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invencao refere-se a um processo, assim como a um equipamento, para a preparacdo de um poliéster termoplastico com as
seguintes etapas: a) preparacao de particulas de prepolimero de poliéster, b)cristalizagdo das particulas de prepolimero de
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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para
"PROCESSO PARA A PREPARAGAO DE PARTICULAS DE
POLIESTER COM ALTA CARGA EM UMA LINHA E DISPOSITIVO
PARA PREPARAGAO DE UM POLIESTER TERMOPLASTICO".
[0001] A presente invengao refere-se a um processo para prepa-
racao de um poliéster termoplastico de acordo com o termo genérico
da reivindicacao 1.

[0002] Processos para a preparacao de particulas de poliéster por
meio de uma etapa de polimerizagéo na fase de fundido e uma etapa
de polimerizagao subsequente na fase solida sdo conhecidos na prati-
ca. Para a melhoria da economicidade de tais processos sao exigidas
capacidades de carga cada vez maiores em uma linha de produgao.
Para a manipulacdo de elevadas cargas na fase solida sdo necessa-
rios grandes reatores.

[0003] Em reatores com elevado didmetro de tanque ocorre entre-
tanto uma alta presséo de produto no reator, o que por sua vez limita a
temperatura maxima permitida do reator e leva assim a tempos de re-
sidéncia mais elevados e a reatores ainda maiores. Caso o reator seja
atravessado por um gas de processo, a perda de carga ao longo do
reator aumenta com a altura do reator, o que por sua vez limita a
quantidade de gas de processo, € assim igualmente leva a maiores
tempos de residéncia, e a reatores ainda maiores. Ao mesmo tempo,
os dispéndios com o edificio aumentam sempre mais devido a manipu-
lagcdo de grandes quantidades de produto por reatores grandes, caso o
aquecimento das particulas tenha que ocorrer a um nivel local acima
do reator. Para evitar isso, particulas quentes de uma etapa de aque-
cimento podem ser alimentadas na entrada do reator.

[0004] Em reatores com altura elevada, as alturas manométricas
também sao elevadas. Em grandes alturas manomeétricas, o dano ao

produto no transporte existe, entretanto, como fator limitante.
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[0005] Para uma operacao econbmica é necessario assim limitar o
tamanho do reator, a perda de carga no reator, e os custos de instala-
¢des. Ao mesmo tempo, € necessario disponibilizar um processo sua-
ve para o transporte de particulas quentes de prepolimero de poliéster.
[0006] E portanto tarefa da presente invencdo disponibilizar um
processo 0 mais econdmico possivel, que permita uma manipulacéo
suave de grandes quantidades de particulas de poliéster na fase sélida.
[0007] O documento DE 102005025975A1 divulga reatores, os
quais processam até 60 t/h de grénulos de poliéster. Sao fornecidos
dados sobre o tempo de residéncia do material a ser processado no
reator, o volume de reator e a propor¢ao L/D do reator.

[0008] Nao sao entretanto fornecidos dados, sobre como a opera-
¢ao de cada reator precisa ser ajustada de forma 6tima, para minimi-
zar o risco de adesao do produto, a resisténcia a escoamento do gas e
o dano a produto pelo transporte. E descrito que sdo empregados va-
rios reatores acionados em série, com diversas alimentacdes de pro-
duto e varias correntes de gas de processo.

[0009] Comparado com o estado da técnica, a presente invengao
possibilita predefinir as condicbes de processo, o dimensionamento do
reator, e o dimensionamento do transporte para elevadas capacidades
de escoamento através de um reator.

[00010] De acordo com a invengédo, a tarefa € solucionada por um
processo para preparacao de um poliéster termoplastico com as carac-
teristicas da reivindicacdo 1, de modo que a manipulacdo ocorre em
uma fase soélida em reatores, através dos quais as particulas escoam
em alta velocidade de assentamento, de forma a evitar ades&o de pro-
duto as temperaturas as mais elevadas possiveis. Assim, segundo da
reivindicagao 1, o tratamento ocorre na fase sélida do poliéster em um
reator, sendo que a velocidade de assentamento das particulas esta

entre 2 e 6 metros por hora.
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[00011] Além disso, particulas de prepolimero de poliéster aqueci-
das sao transportadas por meio de pelo menos uma etapa de transpor-
te, de um nivel inicial (HO) até um nivel de alimentacédo (HR) no reator,
sendo que o nivel de alimentacdo (HR) esta disposto acima do nivel
inicial (HO) e de preferéncia esta disposto entre 40 e 80 m acima do
nivel inicial (HO).
[00012] Além disso as particulas de prepolimero de poliéster da
etapa de preaquecimento sdo conduzidas de preferéncia através de
um dispositivo removedor de poeira.
[00013] A presente invencéao refere-se, além disso, a um dispositivo
para preparagao de um poliéster termoplastico que abrange

a) um reator de policondensagao de fundido para prepara-
cao de particulas de prepolimero de poliéster com uma viscosidade
intrinseca entre 0,35 e 0,75 dl/g

b) pelo menos um cristalizador de particulas de prepolime-
ro de poliéster para preparacao de particulas de prepolimero de poliés-
ter parcialmente semicristalinas

c) pelo menos um preaquecedor para aquecimento das
particulas de prepolimero de poliéster semicristalinas até uma tempe-
ratura de reagao apropriada para a preparagao de particulas de prepo-
limero de poliéster aquecidas,

d) pelo menos um reator para preparagao de particulas de
polimero de poliéster com uma viscosidade intrinseca entre 0,70 e
0,95 dl/g,

caracterizado pelo fato de que antes do preaquecedor c)
esta disposto um dispositivo de remocgao de poeira,

o nivel de entrada (HR) no reator se situa entre 40 e 80 m
mais elevado do que o nivel de saida HO do preaquecedor c), e

o reator de preferéncia pode ser operado com uma vazao

massica entre 40 e 100 toneladas de particula por hora, um tempo de
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residéncia das particulas no reator entre 6 e 30 horas e uma velocida-
de de assentamento das particulas no reator entre 2 e 6 metros por
hora.

[00014] De acordo com uma forma de execucgao preferida o proces-
so de acordo com a invencdo deve ocorrer em reatores, pelos quais
escoa um fluxo gasoso, cuja perda de carga é limitada, para com isso
poder empregar reatores que nao sao classificados como vaso de
pressdo. De acordo com a invencao o transporte das particulas ocorre
sobre um longo trecho vertical em reatores elevados, sendo que é pre-
ferido um transporte suave do produto a uma velocidade de transporte
reduzida, ja que assim podem ser reduzidas a abras&o do produto e a
formacao de pd6. De acordo com uma forma de execucéo preferida o
processo de acordo com a invengao ocorre por meio de um transporte
pneumatico.

[00015] O processo de acordo com a invencao serve para prepara-
cao de um poliéster, sendo que em particular é preferida a preparacao
de tereftalato de polietileno ou de um seu copolimero.

[00016] Poliésteres tratam-se de um policondensado termoplastico,
cristalizavel, tal como por exemplo tereftalato de polietileno (PET), te-
reftalato de polibutileno (PTB), tereftalato de politrimetila (PTT), nafta-
lato de polietileno (PEN) ou naftalato de politrimetila (PTN) que esta
presente como homopolimero ou como copolimero.

[00017] Poliéster € um polimero que € obtido por policondensagao
de seus monémeros, um componente diol e um componente acido di-
carboxilico. Sdo empregados diversos componentes diol, na maioria
lineares ou ciclicos com 2 até 10 atomos de C. Igualmente podem ser
empregados diversos componentes de acido dicarboxilico, na maioria
aromaticos, normalmente com 1 até 3 anéis aromaticos. Ao invés dos
acidos dicarboxilicos podem também ser empregados seus diésteres

correspondentes, em particular dimetilésteres.
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[00018] Poliésteres sdo normalmente obtidos por uma reacao de
policondensag¢éo com dissociagao de um produto de reagao de baixo
peso molecular. Com isso a policondensacao pode ocorrer diretamen-
te entre o0s mondémeros ou em uma etapa intermediaria, que em segui-
da é reagida por transesterificacdo, sendo que a transesterificagao po-
de ocorrer por sua vez sob dissociagcdo de um produto de reacao de
baixo peso molecular ou por polimerizacdo com abertura de anel. O
poliéster assim obtido € essencialmente linear, sendo que pode se ori-
ginar um pequeno numero de ramificagdes.

[00019] O poliéster pode se tratar de um novo material ou de um
reciclado.

[00020] Ao poliéster podem ser adicionados aditivos. Como aditivos
sdo apropriados por exemplo catalisadores, corantes e pigmentos,
bloqueadores contra UV, coadjuvantes de processamento, estabilizan-
tes, modificadores de cisalhamento, agentes expansores quimicos e
do tipo fisico, preenchedores, agentes de nucleacéo, agentes inibido-
res de chama, amaciantes, barreiras ou particulas aperfeicoadoras das
propriedades mecanicas, corpos reforcados, tais como esferas ou fi-
bras, assim como substancias reativas, tais como por exemplo absor-
vedores de oxigénio, absorvedores de acetaldeido ou substancias ele-
vadoras do peso molecular etc.

[00021] Como catalisadores sao empregados elementos metalicos,
tais como por exemplo antiménio, germanio, aluminio ou titanio, ou
também manganés, cobalto, zinco, estanho ou calcio. O teor dos ele-
mentos metalicos no poliéster situa-se normalmente entre 5 e 400 ppm,
sendo que é preferido um teor de antimbnio entre 20 e 300 ppm, um
teor de germanio entre 10 e 150 ppm, um teor de aluminio, um teor de
manganés, um teor de cobalto, um teor de zinco, um teor de estanho,
ou um teor de calcio entre 10 e 200 ppm, ou um teor de titdnio entre 5

e 20 ppm.
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[00022] Um poliéster frequentemente utilizado sobretudo para pre-
paragao de corpos ocos, como por exemplo garrafas, é tereftalato de
polietileno (PET).

