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(54) Verfahren und Vorrichtung zum Erhéhen der Grenzviskositit einer Polykondensatschmelze

(57) Bei einem Verfahren und einer Vorrichtung zum Er-

héhen der Grenzviskositédt einer

Polykondensatsch-

melze unter Unterdruck tritt die Schmelze durch eine
Lochplatte oder ein Sieb (16) mit mehreren Offnun-
gen (26) mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm in
eine Kammer (25) ein, in der ein Unterdruck kleiner
20 mbar herrscht. Die Schmelze passiert diese Kam-

mer (25)

ein, in der ein Unterdruck kleiner 20 nbar

herrscht. Die Schmelze passiert dieser Kammer (25)
dunnen Faden im freien Fall und verweilt in einem
Sarnrnelbehalter (19) unterhalb der Kammer (25) fir
wenigstens eine Minute. Im Sarnmelbehélter (19) wird
die Schmelze von einem schneckenférmigen Misch-
und Austragsteil (27) standig bewegt und von diesem
aus dem Sammelbehélter (19} ausgetragen.
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Zusammenfassung:

Bei einem Verfahren und einer Vorrichtung zum Erhshen der
Grenzviskositdt einer Polykondensatschmelze unter Unterdruck tritt die
Schmelze durch eine Lochplatte oder ein Sieb (16) mit mehreren
Offnungen (26) mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm in eine Kammer

(25) ein, in der ein Unterdruck kleiner 20 mbar herrscht. Die Schmelze

passiert diese Rammer (Z5) 1n dunnen Faden im freien Fall und verweilt
in einem Sammelbeh&lter (19) unterhalb der Kammer (25) flir wenigstens
eine Minute. Im Sammelbehilter (19) wird die Schmelze von einem

schneckenfdrmigen Misch- und Austragsteil (27) standig bewegt und von

diesem aus dem Sammelbehdlter (19) ausgetragen.

(Fig. 3)
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Erhdhen der Grenzviskositat

einer Polykondensatschmelze unter Unterdruck.

Die Erfindung betrifft des Weiteren eine Vorrichtung zum Erhodhen der
Grenzviskositdt einer Polykondensatschmelze mit einer unter Unterdruck
stehenden Kammer mit wenigstens einer Offnung, durch welche die

Schmelze in die Kammer eintritt und welche die Schmelze ohne Kontakt

zur—Kammerwand passtieren Kann.

Polykondensate (PET, PBT, PEN, PC etc.) sind Thermoplaste, welche
durch Polykondensation hergestellt werden. Bei der Polykondensation
verknipfen sich Monomere durch Abspaltung von Reaktionsprodukten (z.B.
Wasser) iliber eine Stufenreaktion zu Polykondensaten. Die
Polykondensation ist demnach mit einem Kettenwachstum verbunden. Diese
Molekiilkettenliange bestimmt maBgeblich die mechanischen Eigenschaften
von Produkten auch Polykondensaten. Dieser Vorgang ist nicht nur bei
der Herstellung von z.B. PET-Neuware von Bedeutung, sondern spielt
ganz besonders beim Recycling von derartigen Produkten eine
wesentliche Rolle.

Es ist bekannt, dass Polyester hygroskopisch sind und Feuchtigkeit
binden. Bei der Verarbeitung von z.B. PET auf Extrusionsmaschinen
kommt es beim Vorhandensein von Wasser zur sogenannten Hydrolyse, d.h.
Polymerketten werden aufgespaltet, was zu einer Verringerung der
Grenzviskositdt fiihrt. Um dieses Materialschidigung méglichst gering
zu halten ist es ublich, PET vor der Verarbeitung auf Extrudern zu

trocknen. Génzlich verhindert werden kann sie jedoch nicht.

Ebenso ist bekannt, dass das Verweilen von Polyester unter hoher
Temperatur und unter Vakuum oder Inertgas Polykondensation bewirkt und
somit die Viskositit des Polyesters erhsht wird. Die bekannten
Verfahren der Schmelzepolykondensation oder der
Festphasenpolykondensation oder einer Kombination aus beiden werden
Ublicherweise zur Herstellung hochmolekularer Polyester aus

niedrigmolekularem Ausgangsmaterial angewendet.

Bei der Festphasenpolykondensation muss das Ausgangsmaterial in fester
Form als Granulat oder gesiubertes Mahlgut mit ausreichendem
Schiittgewicht vorliegen. PET in anderen Formen wie zum Beispiel Fasern

oder Folien muss, um der Festphasenkondensation unterzogen werden zu

Da53 P.003/021
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kdénnen, lber einen materialschidigenden und energieaufwindigen
Extrusionsprozess in Granulatform gebracht werden. Zur weiteren
Verarbeitung muss das Ausgangsmaterial erwdrmt werden, wobei es bei
der Kristallisationstemperatur (80°C -~ 120°C) zu einem Verkleben der
Granulatkdrner kommt. Um dies zu verhindern wird das Material zundchst
einen sog. Kristallisator zugefiihrt, in dem es unter stdndigem Riithren

Uber die sog. Kristallisationstemperatur erwirmt wird. Das nun

Tiesettantge Material kann dann dem Festphasenkondensationsbehilter
zugefiihrt werden, wo es weiter auf ca. 190°C bis 250° C erwirmt wird
und mehrere Stunden unter Vakuum oder Inertgas verweilt, bis die
gewlunschte Grenzviskosit#t erreicht wird. Diese Prozesse werden

diskontinuierlich, semi-kontinuierlich und kontinuierlich ausgefiihrt.

