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DESCRIPCION

Meétodo para la polimerizacidn en estado sélido de
poli(tereftalato de etileno).
Campo de aplicacion

La presente invencion se refiere, en general, a un
método para la polimerizacién en estado s6lido de po-
li(tereftalato de etileno) (PET), en particular de PET
que proviene de desechos sélidos recogidos por sepa-
rado, tales como por ejemplo botellas vacias de agua
mineral y bebidas.

En particular, la invencién se refiere a un método
para obtener PET con una viscosidad intrinseca eleva-
da y por tanto adecuado para usarse en procedimien-
tos de extrusién y moldeo posteriores, partiendo de
PET que tiene una viscosidad intrinseca sumamente
variable y generalmente baja, tal como el de botellas
que provienen de fracciones recogidas por separado.

En la actualidad, las botellas vacias y otros pro-
ductos fabricados con PET que se recuperan con los
desechos sélidos recogidos por separado, se someten
a operaciones de lavado, troceado y molido, obtenien-
do un producto de polvo o copos mas o menos finos,
que entonces se aflade, en un bajo porcentaje, a PET
virgen en las mezclas de partida para la fabricacién de
botellas mediante métodos de extrusién convenciona-
les. Sin embargo, funcionando de esta manera, las ca-
racteristicas de funcionamiento mecdnicas de los va-
sos finales son peores que las de los vasos obtenidos
partiendo s6lo de PET virgen.

También se sabe que el PET fabricado mediante
reaccion de 4cido tereftdlico con etilenglicol y pos-
terior polimerizacion tiene un grado insuficiente de
polimerizacidn para su uso en los procedimientos de
extrusion de botellas y vasos similares. El grado de
polimerizacién se evalia midiendo la viscosidad in-
trinseca, que es, para el PET descargado de los re-
actores de polimerizacién, de aproximadamente 0,60-
0,63 dl/g.

Con el fin de aumentar la viscosidad intrinseca y
por tanto el grado de polimerizacion del PET, segtin
la técnica conocida, se realiza entonces una polimeri-
zacion en estado sélido llevada a cabo en estufas con
nitrégeno a 220°C durante varias horas, segtn el valor
de viscosidad intrinseca deseado.

Entonces se conoce un método para mejorar el
PET de botellas vacias obtenidas a partir de recogi-
das separadas de desechos, a partir de ahora denomi-
nados, por cuestion de simplicidad, “PET usado” o
“PET tras el consumo”. Segun este método conoci-
do, el PET usado, ya lavado y molido, caracterizado
por un valor de viscosidad intrinseca de aproximada-
mente 0,60-0,63 dl/g, se somete en primer lugar a una
granulacién. Los grdnulos asi obtenidos se someten
entonces a una polimerizacién en estado sélido, que
implica calentar los granulos en estufas a temperatu-
ras superiores a 200°C durante 12-20 horas en una at-
mosfera inerte.

Sin embargo, resulta claro que este método es bas-
tante caro en cuando al consumo de energia y tiempo
e implica adicionalmente un funcionamiento disconti-
nuo. Las desventajas de este método se han superado
parcialmente por el método descrito en la solicitud de
patente EP 0856537, que somete directamente el PET
usado en polvo o copos a la polimerizacién en estado
s6lido, sin una etapa de granulado previa.

Segin este método, que sin embargo comprende
una etapa de calentamiento previo del PET en polvo
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o copos y dos etapas de polimerizacién en estado s6-
lido, se obtiene un PET con una viscosidad intrinseca
promedio de al menos 0,85 dl/g partiendo de PET usa-
do con una viscosidad intrinseca de 0,60-0,8 dl/g en
aproximadamente 3,5 horas.

El método segtin el documento EP 0856537, aun-
que es mas rapido que el método conocido, padece sin
embargo la desventaja de proporcionar un funciona-
miento discontinuo, dado que siempre implica el uso
de estufas o aparatos similares.

Sumario de la invencion

El problema que subyace en la presente invencion
es el de proporcionar un método para la polimeriza-
cion en estado sélido de PET, en particular de PET
usado, que puede llevarse a cabo mds rdpidamente
que los métodos conocidos y que permite un funcio-
namiento continuo.

Este problema se resuelve, segin la invencidn,
mediante un método que comprende las etapas de:

-someter material de PET finamente dividido, que
tiene una viscosidad intrinseca comprendida entre
0,60 y 0,80 dl/g, a calentamiento en una atmdsfera
inerte mientras fluye en forma de una capa delgada,
turbulenta, dindmica, en contacto con una pared ca-
lentada hasta al menos 200°C, obteniendo un material
de PET con una viscosidad intrinseca promedio supe-
rior o igual a 0,85 dl/g.

Puede usarse ventajosamente material de PET que
proviene de desechos recogidos por separado, previa-
mente molido, como el material de PET de partida.