[00023] O tereftalato de polietiieno é obtido por policondensagéao
com dissociacdo de produtos de reacdo de baixo peso molecular a
partir de seus monémeros, um componente diol, € um componente
acido dicarboxilico. Assim os componentes diol consistem em sua
maioria, em particular, de mais do que 90 % em mol de etilenoglicol
(1,2 etanodiol) e em sua maioria de componentes acidos dicarboxilicos,
em particular mais do que 90 % em mol, de acido tereftalico, sendo
que o teor de comondmeros no total, normalmente, esta entre 1 e
15 % em mol, em particular entre 2 € 10 % em mol.

[00024] Ao invés do acido tereftalico, também podem ser emprega-
dos seus diésteres correspondentes, em particular dimetilésteres. O
teor de comondémero corresponde assim a soma do teor de comdémero
diol e do teor de comondémero do acido dicarboxilico. O teor de como-
némero é determinado como numero molar dos comonémeros diol re-
lativos ao numero total de mols dos didis. O teor de comondédmero dos
acidos dicarboxilicos € determinado como numero molar dos como-
némeros dos acidos dicarboxilicos relativo ao numero total de mols por
acidos dicarboxilicos.

[00025] Como comonbmeros podem ser empregados outros com-
postos diol e de acido dicarboxilico lineares, ciclicos ou aromaticos.
Comonbmeros tipicos sao dietilenoglicol (DEG), acido isoftalico (IPA)
ou 1,4-bis-hidroximetil-ciclo-hexano (CHDM).

[00026] Como produtos de reacdo de baixo peso molecular origi-
nam-se por exemplo agua, etilenoglicol, acetaldeido, metanol, assim
como quaisquer outros didis que ocorram.

[00027] Para preparacao de particulas de prepolimero de poliéster

deve ser preparado primeiramente um fundido de prepolimero de poli-
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éster, que entao é resfriado e moldado para formar particulas.

[00028] A preparagdo dos fundidos de prepolimero de poliéster
ocorre assim por policondensagdo dos mondémeros na fase liquida (po-
licondensacao nas fases de fundido). Normalmente a preparagao dos
fundidos de policondensado ocorre em um processo continuo.

[00029] Assim ocorre, primeiramente, normalmente uma etapa para
misturacdo de monémeros (preparagdo de pastas), uma etapa de es-
terificacao e depois uma etapa de pré-policondensacéo sob vacuo. No
processo de preparagao de poliéster convencional segue-se igualmen-
te sob vacuo uma etapa de policondensacao em reator de alta viscosi-
dade (também denominado Finisher). Com isso origina-se um prepo-
limero de poliéster com uma viscosidade intrinseca tipicamente entre
0,35 dl/g e 0,8 dl/g, em particular acima de 0,5 dl/g e abaixo de 0,7 dl/g.
(Comparar por exemplo com: Modern Polyesters, Wiley Series em
Polymer Science editado por John Scheirs, J. Wiley and Sons Ltd.,
2003; capitulo 2.4.2). A preparacédo do poliéster também pode ocorrer
em um processo em batelada (comparar por exemplo com: Modern
Polyesters, Wiley Series em Polymer Science, editado por John
Scheirs, J. Wiley & Sons Ltd., 2003; capitulo 2.4.1).

[00030] Alternativamente a etapa de policondensagao acima men-
cionada no reator de alta viscosidade pode ser omitida. Com isso ori-
gina-se um prepolimero de poliéster de baixo peso molecular com uma
viscosidade intrinseca tipicamente entre 0,2 dl/g e 0,5 dl/g, em particu-
lar acima de 0,3 dl/g e abaixo de 0,45 dl/g.

[00031] A preparacgao do fundido de prepolimero de poliéster ocorre
alternativamente também por fusdo de poliésteres como produto bruto.
Isto pode ocorrer por exemplo por um amassador ou extrusor continuo
ou também em um reator de polimerizacédo. Os poliésteres se apresen-
tam assim na forma soélida, por exemplo, como granulos, pds ou lascas.

Normalmente é vantajoso secar o poliéster antes da fusdo. Apos a fu-
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sao pode ocorrer uma outra etapa de policondensacdo. Da mesma
forma, um poliéster com viscosidade mais elevada pode ser conduzido
a um nivel de mais reduzido de viscosidade por meio de fusdo e des-
polimeri¢ao.

[00032] O fundido de prepolimero de poliéster também pode ser
preparado a partir de uma mistura de poliésteres recém-polimerizados
e fundidos, sendo que poliéster fundido pode ser adicionado ao poliés-
ter fresco, recém-polimerizado, ao final do trecho de polimerizacdo ou
a uma etapa intermediaria.

[00033] Em particular quando poliésteres reciclados sao fundidos, &
vantajoso verificar o fundido antes de adiciona-lo ao fundido recém-
polimerizado, através de uma medig¢ao in -line ou on — line das carac-
teristicas da qualidade, tais como, por exemplo, viscosidade ou cor,
para desviar quaisquer produtos de valor reduzido, tais como, por
exemplo, para um dispositivo de granulagdo em separado, e impedir,
com isso, uma impureza de um novo material. A medicdo in-line é rea-
lizada, portanto, diretamente no prepolimero fundido. A medi¢ao on-
line pode ocorrer em um fluxo lateral do fundido ou em um corpo de
teste preparado a partir dele, meada, faixa, granulo ou semelhantes.
[00034] Da mesma forma o fundido de prepolimero de poliéster é
submetido a uma filtracéo, para eliminar impurezas sélidas, sendo que
dependendo da viscosidade sdo empregadas peneiras com larguras
de malha entre 5 e 150 pym.

[00035] De acordo com a invengao € preparado um fundido de pre-
polimero de poliéster com uma viscosidade intrinseca entre 0,35 e
0,75 dl/g, de preferéncia acima de 0,45 dl/g, em particular acima de 0,5
di/g, e de preferéncia abaixo de 0,7 dl/g, em particular abaixo de 0,65
di/g.

[00036] A viscosidade intrinseca (IV) indica assim a viscosidade da

solugao e € determinada segundo a seguinte instrugao:
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[00037] Para medicao da viscosidade da solugao é utilizada uma
mistura de fenol/diclorobenzeno (50 : 50 % em peso) como solugéo. A
amostra de poliéster é dissolvida durante 10 minutos a 130°C com
uma concentragao de 0,5% (0,5 g/dl). A medi¢ao da viscosidade relati-
va (R) é realizada a 25°C com um viscosimetro de Ubbelohde (segun-
do a instrugdo DIN n°® 53728, parte 3, de janeiro de 1985).

[00038] A viscosidade relativa € o quociente da viscosidade da so-
lucdo e da viscosidade do solvente puro, que é comparavel com a pro-
porcdo da velocidade de escoamento capilar correspondente. Com a
equacao de Huggins € calculado o valor da viscosidade intrinseca a
partir da viscosidade relativa medida:

1 AKs(RY . —1) -1

2 e Ky

il

[00039] Com o método de medi¢ao acima (concentragédo polimérica

C = 0,5 g/dl e a constante de Huggins Ky = 0,35) tem-se a equacéo:

ry I TAGRY 1) -]
6 .35 (dl/g)

[00040] A viscosidade do poliéster pode ser indicada como a visco-
sidade intrinseca (IV) ou como o peso molecular médio (média numé-
rica : Mn). Para o calculo de um valor IV medido em fenol : diclorome-
tano = 1 : 1 no peso molecular médio é empregada a equacgao

IV = k* Mn”a

sendo que k=2,1 E-4 e a=0,82.
[00041] Essa equagdo, em geral, € empregavel em dados publica-
dos, quando ndo sao explicitamente indicados uma outra mistura de
solvente e os fatores de calculo a ela pertencentes.
[00042] A concentracdo dos grupos finais (EGN) pode ser calculada
a partir do peso molecular médio com a equagao:

EGN = 2E6/Mn,
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sendo que Mn é empregado em g/mol e EGN resulta em
mol/t.
[00043] Por meio da concentragao dos grupos carboxila finais (Cco-
oH) € da concentragcdo dos grupos finais pode ser calculado o teor dos
grupos finais, sendo que para facilitar € levada em consideragao ape-
nas a presenga de grupos finais hidroxila e carboxila, sendo que EGN
= CcooH * Con.
[00044] O teor dos grupos finais carboxila Xcoon = Ccoon/ EGN;
[00045] O teor dos grupos finais hidroxila Xon = Con/EGN = (1-
XcooH)
[00046] Assim Ccoon representa a concentragdo dos grupos finais
carboxila em mol/t e Con a concentragaéo de grupos finais hidroxila em
mol/t.
[00047] De acordo com um modo de execucgao preferido da presen-
te invencdo as quantidades dos componentes diol e dos componentes
acido dicarboxilico, bem como as condi¢gdes no processo de prepara-
¢ao do pré-poliéster, sdo selecionadas de tal forma que se origina um
prepolimero com um teor de grupos carboxila finais entre 0,25 e 0,6,
sendo que o teor de grupos carboxila finais de preferéncia esta acima
de 0,30, em particular acima de 0,35 e de preferéncia abaixo de 0,55,
em particular abaixo de 0,5.
[00048] As particulas podem ser moldadas de diversas maneiras a
partir do fundido de prepolimero de poliéster. E empregavel uma comi-
nutagdo de blocos, meadas, ou faixas que foram moldadas a partir do
fundido polimérico ou uma moldagem direta de particulas, tal como,
por exemplo, por gotejamento ou pulverizacéo.
[00049] O resfriamento e moldagem dos fundidos de prepolimero
de poliéster ocorrem normalmente por granulagao.
[00050] Na granulacao o fundido de prepolimero de poliéster &

prensado, por exemplo, por um bico injetor com uma abertura (orificio)
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ou uma variedade de aberturas, e é cortado ou gotejado.

