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erfindungsgemasiie Loesung sieht vor, das Aethylenglyko! in Abhaengigkeit von der elekirischen Leitfachigkeit des
Varesterungsprodukies zu dosieren.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur automatischen Steuerung des Veresterungsprozesses

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf das Geblet der automatischen
Steuverung technologischer Prozesse in der Chemiefaserindustrie,
insbesondere auf die Herstellung von faserbildendem.Polyéthyé
| lenterephthalat (PAT) auf der Basis von Terephbthalsdure (TPS)

und Athylenglykol (4G) nach dem kontinuierlichen Verfahren.

Charakteristik der bekannten technischen IOsungen

Dieses kontinuierliche Verfahren gliedert sich bekanntlich in
zwel grole technologische Stufen, die Veresterungs— und die-
Polykondensationsstufe. | .

In der Véfesterungsstdfe werden die Rohstoffe TPS und AG do-
siert, vermischt, die Mischung erhitzt und unter Uberdruck zur
Reaktion gebracht. Die freiwerdenden fliichtigen Stoffe Wasser
und AG werden in einenr Rektifikationskolonne getrennts Das
Wasser wird verworfen, wihrend das AG in den Veresterungspro;
nel zurickgefihrt wird. v ,

Das erhaltene Verestarungsproduktg das 1m wesgsentlichen ein
échmelzflﬁssigés Gemisch von Oligomeren des PAT darstellt;
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wird kontinuierlich in‘die nachfolgende Polykondensationsstufe
eingespeist und dort unter Vakuum in der Hitze zu PAT polye
kondensiert. . ' |
Die Geschwindigkeit und der Verlauf der Veresterungsreaktion
werden von folgenden vier technologischen Eingangsé oder Be—
triebsparametern bestimmts

Die Temperatur des Reaktibnsgemischesy der Druck im Reaktionsw
ravm, die mittlere Verweilzeil des Reaktionsgemisches im Re~
aktionsraum und das summare MengenverhZltnis der in den Reak—
tionsraum eintretenden Rohstoffe AG und TPS oder auch das
summare Eingangsmolverhdltnis AG/TPS .

Gem&R Stand der Technik wird der Veresterungsresktor in einer
kontinuierlichen Anlage zur Herstellang von PAT zur Kontrolle
und automatischem Regelung der technologischen Bingangspara-
meter mit bekannter MSR~Technik aﬁsgerﬁstet;

Der Druck und die Temperatur. im Reaktilonsraum sind mit handelsiib-
lichen Geriten direkt meBbar., Bei einem bestimmten, festen Pro-
dukitdurchsatz durch einen Veresterungsreaktor wird die mittlere
Verweilzeit des Reaktionsgemisches durch den Produktfiillgrad
(Fillstand) im Resktor bestimmt. Diese GroBe ist ebenfalls mit
handelsiiblichen Ger#ten direkt meBbare

Das Bingangsmolverhdltnis wird auf den erforderlichen Wert ein=—
gestellt und stabilisiert durch Dosierung.der beiden Komponén#
ten AG/TPS in einem guten Verh#ltnis vor der Herstellung des
Gemisches beziechungswelse vor. seinem Eintrag in den Vereste-
rungsreaktor; Diese Parameter kontrolliert man durch periodi=
sche Probenahme des Gemisches AG/TPS, das eine Suspension dar-—
stellt, und durch anschlieBende chemische Analyse§ wag mit ei-
nem erheblichen Arbeits- und Zeitaufwand verbunden igte
StellgroBen fir die automatische Regelung der technologischen
Eingangsparameter sind:

Fir die Produkttemperafur‘- die den Heizflachen des Vereste-
rungsreaktors in der Zeiteinheit zugefliihrte Wiarmetrigermenge
beziehungsweise die Temperatur des Wirmetrédgers, o
fir den Druck — die den Reaktor iber ein Regelventil in dexr
Zeiteinhelt verlassende Dampfmenge;
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fir den Flillstand ~ die in der Zeiteinheilt in den Reakbtor ein-
gatragene bezlehungsweise die aus dem Reakbor ausgetragene
Prodikimenge.