Convenientemente, el método segin la invencion
puede llevarse a cabo con la ayuda de un aparato de-
nominado turbo-calentador, que comprende un cuer-
po tubular cilindrico, equipado con una camisa de
calentamiento, cerrado en los extremos opuestos por
placas de extremo, equipado con aberturas de entrada
y salida y que tiene un rotor con paletas coaxial fijado
de manera rotativa dentro del mismo. En este caso, el
método segtin la invencién comprende las etapas de:

alimentar una corriente continua de un material de
PET finamente dividido, con una viscosidad intrinse-
ca comprendida entre 0,60 y 0,80 dl/g, dentro del tur-
bo-calentador anterior, cuya temperatura de pared es
de al menos 200°C,

alimentar en corriente paralela dentro del turbo-
calentador una corriente continua de un gas inerte,

someter la corriente de material de PET ala accién
mecénica del rotor con paletas rotado a una veloci-
dad de al menos 200 revoluciones por minuto, con la
centrifugacion posterior del material anterior contra la
pared calentada, lo que determina una polimerizacién
en estado sélido del material anterior, y el transporte
del mismo hacia la abertura de salida,

descargar continuamente una corriente de un pro-
ducto de PET que tiene una viscosidad intrinseca pro-
medio de al menos 0,85 dl/g.

Preferiblemente, el gas inerte alimentado dentro
del turbo-calentador es nitrégeno, posiblemente ca-
lentado.

La velocidad de rotacion del rotor con paletas esta
comprendida preferiblemente entre 200 y 1.500 rpm.

La velocidad de flujo de la corriente de material de
PET que entra dentro del turbo-calentador estd com-
prendida generalmente entre 150 y 400 kg/h y la de la
corriente de gas inerte entre 200 y 400 Nm?®/h.

La temperatura de pared se mantiene preferible-
mente a aproximadamente 240-260°C y el tiempo de
residencia promedio del material de PET en el turbo-
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calentador estd comprendido generalmente entre 30
segundos y 2 minutos.

El material de PET finamente dividido usado en
el método segun la presente invencion puede ser PET
virgen no sometido atin a polimerizacién en estado s6-
lido o puede obtenerse moliendo material de PET que
proviene de desechos sélidos recogidos por separado.

Tal como puede observarse a partir de lo anterior,
la principal ventaja ofrecida por el método segin la
invencién con respecto a los de la técnica anterior
se representa por tiempos considerablemente meno-
res (minutos en lugar de horas) y la posibilidad de un
funcionamiento continuo, con posterior aumento del
rendimiento total por horas.

Ademas, en virtud del uso del turbo-calentador
descrito anteriormente, el método segun la invencién
se caracteriza por un consumo de energia extremada-
mente moderado.

Caracteristicas y ventajas adicionales del método
seglin la presente invencién resultardn claras a par-
tir de la descripcion de una realizacién de la misma,
facilitada a continuacion en el presente documento a
modo de ejemplo ilustrativo y no limitativo, con re-
ferencia al dibujo adjunto al presente documento, que
muestra esquematicamente un aparato para la puesta
en practica del presente método.

Descripcion detallada

Haciendo referencia a este dibujo, el aparato usa-
do para la polimerizacién de PET comprende un tur-
bo-calentador T.

El turbo-calentador T (fabricado, por ejemplo, por
la empresa VOMM Impianti e Processi de Rozzano
(I-Mildn)) comprende esencialmente un cuerpo 1 tu-
bular cilindrico cerrado en los extremos opuestos por
placas 2, 3 de extremo y equipado con una camisa 4
de calentamiento coaxial a través de la cual debe fluir
un fluido, por ejemplo, aceite diatérmico.

El cuerpo 1 tubular tiene una abertura 5 de entrada
para el material de PET en polvo o copos y una aber-
tura 6 de salida para el producto que se ha sometido
al tratamiento de polimerizacién en estado sélido.

Dentro del cuerpo 1 tubular se fija rotativamente
un rotor 7 con paletas. Las paletas 8 de este rotor estidn
dispuestas helicoidalmente y orientadas de modo que
centrifuguen y simultineamente hagan avanzar hacia
la salida el producto sometido al tratamiento. Un mo-
tor M hace rotar el rotor 7 a una velocidad compren-
dida entre 200 y 1.500 rpm, preferiblemente de 400-
600 rpm.

Debido a razones técnicas contingentes, el tur-
bo-calentador puede tener obviamente mds de una
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abertura de entrada.