[00051] As aberturas dos bicos injetores sdo normalmente redondas,
e podem também apresentar um outro perfil, tal como por exemplo
aberturas em forma de fenda. Deve-se procurar manter a quantidade
de fluxo de produto por orificio de bico injetor, temporalmente ou lo-
calmente, em uma estreita faixa, sendo que o desvio padrdo das quan-
tidades individuais por produto deve ser mantido entre 0,1 e 10%. Para
se obter isto, dependendo da posicdo de um orificio do bico injetor,
seu diametro ou comprimento pode ser variado. Ao mesmo tempo, de-
ve-se prestar atencdo nos orificios individuais aos bicos injetores, as
condigdes de fluxo (pressao, velocidade, temperatura, viscosidade etc)
as mais possivelmente homogéneas dos orificios individuais.

[00052] O corte tanto pode ocorrer diretamente na saida do bocal
ou, porém, somente apés o decurso de um trecho de tratamento.
[00053] Com o resfriamento do fundido, o prepolimero de poliéster
é reforgcado. Isto pode ocorrer com o auxilio de um meio de refrigera-
¢ao liquido (por exemplo agua, etilenoglicol) ou meio de resfriamento
na forma de gas (por exemplo ar, nitrogénio, vapor d’agua), ou por
contato com uma superficie fria, sendo que também s&o imaginaveis
combinacdes de meios de resfriamento.

[00054] O resfriamento tanto pode ocorrer ao mesmo tempo, como
também antes ou depois da moldagem para formar particulas.

[00055] Processos de granulagdo conhecidos sao, por exemplo,
rotoformas, granulagdo por extrusdo, granulagdo de agua - anel, gra-
nulagdo subaquatica ou granulagdo tipo "corte na cabecga" (também
granulacao hot face), bem como gotejamento ou atomizagéo. Tais pro-
cessos sao descritos por exemplo nos documentos WO 00/23497
Matthaei, WO 01/05566 Glockner et al., WO05/087838 Christei et al.,
WO 03/050463 Culbert et al. Assim como W096/22179 Stouffer et al.,

que estao incluidos na presente invencao.
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[00056] Se um meio de refrigeragao liquido € empregado, entéo es-
se deve ser separado, 0 que em parte ocorre através de separadores
simples, tais como peneiras ou grades, e adicionalmente por forca
centrifuga, por exemplo em uma secadora centrifuga, por uma colisao,
por exemplo em um secador de impacto, e/ou por um fluxo gasoso.
[00057] O tamanho médio do granulo deve estar entre 0,1 mm e 10
mm, de preferéncia entre 0,5 mm e 3 mm, e em particular entre 0,85 e
2,5 mm. Como tamanho de granulo pode ser empregado o valor médio
estatistico do diametro do granulo médio, que é produzido da média da
altura do granulo, do comprimento do granulo e largura do granulo.
[00058] A distribuigdo de tamanho do granulo deve ser mantida em
um estreito espectro. E preferido o desvio padrdo do peso do granulo
de 100 entre 2 e 20%. Os granulos podem apresentar uma forma de
granulo definida, como por exemplo a forma cilindrica, a forma esférica,
a forma de gotas, formas semelhantes a esferas ou uma forma com
design, como é sugerido por exemplo na EP0541674B1.

[00059] Podem ser empregados granulos solidos ou granulos poro-
sos que, por exemplo, sdo obtidos por espumamento, sinterizacao e
semelhantes.

[00060] O resfriamento pode ocorrer a uma temperatura que esta
abaixo da temperatura de transicao de vidro do poliéster, o que permi-
te o armazenamento e/ou o transporte dos granulos por um espacgo de
tempo maior.

[00061] A temperatura média dos granulos de prepolimero também
pode ser mantida em um nivel mais elevado para aperfeigoar a efici-
éncia de energia dos processos subsequentes. Além disso, € possivel
aumentar a temperatura do meio de refrigeracdo e/ou selecionar um
tempo de residéncia correspondentemente mais curto no meio de re-
frigeracgao.

[00062] Apesar de que uma cristalizagado parcial ja possa ocorrer
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durante a preparagao das particulas de prepolimero de poliéster, é
normalmente necessaria uma etapa de cristalizagcdo, para se obter
uma particula de prepolimero de poliéster, parcialmente cristalina.
[00063] A cristalizagao pode ocorrer sozinha ou ligada com a prepa-
racdo de particulas. Diversos dispositivos para preparagao de particu-
las podem estar ligados a um dispositivo de cristalizagdo. A cristaliza-
¢cao pode ocorrer em uma etapa ou em diversas etapas e assim ter
lugar em um ou mais dispositivos em série. A cristalizagdo pode ocor-
rer continuamente ou em batelada. Opcionalmente a cristalizagéo po-
de ocorrer em dois ou mais dispositivos operados em paralelo.

[00064] A cristalizagdo ocorre segundo os processos conhecidos do
estado da técnica, por exemplo por cristalizagao térmica, por cristali-
zagao induzida por solvente ou por cristalizagdo por alongamento me-
canico. De preferéncia a cristalizagdo ocorre por via térmica, com o
que origina-se um policondensado parcialmente cristalino.

[00065] A cristalizacdo deve ocorrer a uma temperatura apropriada
em um tempo de residéncia apropriado. Através da cristalizagdo deve-
se obter pelo menos um grau de cristalizagdo, que permite um outro
tratamento térmico, como por exemplo uma secagem ou uma policon-
densacao de fase solida, sem que venham a ocorrer adesdes ou for-
magcdes de aglomerados.

[00066] A faixa apropriada de temperatura € visivel quando se dis-
tingue o tempo de meia-vida de cristalizacdo (t 72) medido em DSC
como funcio da temperatura. Ela é limitada acima e abaixo pela tem-
peratura na qual o tempo de meia-vida de cristalizagdo atinge mais ou
menos 10 vezes o tempo de meia-vida de cristalizagdo minimo t 7. J&
que tempos de meia-vida de cristalizacdo (t '2) sao determinaveis
apenas muito dificilmente, como valor minimo é empregado t 2 min =
1 minuto.

[00067] O tempo de cristalizacdo apropriado € uma funcédo do tem-
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po para aquecer o produto na temperatura de cristalizagao, mais pelo
menos o tempo de meia-vida de cristalizagdo na temperatura indicada,
sendo que de preferéncia sdo levados em conta 2 — 20 tempos de
meia-vida para o tempo de aguecimento para se obter uma cristaliza-
cao suficiente.

[00068] Para impedir uma adesédo das particulas de prepolimero
que estdo se cristalizando, essas devem ser mantidas em movimento
relativamente umas em relagdo as outras. Reatores de cristalizacao
apropriados sao reatores com vibragao, reatores giratorios, reatores
com agitadores, assim como reatores através dos quais escoa gas de
processo, sendo que a velocidade de escoamento do gas de processo
deve ser suficiente para movimentar as particulas de prepolimero. Sdo
preferidas velocidades de escoamento na faixa de 1 — 6 m/s, em parti-
cular maiores do que 1,5 m/s e menores do que 4 m/s. A velocidade
do gas corresponde assim a velocidade da tubulagédo vazia, isto é a
quantidade de gas por tempo, dividido pela area da secéao transversal
do espaco de tratamento.

[00069] Reatores de cristalizacdo particularmente apropriados sao
cristalizadores de leito fluidizado ou cristalizadores de leito turbilhona-
do, ja que esses nao tendem a formacéao de pé.

[00070] Em tereftalato de polietileno a faixa de temperatura apropri-
ada situa-se entre 100 e 220°C, e em 5 até 20 minutos atinge-se um
grau de cristalizacdo de pelo menos 20%, de preferéncia de pelo me-
nos 30%.

[00071] A cristalizacdo pode ocorrer do estado de vidro, isto é apds
resfriamento provisério a uma temperatura abaixo da temperatura de
cristalizacdo, em particular abaixo da temperatura de transi¢cao de vi-
dro Tg.

[00072] Sé&o apropriados também processos nos quais a cristaliza-

cao ocorre pelo menos parcialmente a partir do fundido, sendo que um
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aumento da cristalinidade ocorre durante a fase de resfriamento e/ou
uma fase de equilibrio ocorre a temperatura elevada.

[00073] Se as temperaturas das particulas de prepolimero de poli-
éster na entrada no processo de cristalizagcdo estdo abaixo da tempe-
ratura de cristalizacdo apropriada, entdo as particulas de prepolimero
de poliéster devem ser aquecidas. Isto pode ocorrer, por exemplo, por
uma parede aquecida do reator de cristalizacao, por instalagoes inter-
nas aquecidas no reator de cristalizagcao, por irradiagao ou pelo insu-
flamento de um gas de processo quente.

[00074] Concomitantemente com a elevagado do grau de cristaliza-
¢ao, sao removidos também quaisquer residuos do liquido do proces-
so de granulagéao.

[00075] Caso no processo de cristalizacdo seja empregado um gas
de processo, entdo esse gas de processo deve ser adicionado sufici-
ente fresco ou purificado, para impedir um enriquecimento excessivo
do liquido ou outras substancias difundidas. Como gases de processo
podem ser empregados, por exemplo, ar, vapor de agua, ou gases
inertes, tais como nitrogénio, CO2, ou suas misturas. Os gases de pro-
cesso podem conter aditivos, que ou atuam reativamente no produto a
ser tratado ou se depositam passivamente no produto a ser tratado.
[00076] Outros dispositivos agregados, como trocadores de calor,
aparellhos de separacédo, tais como filtros ou ciclones, aparelhos de
bombeamento de gas, tais como insufladores, compressores ou venti-
ladores, sistemas de purificagdo de gas, tais como lavadores de gas,
sistemas de combustdo, ou sistemas de adsorg¢do, ou valvulas, tais
como valvulas borboleta, valvulas ou bifurcadores, podem estar inte-
grados no circuito de gas de processo.