nach gegenwirtigen Stand der Technik im Reagktionsraum nicht
direkt meBbar und nicht antomatisch regelbar. ' _
Als technologische Ausgangsparameter des Veresterunasprozesses
werden die Qualitatsparameter des Veresterunssprodukies:
durchschnittlicher Polykondensationsgrad (?n), Gehalt an frelw-
em AG, Konmentration der Carboxylendzruppen der TPA und dar-
aus berechnet der Umsatz der Carboxylgruppen, Konzentration
des Nebenprodukbtes Didthylenglykol (DEG) bestimmt. Diese Para-
neter werden durch periodische Probenshme und chemigche Ana-~
lyse des Produktes kontrolliert, wozu ein erheblicher Arbeit s-
und Zeltaufwand notwendig ist. Das fuhrt zwangsléufig Zu el
ner Zeltdifferenz zwischen der Augenblickskonzentration in el-
ner Anlage zur PAT~Herstellung, dle zum Zeitpunkt der Probenahme
bestehty und dem Vorliegen der Kontrollergebnisse aug dem
chenischen Laberatorium, Notwendige Eingriffe in dexr Anlage
um Stdrungen vorzubeugen, konnen nicht recht-zeitig VOrgenom=
men werden. Die Folgen konnen Qualit8tseinbmBen und Aus=—
schuﬁproduktion seing .
Aus diesem Grunde verféhrt man in der groBtechnischen Praxis
80, dafl man den Vercsterunesreaktor mit Reserven betrelbt,
dag heiBt beisnielsweise beil der vorlicgenden Produkitempe-
ratur die Verweilzelt etwas gréﬁer‘als erforderlich w&hlt,
das Ausgangs-Molverhidltnis EG/TPA etwas vergréﬁert;
Das fihrt zwangslaufig zu Produktivitdtsverlusten in den. Srol-—
technischen Anlagen. AuBerdem ist eine Erhohung des Molver-—
h#ltnisses BG/TPA mit VergréBerung des Energiebedarfs in der
Veresterung verbunden, da sich die im Veresterunssresktor zu
verdampfende AG-lenge erhdht o
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Ziel der Erfindung

Der Erfindung liegt das Ziel zugrunde, eine automatische Steue=
rung, mittels einer im Aufbau einfachen und kostenginstigen
Einrichtung zu entwickelne.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist esg-ein Verfahren zur automatischen
Steuerung des Veresterungsprozesses zu schaffen, das es ermog-
lichty in den Produktionsanlagen auftretende Storungen sofort

- zu erkennen; ihnen kurzfristig durch gezielte Eingriffe enti-
gegenzuwirken und den Veresterungsreaktor bei optimalen Be-
triebsparanecterwerten zu betreiben;

Erfindungsgeméﬁ wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur auto~
‘matischen Steuerung des Veresterungsprozesses bei der konti=
nulerlichen Herstellung von Polydthylenterephthalat aus
Terephthalsiure und Athylenglykol geldst, welches dadurch
charakterisiert ist;“daﬁ der Eintrag der Rohstoffkomponente
Kthylenglykol in die Veresterungsreskiionszone in Abhéngige
keit von der elektrischen Leitfdhigkeit des Veresterungsproé
duktes erfolgtJ

Es wurde fiir diesen Zweck eine spezielle lieBzelle entwickelt
und in eine kontinuierliche kleintechnische Versuchsanlage in
den Produkteaustrittesstrom des Veresterungsreaktors eingebaut;

Auf der Basis eilnes Versuchgprogrammes wurden die technologié
schen Haupteingangsparameter in den fir den VeresterungsprozeB
optimalen Wertebereichen‘systematisch variiert und die Werte
der elektrischen Leitfibigkeit des Veresterungsproduktes nach
Austritt aus denm Veresterungéreaktor bei»konstanber Tempera=-
tur an der MeBzelle gemessen.