Se alimenta continuamente una corriente de ma-
terial de PET, en polvo o copos, usado con una vis-
cosidad intrinseca comprendida entre 0,60 y 0,80 dl/g
dentro del turbo-calentador T a través de la abertura
5 de entrada, de manera simultanea y en corriente pa-
ralela con una corriente de nitrégeno. El material de
PET se centrifuga por las paletas del rotor, desde su
entrada en el turbo calentador, contra la pared 9 inter-
na calentada y se transporta simultdneamente hacia la
abertura 6 de salida gracias a la orientacion helicoidal
de las paletas anteriores.

Gracias a la formacion de una capa delgada, dina-
mica, turbulenta, tubular de material de PET, en la que
las particulas de material absorben una gran cantidad
de energia, tanto en forma de energia mecénica sumi-
nistrada por la accién del rotor con paletas rotado a
una alta velocidad, como en forma de calor adminis-
trado por la pared interna calentada del turbo-calen-
tador T, el material de PET se somete, en unos pocos
segundos 0 minutos, a una polimerizacién en estado
sdlido. Esta polimerizacion resulta ser de la misma
entidad que la lograda mediante los métodos discon-
tinuos de la técnica conocida, con una clara diferencia
en cuanto a los tiempos de reaccion.

Tras un tiempo de residencia en el secador de
aproximadamente 30-120 segundos, se descarga con-
tinuamente un producto de PET que tiene una visco-
sidad intrinseca superior o igual a 0,85 y una tempe-
ratura generalmente superior a 200°C.

Ejemplo

Usando el aparato descrito anteriormente de ma-
nera esquemadtica y siguiendo el método de la inven-
cidn, se aliment6 un material de PET que provenia de
desechos sélidos municipales recogidos por separado
que, previamente molidos, lavados y secados y que
tenian una viscosidad intrinseca de 0,60-0,65 dl/g, en
un turbo-calentador T, con una velocidad de flujo de
300 kg/h, de manera simultanea y en corriente parale-
la con una corriente de nitrégeno, con una velocidad
de flujo de 600 Nm?*/h.

Se mantuvo la temperatura de la pared 9 a aproxi-
madamente 250°C mientras que se mantuvo la velo-
cidad de rotacién del rotor 7 con paletas constante a
500 rpm.

Tras un tiempo de residencia promedio en el tur-
bo-calentador T de 45 segundos, se descargaron con-
tinuamente una corriente de nitrégeno y una corriente
de producto en polvo final (T* = 200°C) dotado con
una viscosidad intrinseca promedio de 0,90 dl/g.
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REIVINDICACIONES

1. Método para la polimerizacién en estado sélido
de PET, que comprende las etapas de:

- proporcionar un turbo-calentador T que
comprende un cuerpo (1) tubular cilindri-
co, cerrado en sus extremos opuestos por
placas (2, 3) de extremo, equipado con una
camisa (4) de calentamiento, con aberturas
(5, 6) de entrada y salida y con un rotor (7)
con paletas fijado de manera rotativa den-
tro del mismo,

- alimentar una corriente continua de un ma-
terial de PET finamente dividido, con una
viscosidad intrinseca comprendida entre
0,60 y 0,80 dl/g, en dicho turbo-calentador
(T), cuya temperatura de pared (9) interna
es de al menos 200°C,

- alimentar en corriente paralela dentro de
dicho turbo-calentador (T) una corriente
continua de un gas inerte,

- someter dicha corriente de material de
PET a la accién mecdnica de dicho rotor
(7) con paletas rotado a una velocidad de
al menos 200 rpm, con una centrifugacién
consiguiente del material anterior contra
dicha pared (9) calentada, que provoca
una polimerizacién en estado sélido de di-
cho material, y transporte del mismo hacia
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dicha abertura de salida,

- descargar continuamente una corriente de
un producto de PET que tiene una viscosi-
dad intrinseca promedio de al menos 0,85
dli/g.

2. Método segtn la reivindicacién 1, en el que di-
cho gas inerte es nitrégeno.

3. Método segtin la reivindicaciéon 1 6 2, en el que
dicho rotor (7) con paletas rota a una velocidad com-
prendida entre 200 y 1.500 rpm.

4. Método segtin una cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el que la velocidad de flujo de la
corriente de material de PET que entra dentro del tur-
bo-calentador (T) estd comprendida entre 150 y 400
kg/h.

5. Método segtin la reivindicacién 4, en el que la
velocidad de flujo de la corriente de gas inerte estd
comprendida entre 200 y 400 Nm?*/h.

6. Método segtin una cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, en el que dicha temperatura de
pared es de aproximadamente 240-260°C.

7. Método segtin una cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el que el tiempo de residencia
promedio de dicho material de PET en el turbo-ca-
lentador (T) estd comprendido entre 30 segundos y 2
minutos.

8. Método segiin cualquiera de las reivindicacio-
nes 1 a 7, en el que dicho material de PET finamen-
te dividido se obtiene moliendo material de PET que
proviene de desechos sdlidos recogidos por separado.
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