[00077] Opcionalmente as particulas de prepolimero de poliéster
podem ser submetidas antes de uma cristalizagdo a um tratamento

para reducao de sua tendéncia a aderéncia, como isto € descrito na
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PCT/CH2008/000389, que esta inserida na presente invencido. Se
apropriado, antes da cristalizagdo, podem ser aquecidas particulas de
prepolimero de poliéster. Isto pode ocorrer em uma etapa de preaque-
cimento, sendo que a alimentacdo de calor pode se originar de uma
etapa de resfriamento posterior, como € descrito na EP01789469B1,
que esta incluida na presente invencdo. Alternativamente o aqueci-
mento pode ser diretamente produzido para a etapa de preaquecimen-
to ou por recuperacao de calor de uma fonte de calor de um processo
de polimerizagdo de fase de fundido pré-disponibilizado. Na prepara-
¢ao do tereftalato de polietileno pode ser empregado, por exemplo, o
vapor da coluna para separagao de agua e etilenoglicol pode ser em-
pregado como fonte de aquecimento para a etapa de preaquecimento.
[00078] Aparelhos particularmente apropriados para a cristalizagao
sao aparelhos de leito fluidizado, como eles sdo descritos, por exem-
plo, na EP- 1 425 146 A2, cujo teor a este respeito esta incluido com
referéncia neste pedido de patente. O aquecimento na temperatura de
cristalizacédo e a cristalizacdo subsequente podem ocorrer em um ou
mais aparelhos de cristalizacdo. O tamanho dos aparelhos necessa-
rios € dado assim pela soma de todas as superficies da placa de pe-
neira, sendo que para um tratamento de 40 até 100 t/h, resultam su-
perficies de peneira de 10 até 100 m2. Na cristalizagdo de granulos
PET frios sdo necessarias superficies de peneiras de 20 até 60 m?.
[00079] Em seguida a cristalizacdo é necessaria uma etapa para
aquecimento da particula de prepolimero de poliéster a uma tempera-
tura de reacio apropriada, para se obter particulas de prepolimero de
poliéster aquecidas.

[00080] Mostrou-se de acordo com a invengédo que é muito vantajo-
so para o funcionamento de uma instalagcdo com uma elevada carga,
conduzir as particulas de prepolimero de poliéster parcialmente crista-

linas através de um dispositivo de remogao de poeira, ja que de outra
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forma a eficacia na realizagdo das etapas seguintes fica prejudicada.
[00081] O aquecimento pode ocorrer sozinho ou ligado a cristaliza-
cao. Diversos dispositivos para cristalizacao podem estar ligados a um
dispositivo para aquecimento. O aquecimento pode ocorrer em uma
etapa ou em multiplas etapas, e assim em um ou mais dispositivos
consecutivos acionados em série.

[00082] Dispositivos apropriados para o aquecimento sao reatores
rotativos, reatores com agitadores, assim como reatores através dos
quais flui um gas de processo.

[00083] A temperatura de reacao apropriada situa-se em uma faixa
de temperatura que esta limitada abaixo por uma velocidade de reacéao
minima do poliéster e esta limitada acima por uma temperatura, que se
situa um pouco abaixo da temperatura de fusao do poliéster. Normal-
mente a temperatura de reacdo situa-se a 5 até 80°C abaixo da tempe-
ratura de fusao cristalina do poliéster.

[00084] Concomitantemente com o aquecimento ocorre uma témpe-
ra, através da qual a estrutura do cristal é de tal forma aperfeicoada
gue a tendéncia a adesao das particulas de prepolimero de poliéster é
reduzida. A témpera pode ocorrer assim a temperatura de reacio
apropriada, ou a uma temperatura que se situa em torno de 1 até 30°
C acima da temperatura de reacao apropriada. Caso a témpera ocorra
a uma temperatura mais elevada, entdo a temperatura das particulas
de prepolimero de poliéster precisa ser reduzida a uma temperatura de
reacao do prepolimero de poliéster apropriada

[00085] O tempo para o aguecimento e témpera é assim dependen-
te da estrutura cristalina desejada e pode ser de alguns minutos até
algumas horas.

[00086] Caso o aquecimento ocorra essencialmente sob atuacao de
um gas de processo, entdo uma "quantidade gasosa para quantidade
de produto" (MG/MP) de 1,5 até 15, em particulas de 2,5 até 10, com a
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qual essencialmente a temperatura do produto se aproxima da tempe-
ratura do gas. Aqui "mp" é a soma de todos os fluxos de produto con-
duzidos no processo e "mg" é a soma de todos os fluxos gasosos con-
duzidos no processo. Como gases de processo podem, por exemplo,
ser empregados gases inertes, tais como nitrogénio, CO2 ou misturas
de gases inertes. O gas de processo pode conter aditivos, que ou atu-
am reativamente no produto a ser tratado ou se depositam possivel-
mente no produto a ser tratado.

[00087] Caso para aquecimento um gas de processo seja empre-
gado no circuito, assim esse gas fresco suficiente ou o gas de proces-
so purificado deve ser adicionado para impedir um enriquecimento ex-
cedente de substancias difundidas.

[00088] Outros dispositivos agregados, tais como trocadores de ca-
lor, aparelhos de separacao, tais como filtros ou ciclones, aparelhos de
bombeamento de gas, tais como, insufladores, compressores ou venti-
ladores, sistemas de purificagdo de gas, tais como lavadores de gas,
sistemas de combustdo ou sistemas de adsorg¢do, ou guarni¢des, tais
como valvulas borboleta, valvulas ou bifurcadores, podem estar inte-
grados no circuito de gas de processo.

[00089] Para tereftalato de polietileno € tipico um tempo para aque-
cimento e témpera de 10 minutos até 2 horas e uma temperatura de
témpera de 200°C até 245°C. O teor de oxigénio do gas inerte deve
estar abaixo de 500 ppm, em particular abaixo de 100 ppm. Uma vari-
ante prevé que o aquecimento ocorre em um espago de tempo menor
do que 10 minutos. Isto é descrito no documento WO02/068498, que
esta incluido na presente invencao.

[00090] Aparelhos particularmente apropriados para o preaqueci-
mento sdo aparelhos de teto (como esses que sao descritos por
exemplo na DE 4300913 A1), aparelhos corrente cruzada (como esses

que séo descritos na EP-1 019 633 A1), assim como aparelhos contra-
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corrente (como esses que por exemplo sao descritos na CN-
101579610 A (que corresponde ao pedido de patente suico pendente
CH 0735/08). O teor dos pedidos de patente mencionados referentes a
isso esta incluido neste contexto neste pedido de patente. O preaque-
cimento pode ocorrer em um ou mais aparelhos. O tamanho dos apa-
relhos necessarios € indicado, assim, com a soma de todos os volu-
mes de aparelhos indicados, sendo que sdo produzidos volumes de
aparelhos de 50 até 300 m® para um tratamento de 40 até 100 t/h e
resultam alturas de aparelhos de 10 até 50 m.

[00091] Em seguida ao aquecimento € necessaria uma etapa para
reacao da particula de prepolimero de poliéster aquecida, para obter
particulas de poliéster com uma viscosidade intrinseca entre 0,70 até
0,95 dl/g, em particular acima de 0,75 dl/g. Assim o aumento da visco-
sidade intrinseca é de pelo menos 0,05, em particular pelo menos 0,1
di/g.

[00092] A reacado das particulas de prepolimero de poliéster aque-
cido ocorre em um reator essencialmente vertical apropriado. De acor-
do com a invencgao, a alimentacdo das particulas de prepolimero de
poliéster aquecidas ocorre na parte superior do reator, com o que as
particulas de poliéster fluem através do reator por meio da forgca da
gravidade de cima para baixo. As particulas de poliéster fluem através
do reator aqui como leito fixo, o que também & denominado leito fixo
em movimento. Assim objetiva-se um espectro de tempo de residéncia
0 mais estreito possivel das particulas individuais. Um turbilhonamento,
ou caso contrario, misturacao ativa das particulas deve ser evitado.
[00093] Varios dispositivos para aquecimento podem estar ligados a
um reator. Normalmente a reacdao ocorre em dois ou mais reatores
acionados em paralelo, sendo que cada um deles é acionado segundo
as caracteristicas individuais de acordo com a invengao.

[00094] De acordo com a invencao a reacao ocorre em um reator a
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um valor VI > 0,7 dl/g. Opcionalmente podem se seguir outros reatores
para outras etapas de tratamento.

[00095] A reagao ocorre em uma faixa de temperatura de 5 até
80°C abaixo de um ponto de fusao cristalino da particula de poliéster,
sendo que sao preferidas temperaturas menores do que 60°C e/ou
com mais de 20°C abaixo do ponto de fusdo cristalino das particulas
de policondensado. Através da reacao e através de uma cristalizagao
continua durante a reacao a temperatura das particulas de polimero
pode se elevar entre 1 e 20 °C, sendo que também a temperatua ma-
xima assim originada deve estar na faixa apropriada da temperatura
de reacgao.

[00096] O tempo de reacao apropriado esta de preferéncia entre 6 e
30 horas, sendo que por motivos econdmicos sdo preferidos tempos
de residéncia menores do que 24 horas, em particular menos do que
20 horas, assim como maiores do que 8 horas.

[00097] De acordo com uma forma de execucdo preferida da pre-
sente invengdo o gas de processo escoa pelas particulas de poliéster
através do reator. Como gas de processo podem ser empregados ga-
ses inertes, tais como nitrogénio, CO2, ou misturas de gases inertes. O
gas de processo pode conter aditivos, que ou atuam reativamente no
produto a ser tratado ou se depositam passivamente no produto a ser
tratado. O gas de processo € conduzido essencialmente no circuito.
Para reduzir o prejuizo da reacido de policondensacao, o gas de pro-
cesso precisa ser purificado de produtos indesejados, em particular os
produtos da dissociagcado das reagdes de policondensacao. Produtos
da dissociacao tipicos, tais como agua, didis (por exemplo etilenoglicol,
propanodiol, butanodiol) ou aldeidos (por exemplo acetaldeido) devem
assim ser reduzidos a valores abaixo de 1000 ppm. Assim produtos da
dissociacdo das reacdes de policondensacgao reversiveis devem ser

reduzidos a valores abaixo de 100 ppm. Os dados em ppm sao indica-
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dos como partes em peso. A purificagao pode ocorrer por sistemas de
purificagdo de gas do estado da técnica, tais como, por exemplo sis-
temas de combustéo catalitica, lavadores de gas, sistemas de adsor-
¢ao ou resfriamento. Sistemas de combust&o catalitica sdo por exem-
plo conhecidos da WO00/07698, EP0660746B2 e
DE102004006861A1, que sao incluidas na presente invengdo. Diver-
sos sistemas de purificagdo podem ser empregados. Etapas de purifi-
cacao adicionais podem ser previstas. Uma separacao de soélidos pode
ocorrer por exemplo por filtragdo ou ciclone. Diversos fluxos de gas
inerte podem ser tratados para purificacdo em um sistema de purifica-
¢ao de gas resumido, ou podem ser individualmente tratados. Nor-
malmente € introduzida na circulagdo uma quantidade adicional de gas
de processo fresco.