Uberraschenderweise wurde gefunden; dell der Eingangsparameter
Molverhdltnis EG/TPA von allen Eingangsparametern im unter—
suchten Bereich den starksten EinfluBl auf den Wert der Lelt~-
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féhigkellt des Veresterungsprodukbtes auslibt. GroBe Molverh&lt=
" nisse bewirken eine steigende elektrlsche Lcltfahlgxel% des
Verestcrupgsprodukueu@ ’
Die elektrigche Leitféhigkelt des Veresterungsproduktes ist
beil wnveranderlicher Temperatur an der MeBzelle eine Funktion
der Zusammensetzung des Produktes. Konstante elektrische Leit-
réhigkeit 18B% auf eine konstante Erodukvzusamm@nsetzunp
schlieBens » .
Eine regelungstechnische Stabilisierung der elektrischen Leit=
fshigkelit des Veresterungsproduktes durch gezielte Verinderung
‘eines geeigneten technologischen Eingangsparameters gestatted
demnach,; die Produktzuiammensetzung und die Haupﬁ@ualitétspa¥
remeter des Produkies Pn, Gehalt an freiem AG und andere,
nahezu ohne Verzdgerung zu stabilislerens _
Auf Grund des genannten Zusammenhanges wurde das Eingangsmolé
verhiltnis EG/TPA als der wirksamste technologilsche Einvanﬁs%
parameter fir den Aufbau eines derartigen Regelkrelses go=
wihlte
Der Regelkreis bestand aus einer lMeBzelle zur Bestimmung der
elektrischen ILeitfihigkeit des Veresterungsprodukites, an der
der MeSwert einem Regler zugefihrt wurde. Das Steuersignal vom
Regler veranderte die Doppelhubzahl einer Kolbendosierpumpe,
die AG an dem Sumpf der Rektlzlkatlonskolonne in den Vereste-
rungsreaktor forderte. '

Gegeniber den bekannten Verfahren weist die erfindungsgeméfe
Losung folgende Vortelle aufs

Mit Hilfe des Regelkreises gélang es die Qualit&tsparameter
des Veresterungsprozesses zu stabilisieren, die Anzahl dex
manuell durchzufihrenden Probenahmen und deren chemische
Analysen zu reduziereng die Anlagenleistung um 15 % zu er—
hdhen; dle Anzahl der Betriebssidrungen zZu senken und cae 5%
der in Veresterunvsreaktor erforderlichen Prozeﬁwarme ein~
zuspar Tene
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Ausfithrungsbeispiel

Die Erfindung soll an einem Ausfliihrungsbeispiel nachstehend
ngher erlautert werden;

Dags techno!l onlsche Pr1nzxpsohema elner konulnulerllchen Ver~
esterungsanlage ist in Fig. 1 dargestellto

Der Rohsboff TIPS wird aus dem Bunker 4 mit der D091erband«
vaage 2 in den Mischer 3 dosiert. Der Rohstoff AG wird aus.
der Vorlage 4 mit Pumpe 5 cbenfalls in Mischer 3 geférdemt;
Die Dosierung des AG erfolgt mit Hilfe des Durchsatzregel%
’kreises FC 2. Im Mischer 3 wexrden die Rohstoffe innig Ver- '
‘mischt. Die Pumpe 6 fordert das Ge misch, das eine hochhorzen‘
trierte Suspension dargtellt, in den Veresterungsreaktor 7gv
In diesem Apparat liufi die Veresterungsreaktion~bei erhbp;
ter Temperatur und erhdhtem Druck ab. Dasg fertige Vereste=
‘rungsprodukt wird Uber ein Regelventil, das Bestandtell des
Fillstendsregelkreises IC 3 ist, aus dem Reakbtor ? ausge-
fragen und der Polykondensation zugefﬁhrt;

Dags WassevmﬁﬁéDampPgemisch wird aus dem Reaktor 7 ﬁber ein

- Regelventil in die Rektlfikationskolonne 8 enﬁspannﬁe Dieces
Re@elventll ist Stellglied im Druckregelkreis PC des Reak-
tors 70

Die Temperatur des Rnaktlonsgemlsc es 1m Reaktor 7 wird mit
Hilfe des Regelkreises TC stabilisierte Stellglied ist da~A
bel ein Regelventil, das den zu den Wirmelibertragungsflichen
flihrenden Wirmetrigerstrom verstellt.

