtungen zur Herstellung und/oder Verarbeitung sowie Teilen
davon, wie Polymerfordereinrichtungen oder Disensystemen, zu erreichen, die fest anhaften, schwer lgslich sind und

Estergruppen in der Hauptkette besitzen.
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist us, geeignetere Losungsmittel einzusetzen.

ErfindungsgemiR wird dies dadurch erreicht, daB als |.6sungs- undReaktionsmittel Monoethanolamin allein, verdiinnt oder ir
Gemisch mit Disthanolamin im Temperaturbereich von 60 bis 350°C, vorzugswaise 120 bis 300°C, eingesetzt werden. Das
Lésungs- und Reaktionsmittel wird in Substanz als Fliissigkeit oder Dampf angewandiund verdiinnt mit Wasser, Alkoh~ien oder
Glykolen in Konzentrationen ab § Volumenantailen in % an Lésungs- und Reaktionsmittol eingesetat. Bei der Reinigung vor
Apparate- und Werkzeugteilen ist die Losung vorzugsweise durch Rihren, Spriihen, Spritzen, Umpumpen, mit Ultraschell oder
andoren bekanntan Formen einer Zwangskonvention zu unterwerfen.

Ausfahrungsbeisplele

Nachstehend soll die Erfindung an mehreren Ausfiihrungsbeispielen naher erldutert werden:

Baispiel 1

Das Reaktionsgefal, das mit Polysthylenterephthalat verunreinigtist, wird mit Monoethanolamin unter Riickfluf} erhitzt. Nach
etwa 0,5 bis maximal 3h, j7 nach Art des Gefales und der Menge an abzulsenden Polyestern, entsteht eine klare Lésung, die
nach dem Abkihlen abgelassen wird. Das GefaB wird anschlieBend (je nach GefaRart und GefiRgréRe) mit warmem Wassor,
Dainpf oder ginern organischen Lésungsmittel oder Druckluft gereinigt.

Belsplel 2
Ein Reaktionsgefa, das mit Polybutylentsrephthalat verunreinigt ist, wird mit einer Lésuny, bestehend aus Diethanolamin und
5 Volumenanteilen in % an Monoethanolamin 1h auf 200°C erhitzt. Das Gef3l wird ¢ann analog Beispiel 1 weiter gereinigt.

Belsplel 3

Eine Spinn- und eine Schlitzdiise, die mit Polyethylenterephthalat verunreinigt sind, werden in einem Rihrautoklaven mit 11
Reinigungs!ésung, bestehend aus Propylenglykol und 10 Volumenanteilen in % Ethanolamin, auf 250°C unter Riihren der

t dsung erhitzt. Nach spatesteris 2,5h sind die Diisen gereinigt. Die Diisen werden in einem speziellen Gestell im Autoklaven
deponiert, um beim Reinigungsvorgang eine allseitige Zugédngigkeit zu gewahrleisten. Die Teile werdan anschiiefend analog
Beispiel 1 weiter gereinigt,

Beisplel 4

Ein Spinndiisenpaket, das mit Polyethylenterephthalat-co-oxybenzoat verunreinigt ist, wird mit einer technischen Lésung,
bestehznd aus Monoethanolamin und 5 Volumenanteilen in % ar Diethanolamin, in einerm GeféR mit RickfluBkiihler
ausgekocht. Nach 1h RackfluBerhitzung ist das Spinndisenpaket von Polymerresten befrait. Die Teile warden anschliefend
analog Beispiel 1 weiter gerainigt.

Beisplel 5

Die mit Polyesteramid vaerunreinigten Disenteile werden in einem Stahlautoklaven miteinem UberschuB an Reinigungslésung,
die aus einer sec.-Butanolldsung mit5 bis 10 Volumenanteilenin % an Monoethanolamin besteht. 1h auf 200°C erhitzt. Die Teile
sindin einem Einhangekorb deponiert. Die von aen Polymerresten befreiten Teile sind anschlieBend durch Abspiilen mit Wasser
oder Losungsmitteln zu sdubern.

Belsplel 8

Analog Beispiel 5 wird eina Reinigungslésung, die aus einer wiflrigen, 5 Yolumenanteilen in %, Monoethanolaminlosung
besteht, verwendet

Mit dem vorgeschlagenen Verfahren wurden ReaktionsgefdBe und Teile von Anlagen von Polyestern, Copolyastern,
Polyesteramiden, Polyurethanen oder Palycarboraten befreit. Analog werden Gemische dieser Substanzkiassen entfernt. Durch
Verwendung der genannten Mittel ist eine Reinigung vor Polymerrsiickstinden effekiiver als bisher maglich,

In einem Vergleichsversuch wurden 100g Polyethylenterephthalatin 200ml Ethylenglykol und 200 mi Ethanolamin unter

Rz ul erhitzt. Wahiend nach 1,5h das Polyethvianterepithalatin Ethanolamin klar gelost war, waren nach 30hin
Ethylenglykol die Granulatkéiner nur angeldst.
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