[00098] Outros dispositivos agregados, tais como trocador de calor,
dispositivos para o transporte de gas, tais como insufladores, com-
pressores ou ventiladores, ou valvulas, tais como, valvulas borboleta,
valvulas ou ramificagbes, podem estar integrados no circuito do gas de
processo.

[00099] Para tereftalato de polietieno a temperatura de pos-
condensacao apropriada situa-se em uma faixa de temperatura de
190°C até 240°C, sendo que sao preferidas temperaturas abaixo de
225°C.

[000100] Como produtos de dissociacdo das reacdes de policonden-
sagao reversiveis originam-se assim em particular agua e etilenoglicol.
[000101] Caso a reacdo ocorra essencialmente com atuacado de um
gas de processo, entao € empregada uma "quantidade de gas para a
quantidade de produto (mg/mp) de 0,2 até 2, em particular de 0,6 até
1,4, com 0 que a temperatura dos gases se assemelha essencialmen-
te a temperatura do produto. Aqui "mp" € a soma de todas as corren-

tes de produto introduzidas no processo, e "mg" é a soma de todas as
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correntes de gas introduzidas no processo. A um reator podem ser in-
troduzidas uma ou mais correntes de gas, as quais se diferenciam es-
sencialmente por suas temperaturas. A temperatura de um gas de
processo introduzido pode se situar acima, no mesmo ou abaixo da
faixa de temperatura da temperatura de reacédo apropriada. Caso a
temperatura das particulas de poliéster na entrada de gas nédo deva se
alterar, entdo o gas de processo precisa ser aquecido até a temperatu-
ra das particulas de poliéster. Caso a temperatura das particulas de
poliéster na entrada do gas deva ser baixada, entdo o gas de processo
pode ser alimentado a temperaturas mais baixas.

[000102] Normalmente o gas de processo € introduzido na extremi-
dade inferior do reator e € retirado pela extremidade superior do reator,
com o que se forma uma corrente de gas de processo em contracor-
rente em relagcdo ao fluxo das particulas de poliéster. Ao contrario
também é cogitavel um escoamento concorrente da extremidade supe-
rior do reator para a extremidade inferior do reator. Devido a resistén-
cia da corrente no reator preenchido com particulas de poliéster é pro-
duzida uma diferenga de pressdo entre a entrada do gas e a saida do
gas, sendo que essa diferenga de pressdo depende da altura do reator,
da largura e forma das particulas de poliéster, assim como da veloci-
dade do gas, e com isso da quantidade do gas e do didametro do reator.
[000103] De acordo com uma forma de execugao preferida da pre-
sente invengéao, a diferenca de presséo entre a entrada do gas no rea-
tor e a saida do gas do reator esta entre 450 e 1000 mbar. S&o prefe-
ridas diferencas de pressao acima de 500 mbar e abaixo de 900 mbar.
Na saida do reator apresenta-se uma sobrepressao de 20 até 300
mbar, sendo que através de uma maior pressao de saida, de preferén-
cia maior do que 50 mbar, em particular maior do que 100 mbar, pode
ser reduzida a velocidade do gas no reator e com isso a queda de

presséo no reator.
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[000104] Reatores apropriados sao reatores de caixa, que também
s&o denominados reatores de leito fixo ou reatores de leito movel. Um
reator de caixa apresenta normalmente uma forma cilindrica por
exemplo com um corte transversal redondo ou retangular.Com isso o
reator é fechado acima com uma tampa e abaixo com um cone de sai-
da. Um reator com um diametro (D) e um comprimento (L) apresenta
normalmente uma proporcdo L/D entre 5 e 11. Aqui vale para L o
comprimento cilindrico do reator sem o cone de saida e para D o dia-
metro médio ao longo do comprimento cilindrico, sendo que no caso
de segdes circulares emprega-se diretamente o diametro, e em segdes
quadradas os comprimentos das arestas e em segdes irregulares a
raiz quadrada da superficie da secao.

[000105] A dimensdo dos reatores empregados € aqui dada pela
soma de todos os volumes de reatores, sendo que para um tratamento
de 40 até 100 t/h resultam volumes de reator de 400 até 3000 m3, em
particular maiores do que 500 m3, e alturas de equipamentos inclusive
o cone de saida na faixa de 30 até 60 metros, em particular mais do
que 40 metros. O reator pode apresentar equipamentos internos que,
por exemplo, servem para equalizacao das condi¢cdes de escoamento,
como para entrada de gas ou para reducao da pressao de produto.
Tais reatores sao por exemplo descritos nos documentos de divulga-
cédo EP 1337321B1, US 6010667 e DE 102007031653 A1, que estédo
incluidos com a presente invencao.

[000106] Para impedir as perdas de calor o reator pode ser isolado
por fora e/ou equipado com elementos de aquecimento. Quaisquer du-
tos de alimentacdo para as particulas de poliéster podem estar ligados
assim no reator ou pelo menos no isolamento em torno do reator, com
0 que sao reduzidas as perdas de calor do duto de transporte.

[000107] De acordo com a invengao as particulas de prepolimero de

poliéster sao introduzidas na etapa para reagdo com uma vazao mas-
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sica entre 40 e 100 toneladas por hora, sendo que em particular as
particulas de prepolimero de poliéster sao introduzidas em um reator
com uma vazao massica de 40 a 100 toneladas por hora.

[000108] De acordo com a invencdo, a velocidade de assentamento
das particulas de poliéster no reator se situa entre 2 e 6 metros por
hora. De preferéncia a velocidade de assentamento se situa acima de
2,2, ainda mais preferido se situa acima de 2,6, em particular acima de
3 metros por hora. A velocidade de assentamento € calculada a partir
da vazdo massica das particulas dividido pela superficie média de cor-
te do reator.

[000109] O fluxo de produto das particulas de prepolimero de poliés-
ter para dentro e para fora do reator € controlado através de dispositi-
vos de bloqueio, tais como valvulas borboleta, valvulas gaveta e dis-
positivos de transporte.

[000110] Através da elevada velocidade de assentamento das parti-
culas de poliéster no reator ocorre uma movimentagao relativa refor-
cada entre as particulas individuais entre si. Com isso reduz-se a ten-
déncia a aglomeracédo dos granulos de poliéster, o que possibilita um
tratamento a temperaturas mais elevadas, com o que por sua vez re-
duz-se o tempo de residéncia necessario e consequentemente o ta-
manho necessario do reator. Aqui a mais baixa tendéncia a aglomera-
cao explica-se pelo tempo de contacto mais curto das respectivas du-
as superficies limites de duas particulas, o que reduz a troca através
das superficies limites dependente da temperatura de términos de ca-
deia com movimentacio livre. Com base na velocidade de reacéo,
igualmente dependente da temperatura, ocorre um tempo de residén-
cia mais baixo para uma determinada elevagao da viscosidade intrin-
seca. Dessa forma, dada uma tendéncia a aglomeracgao limitante de
um produto, a dimens&o do reator pode ser reduzida através do au-

mento da velocidade de assentamento.
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[000111] Caso a concentragao de grupos terminais no poliéster, em
particular de um tereftalato de polietileno, seja medida antes e depois
da reacao, entdo pode-se calcular o indice de reacdes de esterificacao
(E) e de transesterificagbes (T) por tonelada de material.

E = ccooH inic — ccoon fim

T = (Ccoinic—ccofim—E)/2
[000112] Com base nas parcelas resultantes é visivel se a reagao
transcorre preponderantemente através de uma reagao de esterifica-
c¢éo E/(E+T) > 0,5 ou se transcorre preponderantemente através de
uma reacgao de transesterificagdo E/(E+T) < 0,5. De acordo com uma
forma de realizacéo preferida da presente invencgao, a reagao deveria
transcorrer em mais do que 50%, em particular em mais do que 65%,
e muito mais preferentemente em mais do que 70% através de uma
reacao de esterificagcdo. Aqui sao incluidas todas e quaisquer reacoes
nas etapas anteriores a cristalizacdo e ao aquecimento.
[000113] Através da preferéncia das reacdes de esterificacao reduz-
se a tendéncia a aglomeracdo de um produto, 0 que por sua vez pos-
sibilita o emprego de temperaturas de reagdo mais elevadas e com
isso reatores menores.
[000114] Normalmente as particulas de prepolimero de poliéster,
apos o aquecimento, sao transportadas a parte superior do reator.
[000115] De acordo com uma forma de realizagdo da presente in-
vencao, as particulas de prepolimero de poliéster sao transportadas a
partir de um nivel de partida (HO) até um nivel de entrada (HR) no rea-
tor, sendo que o nivel de entrada (HR) se situa entre 40 e 80 metros,
de preferéncia mais do que 45 metros, em particular mais do que 50
metros acima do nivel de partida (HO). Disso advem a vantagem de
que dispositivos para aquecimento podem ser instalados em um nivel
baixo do edificio e ndo precisam ser dispostos acima do reator. Opcio-

nalmente pode-se instalar sobre o reator um tanque tampao e/ou um
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dispositivo para remocéo de poeira das particulas de prepolimero de
poliéster, sendo que o nivel de entrada do tanque tamp&o e/ou do dis-
positivo de remogao de poeira determina o nivel de entrada (HR). Ca-
SO0 a remocgao de poeira ocorra sob agdo de um gas de processo, en-
tdo aqui pode ser atingida uma elevacéo ou rebaixamento da tempera-
tura do produto, sendo que ocorrem correcoes de temperatura em par-
ticular na faixa de +/- 20°C.