- Das am Kopf der Kolonne 8 austretende Reaktionswagser wird
verworfen, das im Sumpf anfallende AG wird zu einem grdBeren
Teil mit Pumpe 9 in den Reaktor 7 zurickgefordert und zu eié
nem kleineren Teil mit Pumpe 10 in die Vorlage 4 tran spor~
tiert. Der Produkifilllstand im Sumpf der Kolonne 8 wird mit
-~ den Regelkreis I1C 4 stabilisiert; wobel als Stellglied Pum~
pe 10 fungierty, an der die Doppelhubzahl des Dosier—Kolbens
pro Zeiteinheit verstelld wirdse

Die Pumpe fordert bel einer bestimmten Durchodtulelstung
in der Anlage und elnem bestimmten, festen Eingangsmolverhilty-
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nis TPA/EG eine in der Zeiteilnheit konstante Glykolmenge;

Im Produktavsgtrittsstrom aus dem Reaktor 7 ist die MeBzelle
11 zur Bestimmung der elektrischen Leitfdhigkeit des Ver-
esterunzsproduktes eingebaut;

Als summares Bingangsmolverhiltnis EG/TPA ist das Verhiltnis
~der Magsestrome (kg/h) X plus Y zu Z, Gas heift

| m I

oy,

zu betrachtend , _
© Auf der Basis eines Versuchsplaneskurde in der vorliegenden
kontinuierlichen Veresterungsanlage die elektrische Leitfdhig-
keit des Veresterungsprodukbes bel verschiedenen Werten der
technologischen Eingangsparameﬁer gemessen;

Diege Parameter wurden in folgenden Stufen variiert:
Produkttemperatur T /°C¢7 250, 260, 270 -
Lbsolutdruck P /iPa/ 042, 0,3, 0,4

Molverh&ltnis EG/TPA 1,88, 2,17, 2,5

Die mittlere Produktverweilzeit bel allen Versuchseinstellun-
gen betrug ca. 2 Stunden; Das Eingangsmolverhidltnis BG/TPA
wurde durch Variation der Forderleistung der Pumpe 9 (Mengen-
strom Y) verindert, wihrend das Molverh&ltnis EG/TPA im
Mengenstrom W konstant avuf dem Wert 1,5 gehalten wurdeo

Die Versuchsergebnisse sind in Tabelle 11 dargestelltu:

Tabelle 1. | -
G ' E

Versnchgs-Nra T , P ‘
/°c/ [lira/ o relat. Einheiten
1 250 0,3 2,517 870
2 260 0,3 2,17 860
3 270 0,3 2,17 820
4 260 0,2 2,17 700
5 260 043 2,17, 860
6 260 Oq4 2417 880
7 260 0,3 1,88 811
8 260 0,3 2,17 860
9 260 0,3 2,5 1350
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v, G = Summares Eingangsmolverh&linis EG/TPA :
E = Elektrische Leitfahigkeit des Verestsrungsproduktes

Aus Tabelle 1 ist zu ersehen, dal der Gradlenu der Lelb“
lahlgkeltsanderunﬁ nit Anderung von G relativ gro8 1sto
Diese Erkenntnis wurde zum Aufbau einss Regelkreises (QC)
genutzts der aus folgenden Elementen bestand: aus der leB-
zelle 11 filr die Bestimnmung der elektrischen Leitfihigkeit
- des Veresteruncsproduktes, aus dem automatischen Regelgerit
und aus der vom Regler als Stellglied angesteuerten Kolben=
dosierpumpe 9, deren Férderleistuns durch Anderung der ,
Doppelhubzahl des Dosierkolbens in der Zeiteinhei® verstell~
bar war; : : ,
Mit Hilfe dieses automatischen Regelkreises gelang es, die
elektrische Leitfihigkeit des Veresterungsprodukites im Be-
reich 850 - 870 relativ-e Einheibten zu stabilisieren;
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rfindungsanspruch

13 Verfaﬂ&en zur automatischen Steuerung des Veresterungsprq%
zesses bel der kontinuierlichen Herstellung von Polyéthylené
terephthalat aus Terephthalsiure und Athylenglykol dadurch
gekennzeichnet, daB der Eintrag der Rohstoffkomponente Athy—
lenglykol in die Veresterungsreaktionszone in Abhingigkeit
von der elektrischen Leitfahigkelt des Veresterungsproduktes
erfolgtg
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