[000116] Como dispositivo de transporte sdo adequados dispositivos
de transporte mecanicos, tais como dispositivos em parafuso, cadeias,
béqueres, assim como dispositivos de transporte pneumaticos.
[000117] Séao particularmente apropriados os dispositivos de trans-
porte pneumaticos para baixas velocidades de transporte, que podem
ser operados com um gas inerte. Um dispositivo de transporte pneu-
matico para baixas velocidades de transporte abrange aqui pelo me-
nos um volume de reservatorio, ao qual tanto produto quanto também
gas de transporte podem ser introduzidos, um dispositivo para eleva-
¢ao de pressao para o gas de transporte, um dispositivo de dosagem
para o produto, um duto de transporte para a conducao da mistura
gas-produto do volume de reservatorio assim como valvulas para con-
trolar a admissao de gas de transporte. O volume de reservatoério pode
consistir aqui em um ou mais tanques ou simplesmente de um funil de
entrada para o duto de transporte. O dispositivo para a elevacido de
pressao do gas de transporte pode aqui abranger um compressor, co-
mo um compressor ou um ventilador, assim como quaisquer tanques
tampao. Adicionalmente a elevagdo da pressao do gas de transporte,
também pode ocorrer um aquecimento posterior do gas de transporte.
Um dispositivo de dosagem pode abranger valvulas borboleta, valvulas
de gaveta e parafusos de dosagem. Para uma operagao continua, é
particularmente preferida a valvula borboleta, sendo que para o trans-

porte a grandes distancias e com isso com elevadas perdas de carga,
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o emprego de duas valvulas dispostas em série é vantajoso, visto que
com isso a perda de pressao através da valvula borboleta de transpor-
te € reduzida, e com isso a quantidade de gas de vazamento é reduzi-
da.

[000118] O duto de transporte pode consistir em varios trechos e
curvas horizontais, verticais ou inclinadas. Curvas de dutos devem
apresentar raios que correspondem a mais do que 3 vezes, em parti-
cular mais do que 4 vezes, normalmente menos do que 10 vezes o
didmetro da tubulagdo. O didmetro do duto de transporte pode variar
ao longo do trecho de transporte, para por exemplo compensar a ex-
pansao do gas de transporte com a diminui¢do da presséo. Pecgas in-
dividuais com diametros diferentes sao conectadas aqui por pecas de
transicdo. Por meio das valvulas, a alimentagdo de gas de transporte
pode ser desviada alternadamente para antes ou depois do volume de
reservatoério, a fim de formar blocos de produto, que sédo entdo arras-
tados através do duto de transporte.

[000119] De acordo com uma forma de realizacéo preferida de acor-
do com a presente invencao, o transporte das particulas de prepolime-
ro de poliéster aquecidas ocorre através de dois ou mais dutos de
transporte. Dessa forma pode-se limitar a capacidade de carga através
de um duto de transporte. Por outro lado um duto de transporte parale-
lo pode ser previsto como duto de reserva (back up), para evitar
quaisquer perdas de producido causadas por parada de um duto de
transporte. A cada duto de transporte podem ser associados dispositi-
vos para elevagao de presséo e para dosagem, assim como valvulas.
E ainda possivel também ligar um dispositivo para elevacéo de pres-
sdo e/ou para aquecimento do gas de transporte através de dois ou
mais dutos de transporte.

[000120] A temperatura do gas de transporte é de tal forma selecio-

nada, que a temperatura das particulas de prepolimero de poliéster no
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transporte nao varia essencialmente, em particular varia menos do que
+/- 10 °C, sendo que em particular uma elevacao de temperatura deve
ser evitada. Normalmente sdo empregadas temperaturas de gas de
alimentagdo na faixa entre 60 °C e 250 °C, de preferéncia acima de
100 °C e abaixo de 230 °C, em particular acima de 150 °C.

[000121] De acordo com uma forma de execucgéao favorita da presen-
te invencdo o transporte das particulas de prepolimero de poliéster
aquecidas ocorre a uma temperatura de transporte (TF) que se situa
entre 5 e 80 °C, em particular mais do que 20 °C e menos do que 60
°C, e abaixo do ponto de fusao cristalino. Na preparacao de tereftalato
de polietileno, a temperatura de transporte (TF) se situa entre 190°C e
230

[000122] °C, em particular mais do que 200°C e menos do que
225°C. Como temperatura de transporte é designada aqui a tempera-
tura das particulas de prepolimero de poliéster no final do trecho de
transporte.

[000123] De acordo com uma forma de execucgao favorita da presen-
te invencao, o transporte das particulas de prepolimero de poliéster
aquecidas ocorre através de um duto de transporte com um didametro
interno (DF) que se situa entre 250 mm e 500 mm, em particular acima
de 290 mm e abaixo de 450 mm. O duto de transporte apresenta aqui
normalmente uma sec¢do circular. DF corresponde, para uma segao
circular, ao diametro livre da sec¢ao, e para outra secéo, a raiz quadra-
da da superficie livre da segéo.

[000124] De acordo com uma outra forma de execucgao favorita da
presente invencao o transporte das particulas de prepolimero de poli-
éster aquecidas ocorre a uma velocidade de transporte (VF) que se
situa entre 5 e 12 m/s. Como velocidade de transporte é designada
aqui a velocidade no duto livre do gas de transporte para condi¢cdes de

operacao determinadas no trecho parcial ao final do trecho de trans-
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porte, sendo que a velocidade no duto livre corresponde a quantidade
de gas por tempo dividido pela se¢do do duto de transporte. Atraveés
da baixa velocidade de transporte em dutos de transporte com diame-
tro interno relativamente grandes, evita-se uma formacdo exagerada
de poeira por abraso.

[000125] A massa de gas de transporte se situa aqui de preferéncia
entre 3% e 15%, em particular menos do que 10%, com relacéo a
massa de produto transportada.

[000126] O duto de transporte pode terminar diretamente no reator
ou em um separador disposto acima do mesmo. A entrada no reator
pode ocorrer por cima através da tampa ou através da regido superior
da parede do reator. Quando dois ou mais dutos de transporte séo
empregados, entdo a entrada no reator pode ocorrer através de um
duto comum ou através de dutos separados, sendo que sao preferidas
entradas separadas, as quais sao direcionadas diferentemente ou es-
tao distantes entre si, visto que dessa forma as particulas sao distribu-
idas no reator, o que leva a uma melhor utilizagdo do volume do reator.
[000127] O gas de transporte é separado das particulas de prepoli-
mero de poliéster no reator ou no separador, e ou € diretamente re-
conduzido ao bombeamento ou é misturado a uma outra corrente de
gas inerte. Normalmente o gas de transporte é purificado da poeira de
policondensado antes de uma utilizagdo posterior.

[000128] Adicionalmente ao transporte entre o aquecimento e a rea-
¢ao podem ser empregados outros bombeamentos. Em particular po-
dem ocorrer bombeamentos entre a preparacdo das particulas e a
cristalizacao, entre as varias etapas de cristalizacdo, entre a cristaliza-
cao e o0 aquecimento, entre a reacado e o resfriamento, apds o resfria-
mento, assim como entre uma etapa de processo € um silo de arma-
zenamento qualquer.

[000129] E particularmente preferido, de acordo com a invencio,



30/36

prever um bombeamento entre a cristalizacdao e o preaquecimento
(aquecimento). Em uma instalagdo atual para execugdo de uma poli-
condensacao em fase solida (SSP), o cristalizador esta disposto acima
do preaquecedor. Em uma instalagéo de grande porte, como € o obje-
to da presente invencao, isto ocasionaria dispor uma grande etapa de
processo em uma regido elevada da instalagao, (isto é, muito elevado
no edificio. Isto é entretanto muito dispendioso. E portanto preferido de
acordo com a presente invencao dispor o cristalizador lado a lado com
o preaquecedor (isto €, na regido inferior do edificio). Isto tem como
consequéncia um transporte das particulas de prepolimero semicrista-
lizadas da saida na extremidade inferior do cristalizador até a entrada
na extremidade superior do preaquecedor. Com respeito as particula-
ridades desse bombeamento (altura manométrica, duto de transporte,
etc...) pode-se fazer referéncia as determinagdes anteriores para
transporte ao reator. De preferéncia pode-se tomar as mesmas medi-
das no transporte entre cristalizador e preaquecedor.

[000130] Mostrou-se entretanto de forma inesperada, que ocorrem
cargas de poeira indesejadas ao se instalar o cristalizador e o prea-
quecedor lado a lado na regido inferior da instalagdo e o bombeamen-
to consequente, ao contrario do que ocorre nas instalagbes atuais SSP.
A carga de poeira leva a formacao de particulas dificiimente fundiveis
no preaquecedor e requer uma purificacéo dispendiosa do preaquece-
dor apds um determinado tempo de operacéo da instalacao.

[000131] Foi surpreendentemente descoberto que esse problema
pode ser resolvido de forma simples e econbmica, caso seja disposto
um dispositivo de remogao de poeira no final do trecho de bombea-
mento entre o cristalizador e o preaquecedor, de preferéncia acima da
entrada no preaquecedor.

[000132] Como poeira sao designadas particulas com uma dimenséao

situada visivelmente abaixo do diametro médio dos granulos. Caso o
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diametro médio das particulas seja acima de 1 mm, entdo sdo consi-
deradas como poeira particulas classificadas em uma peneira com
mesh de 500 ym.

[000133] Poeiras podem ser separadas por energia mecanica, por
exemplo em peneiras vibratérias, separadores por impacto, ou sepa-
radores zig-zag (chicanas) ou por escoamento do fluxo gasoso por
exemplo em aparelhos de leito fluidizado ou separador pneumatico.
Para remocgao de particulas de poeira, que aderem em granulos por
forgas eletrostaticas, podem ser empregadas correntes de gas desio-
nizantes. Dispositivos de remocao de poeira preferidos sao aparelhos
de leito turbilhonado ou de leito fluidizado com uma superficie de pe-
neira escoada por gas de 0,5 a 10 m?, em particular maior do que 1 m?
e menor do que 8 m?, sendo que é empregada uma proporgio entre
quantidade de gas e quantidade de produto de 1:15 até 1:1. O tempo
de residéncia médio dos granulos em um dispositivo de remocgao de
poeira se situa na faixa de poucos segundos até 5 minutos, sendo que
em casos excepcionais sdo imaginaveis também tempos de residéncia
mais longos. A remogao de poeira ocorre a uma temperatura que cor-
responde essencialmente a faixa de temperatura apropriada para cris-
talizagao.

[000134] Preferivelmente, de acordo com a invengédo, o presente
processo abrange portanto a etapa de tratamento de um poliéster
(semicristalino) em um aparelho de leito fluidizado a uma temperatura
na faixa de 100 a 250 oC, em particular 130 a 200 °C, com uma capa-
cidade de escoamento de 10 a 100 t/h por m? de superficie de peneira,
em particular maior do que 15 t/h por m? de superficie de peneira.
Através dessa etapa, atinge-se de forma surpreendente uma remogao
eficiente de poeira das particulas de prepolimero semicristalinas e as-
sim uma operagao muito mais eficiente.

[000135] Aparelhos de leito fluidizado sdo conhecidos no estado da
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técnica e sédo descritos por exemplo na publicacao EP-1 425 146 A2 ja
mencionada. Os aparelhos apresentam pelo menos uma abertura de
alimentacao para as particulas a serem liberadas de poeira e pelo me-
nos uma abertura de saida para as particulas liberadas de poeira.
Uma placa de peneira, através da qual o gas de processo escoa, po-
rém através da qual ndo podem escoar as particulas, & de tal forma
disposta entre a pelo menos uma abertura de entrada de particulas e a
pelo menos uma abertura de saida de gas, que o0 gas de processo es-
coa através das particulas e as fluidiza, em particular as turbilhona.
Velocidades de gas apropriadas para remogao de poeira se situam na
faixa de 2 a 5 m/s de velocidade do duto vazio, sendo que no caso de
correntes pulsantes de gas a velocidade maxima do gas é determinan-
te.

[000136] Em seguida a reacdo, pode ocorrer uma etapa de resfria-
mento das particulas de polimero de poliéster.

[000137] As particulas de polimero de poliéster podem aqui ser res-
friadas até uma temperatura apropriada para armazenamento e para
transporte, ou até uma temperatura para o processamento posterior. O
resfriamento ocorre aqui por processos conhecidos do estado da téc-
nica, por exemplo por trocadores de calor de placas, resfriadores de
leito fluidizado, em instalagbes de bombeamento com um excesso de
meio de resfriamento, por introdu¢do direta em um fluido de resfria-
mento, por contato com uma superficie fria ou por combinacéo de va-
rios métodos de resfriamento. Uma parte do resfriamento pode ocorrer
ja no reator, por adicdo de uma corrente fria de gas. Dispositivos prefe-
ridos de resfriamento sdo resfriadores de leito fluidizado ou reatores
resfriados, através dos quais uma corrente de gas escoa em contra-
corrente.

[000138] As particulas de polimero de poliéster podem ser processa-

das para formar diversos produtos, como por exemplo fibras, fitas, pe-
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liculas ou partes injetadas. Tereftalato de polietileno é processado em
particular para formar corpos vazios, tais como por exemplo garrafas.
[000139] A presente invencdo se relaciona a um processo para a
preparagao de particulas de poliéster com alta carga, em uma linha.
Visto que etapas de processo individuais ou etapas parciais de pro-
cesso podem ser executadas tanto em um dispositivo individual, quan-
to em varios dispositivos operados em paralelo, a capacidade de carga
em uma linha é determinada pela carga através do dispositivo com a
maxima capacidade de carga. De acordo com uma forma de realiza-
cao da presente invencgao, pelo menos uma etapa de cristalizacao, de
aquecimento ou de reagao ocorre em um dispositivo individual com
uma vazao massica entre 40 e 100 toneladas por hora.

[000140] Outras formas de realizagdo vantajosas sao definidas nas
reivindicagdes abaixo.

[000141] Uma forma de realizagcdo do processo de acordo com a in-
vencao é mostrada na figura 1. Em um reator de polimerizacao de fun-
dido a) é preparado um fundido de prepolimero policondensado 1 que
consiste em tereftalato de polietiieno com um valor IV de 0,60 dl/g e
uma parcela de comonémero de cerca de 6% (% em mol com relagao
a componente de monémero respectivo) com uma capacidade de pro-
ducao de 62,6 t/h. A temperatura de fundido é de cerca de 285 °C. O
fundido é dividido em varios dutos de fundido e conduzido a diversos
granuladores, sendo que somente sao apresentados os granuladores
a)-1 a a)-3. Outros granuladores estéo ligados ao ponto (A). Os granu-
ladores tratam-se de granuladores por extrusdo subaquatica usuais,
como eles sdo por exemplo comercializados pela firma Automatik
Plastics Machinery sob a marca USG. Os granuladores consistem em
um bocal com uma placa de bocais para preparacao de uma diversi-
dade de extrudados de fundido, uma regido de recepg¢ao submersa em

agua para os extrudados de fundido, a qual esta afastada dos bocais
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entre 1 mm e 300 mm, uma rampa inclinada borrifada com agua, sobre
a qual os extrudados de fundido sao resfriados e solidificados, um dis-
positivo de corte que inclui uma calandra de alimentacdo e uma calan-
dra de corte, no qual os extrudados sao cortados para formar granulos,
um tratamento de agua onde a agua de resfriamento é temperada a 30
°C até 50 °C e é filtrada, um dispositivo de secagem, no qual os granu-
los sdo separados da agua de processo, € uma peneira classificadora,
na qual sdo removidas partes muito grandes e partes finas. Os granu-
los preparados possuem uma forma cilindrica, tm um comprimento de
cerca de 3 mm, um diametro de cerca de 2,4 mm e um peso de cerca
de 18 mg. A temperatura dos granulos € de cerca de 50 °C. Opcional-
mente, pode-se instalar um tanque tampao (P) em seguida a cada
granulador, ou um tanque tampéao (P) para varios granuladores. Atra-
vés de um ou varios bombeamentos pneumaticos, os granulos sao
transportados a um ou varios silos de armazenamento 2, sendo que a
corrente de produto é conduzida do ponto (A) ao ponto (B) ou (C). A
partir dos silos de armazenamento 2 ocorre por sua vez, através de
um ou varios bombeamentos pneumaticos, um transporte das particu-
las de prepolimero até um tanque tamp&o opcional (P) e em seguida
até um cristalizador b). De acordo com a temperatura externa e um
pré-tratamento opcional, a temperatura de entrada no cristalizador po-
de se situar entre -20 e 90 °C. A admissao das particulas no cristaliza-
dor ocorre de forma dosada através de uma valvula borboleta. O tra-
tamento no cristalizador ocorre sob ar. No cristalizador as particulas
sd0 aquecidas em varias camaras por um gas quente de fluidizagéo
em 5 a 20 minutos até uma temperatura de cerca de 165 °C e entdo
séo cristalizadas até um grau de cristalizagdo de cerca de 35%. Atra-
vés de um ou mais bombeamentos opcionais, as particulas cristaliza-
das alcancam um preaquecedor c), o qual é operado sob nitrogénio.

Igualmente opcionalmente, antes do preaquecedor pode estar disposto
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um dispositivo de remog¢ao de poeira. Caso seja operado um dispositi-
vo de remogdo de poeira com um gas de fluidizagéo, entdo ocorre si-
multaneamente uma elevacéo de temperatura entre 1 e 20 °C. Entre o
cristalizador e o preaquecedor esta disposta pelo menos uma valvula
borboleta, para evitar um afluxo exagerado de nitrogénio. No preaque-
cedor as particulas sdo aquecidas, com uma corrente quente de gas
de processo, até uma temperatura de cerca de 216 °C em cerca de 30
a 120 minutos, sendo que antes da saida ocorre uma reducao da tem-
peratura de 1 — 10 °C. O grau de cristalizagdo das particulas se eleva
aqui a cerca de 44%. O valor IV se eleva a cerca de 0,63 dl/g.

[000142] As particulas quentes sao divididas apos a saida do prea-
quecedor em duas correntes de produto, cada qual com cerca de 31,3
t/h. Ocorrem entdo dois transportes quentes paralelos pneumaticos
sob nitrogénio, sendo que para cada um sao empregados 2,2 t/h de
gas de transporte com uma temperatura de 200 °C. O bombeamento
supera aqui uma diferenca de altura de cerca de 55 metros do ponto
mais baixo até o ponto mais alto. Ao longo do trecho de transporte, o
diametro interno o duto se eleva de 180 mm até 280 mm, sendo que o
diametro interno determinante no fim do trecho de transporte é de 280
mm. A velocidade de transporte € dessa forma mantida constante na
faixa entre 7 e 11 m/s, sendo que a velocidade de transporte determi-
nante € de 11 m/s no final do trecho de transporte. A temperatura me-
dia de transporte € de 212 °C. Os transportes conduzem diretamente
ao reator d), sendo que gragas ao espagamento entre os dutos de
transporte nas entradas do reator sdo gerados dois cones de massa, 0
que leva a uma melhor utilizagao do volume do reator.

[000143] Assim sao alimentados 62,6 t/h de particulas de prepolime-
ro ao reator. O reator tem um volume de 687 m3 e uma altura cilindrica
de 35 m. O tempo de residéncia no reator é de cerca de 9 horas. Ali-

menta-se ao reator por baixo com nitrogénio limpo a cerca de 170 °C.
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A proporg¢ao entre quantidade de gas e quantidade de produto € de 1 a
3,2. A perda de pressao ao longo do reator é de cerca de 700 mbar. A
velocidade de assentamento das particulas no reator € de 3,9 m/h.
Através do tratamento no reator a viscosidade intrinseca se eleva até
um valor de 0,86 dl/g. As particulas de polimero no ponto (D) podem
ser empregadas diretamente no estado quente e seco para processa-
mento posterior, por exemplo para pré-formas para garrafas PET. Sob
o reator esta disposto um resfriador 3, no qual as particulas de polime-
ro sao resfriadas com ar. Apos o resfriamento, as particulas de polime-
ro saindo do ponto (E) séo transportadas ao silo de armazenamento 2
ou tanque de transporte.

[000144] O nitrogénio do reator € empregado primeiramente como
gas de troca no preaquecedor e em seguida, por meio de um lavador
de gas operado com etilinoglicol, é purificado de componentes volateis,
tais como etilenoglicol, agua e acetaldeido em varias etapas, e assim &
resfriado a abaixo de 10 °C. O conteudo de agua restante é de cerca
de 15 ppm, o conteudo de etilenoglicol de cerca de 25 ppm e o conte-
udo de acetaldeido de cerca de 75 ppm. Oxigénio, que penetra na ins-
talagado junto com o polimero ou através da valvula borboleta, é remo-
vido da corrente parcial de nitrogénio por queima catalitica a 200 até
350 °C. Como combustivel emprega-se aqui o acetaldeido remanes-
cente na corrente de gas, cujo conteudo € ainda mais reduzido dessa
forma. Nitrogénio purificado € por sua vez empregado como gas fresco
para o reator, como gas de resfriamento no final do preaquecedor, as-
sim como gas de transporte desde o preaquecedor até o reator.
[000145] O gas quente de saida do resfriador é purificado de quais-
quer restos de poeira por meio de um ciclone e em seguida é conduzi-
do como gas de troca até o circuito de gas de cristalizagdo, com o que
economiza-se a quantidade de energia para aquecimento do gas de

troca.
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REIVINDICACOES

1. Processo para a preparagaéo de um poliéster termoplasti-
CO com as seguintes etapas:

a) preparagcdo de particulas de prepolimero de poliéster
com uma viscosidade intrinseca entre 0,35 e 0,75 dl/qg,

b) cristalizagdo das particulas de prepolimero de poliéster
para preparacao de particulas de prepolimero de poliéster semicristali-
nas,

c) preaquecimento das particulas de prepolimero de poli-
ester semicristalinas até uma temperatura de reagé&o apropriada para
preparacgao de particulas de prepolimero de poliéster aquecidas,

d) reacéo das particulas de prepolimero de poliéster aque-
cidas para preparacao de particulas de polimero de poliéster com uma
viscosidade intrinseca entre 0,70 e 0,95 dl/g, em que o aumento da
viscosidade intrinseca é de pelo menos 0,05, em particular pelo menos
0,1dl/g,

sendo que a reagdo na etapa d) ocorre em pelo menos um
reator, através do qual as particulas escoam por gravidade,

sendo que o tempo de residéncia no reator se situa entre 6
e 30 horas, em que a viscosidade intrinseca (1.V.) € determinada pela
medi¢cdo da viscosidade relativa (R.V.) de uma amostra de poliéster
com uma concentragdo de 0,5% (0,5g/dl) em uma mistura de fenol
/diclorobenzeno (50 : 50 % em peso) a 25 °C com um viscosimetro de
Ubbelohde de acordo com a norma DIN No. 53728 parte 3 de janeiro

de 1985 com base na equacao

JIHLARY ~1) -1

0.35

(dl/q)
caracterizado pelo fato de que as particulas (1) sao ali-

mentadas pelo menos na etapa (d) com uma vazao massica entre 40 e
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100 toneladas por hora, e a velocidade de assentamento das particu-
las no reator se situa em mais de 2 e 6 metros por hora.

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a reac&do na etapa d) ocorre em uma corrente de gas
inerte, sendo que os produtos de reagdo das reacdes elevadoras de
peso molecular sdo transportados das particulas para o gas, e a dife-
renga de pressao entre a entrada de gas no reator e a saida de gas do
reator se situa entre 450 e 1000 mbar.

3. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢Oes anteriores, caracterizado pelo fato de que as particulas de prepo-
limero de poliéster entram na etapa b) da cristalizagdo e a etapa c) do
preaquecimento sdo transportadas de um nivel de saida (HA) até um
nivel de entrada (HE) que se situa mais elevado.

4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
cdes anteriores, caracterizado pelo fato de que as particulas de prepo-
limero de poliéster sdo conduzidas através de um equipamento de re-
mogao de poeira antes da etapa c).

5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
cdes anteriores, caracterizado pelo fato de que as particulas de prepo-
limero de poliéster da etapa a) apresentam um teor de grupos carboxi-
la terminais (Xcoon) entre 0,25 e 0,6, e que durante a manipulagdo nas
etapas b), c) e d) a participacido da reacdo de esterificagcdo (E) nas re-
acdes de policondensacéo (E+T) se situa entre 0,5 e 1.

6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢bes anteriores, caracterizado pelo fato de que as particulas de prepo-
limero de poliéster da etapa c) sao transportadas de um nivel de parti-
da (HO) até um nivel de entrada (HR) no reator, e 0 nivel de entrada
(HR) se situa entre 40 e 80 metros mais alto do que o nivel de saida
(HO).

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
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c¢des anteriores, caracterizado pelo fato de que o transporte das parti-
culas de prepolimero aquecidas da etapa c) ocorre a uma temperatura
de transporte (TF), que se situa de preferéncia entre 5 e 80 °C abaixo
do ponto de fuséo cristalino do poliéster.

8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
c¢des anteriores, caracterizado pelo fato de que o transporte das parti-
culas de prepolimero aquecidas da etapa c) ocorre por meio de um
transporte pneumatico.

9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢Oes anteriores, caracterizado pelo fato de que o transporte das parti-
culas de prepolimero aquecidas da etapa c) ocorre através de um duto
de transporte com um diametro interno (DF), sendo que o diametro
interno (DF) se situa entre 250 mm e 500 mm.

10. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
cOes anteriores, caracterizado pelo fato de que o transporte ocorre a
uma velocidade de transporte (VF), que se situa entre 5 e 12 m/s.

11. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
cdes anteriores, caracterizado pelo fato de que o transporte das parti-
culas de prepolimero aquecidas da etapa c) ocorre através de pelo
menos dois dutos de transporte.

12. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢Oes anteriores, caracterizado pelo fato de que as particulas sao ali-
mentadas pelo menos a um dispositivo individual das etapas b), ¢) ou
d) com uma vaz&o massica entre 40 e 100 toneladas por hora.

13. Dispositivo para preparacao de um poliéster termoplas-
tico como definido em uma das reivindicagdes de 1 a 12, que abrange

a) um reator de policondensacdo de fundido a) para a
preparagao de particulas de prepolimero de poliéster com uma visco-
sidade intrinseca entre 0,35 e 0,75 dl/g

b) pelo menos um cristalisador b) para a cristalizagdo de
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particulas de prepolimero de poliéster para a preparagao de particulas
de prepolimero de poliéster semicristalinas

c) pelo menos um preaquecedor c) para 0 aquecimento
das particulas de prepolimero de poliéster semicristalinas até uma
temperatura de reacdo apropriada para a preparacédo de particulas de
prepolimero de poliéster aquecidas

d) pelo menos um reator d) para a preparagao de particu-
las de polimero de poliéster com uma viscosidade intrinseca entre 0,70
e 0,95 dl/g, em que o aumento da viscosidade intrinseca é de pelo
menos 0,05, em particular pelo menos 0. Idl/a, em que a viscosidade
intrinseca (l.V.) é determinada pela medig¢ao da viscosidade relativa (R.
V.) de uma amostra de poliéster com uma concentragao de 0,5% (0,5
g/dl) em uma mistura de fenol /diclorobenzeno (50 : 50 % em peso) a
25 'C com um viscosimetro de Ubbelohde (conforme norma DIN No.
53728, parte 3 de janeiro de 1985) com base na equacao

1V.= J1+14(RV.-1) -1

035

(dl/a),

caracterizado pelo fato de que antes do preaquecedor c)
esta disposto um dispositivo de remocao de poeira, o nivel de entrada
(HR) no reator d) se situa entre 40 e 80 metros mais elevado do que o
nivel da saida HO do preaquecedor c).

14. Dispositivo de acordo com a reivindicacédo 13, caracteri-
zado pelo fato de que o reator d) pode ser operado com uma vazao
massica entre 40 e 100 toneladas de particulas por hora, um tempo de
residéncia de particulas no reator d) entre 6 e 30 horas e uma veloci-
dade de assentamento das particulas no reator d) entre 2 e 6 metros
por hora.

15. Dispositivo de acordo com a reivindicagéo 13 ou 14, ca-
racterizado pelo fato de que o preaquecedor c) e o reator d) séo liga-

dos entre si por pelo menos dois dutos de transporte.
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16. Dispositivo de acordo com qualquer uma das reivindica-
cbes anteriores, caracterizado pelo fato de que os dutos de transporte
sdo introduzidos separadamente no reator d), sendo que as entradas
sao direcionadas de forma diferente ou sédo dispostas bem afastadas
entre si.

17. Dispositivo de acordo com qualquer uma das reivindica-
c¢bes anteriores, caracterizado pelo fato de que os dutos de transporte
apresentam didmetro interno (DF) entre 250 mm e 500 mm.

18. Dispositivo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢Oes anteriores, caracterizado pelo fato de que o cristalizador b) e o
preaquecedor c) sao dispostos lado a lado e séo ligados entre si atra-
vés de um duto de transporte.

19. Processo para remocao de poeira de particulas de pre-
polimero de poliéster, caracterizado pelo fato de que a remogao de
poeira ocorre em um aparelho de leito fluidizado a uma temperatura na
faixa de 100 a 250 °C, em particular de 130 a 200°C, com uma capaci-
dade de vazdo especifica de 10 a 100 t/h por m? de superficie de pe-

neira, em particular acima de 15 t/h por m? de superficie de peneira.
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