Bei den bestehenden Verfahren der Schmelzepolykondensation verweilt
Polyesterschmelze bei Temperaturen um ca. 265°C bis 300°C und unter
starkem Vakuum von ca. 1 mbar fir oftmals mehrere Stunden, um die
gewlinschte Grenzviskositdt zu erreichen. Diese Verfahren finden
hauptsédchlich in der Herstellung von Neuware Anwendung und sind fir

das Recycling von Polyester nicht geeignet.

Ziel des Kunststoffrecyclings im Sinne von werkstofflicher Verwertung
ist im weitesten Sinne die Erzeugung eines neuen Produktes aus
vorliegenden Abfallstoffen. In Bezug auf Thermoplaste im Allgemeinen
findet dabei zumeist eine Umformung zu Rezyclaten und in Folge eine
weitere Umformung zum finalen Produkt statt. Jede Umformung ist in der
Regel mit einem Aufheiz- und Abkiithlvorgang verbunden. Jede Aufheizung
bewirkt bei vielen Kunststoffen eine irreversible Schadigung des
Polymers ebenso bedeuten dieses Aufwirm- und Abkiihlvorgidnge hohen
Energieeinsatz welcher zugleich zu einem minderwertigerem Polymer
fuhrt.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen energiesparenden
Prozess im Zuge der Wiederaufbereitung von Polykondensaten wie
Polyester bereit zu stellen, durch welchen die Qualitit des
Polykondensats verbessert werden kann und somit das Herstellen von

hochwertigen Polymeren aus niedrigmolekularen Abfallstoffen erlaubt.

Geltst wird diese Aufgabe bei einem Verfahren der eingangs genannten
Art dadurch, dass die Schmelze durch eine Lochplatte oder ein Sieb mit

mehreren Offnungen mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm in eine Kammer

: Nr - RRA3 P.004/021
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eintritt, in der ein Unterdruck kleiner 20 mbar herrscht, dass die
Schmelze diese Kammer in diinnen Fiden im freien Fall passiert, dass
die Schmelze in einem Sammelbehalter unterhalb der Kammer fiir
wenigstens einer Minute verweilt und dass die Schmelze im
Sammelbehdlter von einem vorzugsweise schneckenfdrmigen Misch- und
Austragsteil stdndig bewegt und aus dem Sammelbehilter ausgetragen

wird.

Bei einer Vorrichtung der eingangs genannten Art wird diese Aufgabe
dadurch gelést, dass eine Lochplatte oder ein Sieb mit mehreren
Offnungen mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm iiber der Kammer
angeordnet ist, dass in der Kammer ein Unterdruck kleiner 20 mbar
herrscht und dass unter der Kammer ein Sammelbeh&dlter mit einem ein

vorzugsweise schneckenfdérmigen Misch- und Austragsteil angeordnet ist.

Beim erfindungsgemiBen Verfahren und der erfindungsgemdBen Vorrichtung
zum Erhéhen der Grenzviskositat (intrinsische Viskositat (iV)) von
Polykondensaten mittels Schmelze-Polykondensation wird also die
Schmelze Uber eine Lochplatte oder ein Lochsieb in eine
Reaktionskammer, welche unter Unterdruck steht oder mit einem Inertgas
gefillt ist, eingebracht und dort fiir eine bestimmte Zeit verweilen
gelassen, bis die Schmelze eine gewiinschte Grenzviskositit aufweist,
und anschlieBend z.B. tiber eine Lochplatte oder ein formgebendes

Kunststoffwerkzeug ausgetragen wird.

Eine Erhdhung des Molekulargewichtes wird durch Parameter wie
Temperatur, Vakuumdruck, Verweilzeit sowie die Schmelzeoberflache und
deren stdndiger Erneuerung beeinflusst. Um diese Reaktion so
wirtschaftlich wie méglich zu gestalten ist eine optimale
verfahrenstechnische Losung mit dem richtigen Zusammenspiel der

EinflussgroBen von Bedeutung.

Mit dem erfindungsgemdBen Verfahren und der erfindungsgemiéRen
Vorrichtung konnen jedoch nicht nur Verunreinigungen wie Wasser
sondern auch andere Verunreinigungen, wie z.B. Lésungsmittel,
Reinigungsmittel bzw. ganz allgemein Feuchtigkeit und ausdampfende
Bestandteile und/oder Luft, die bei der Herstellung oder dem Recycling
von Kunststoffmaterialien auftreten, von der Kunststoffschmelze
abgetrennt werden.

12/09/2012 19:10 Nr.: R663 P.005/021
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Die Vorteile der Erfindung werden nachfolgend beispielhaft mit Bezug
auf das Recycling von PET beschrieben, wobei dies aber nicht als
Beschrankung der Erfindung auf Recycling und/oder auf PET bzw. auf die
konkret beschriebene Konstruktion der Vorrichtung verstanden werden
soll.

PET-Materialien werden beim Recycling zun&dchst wie aus dem Stand der

Technik bekaaﬁ%—fefk%efﬁertT—gng—gereinTgtT_auIgescnmoLzen, entgast

und gefiltert. Nach der Filtration wird die Schmelze iiber eine
temperaturgeregelte Schmelzeleitung erfindungsgemi z.B. 2u einer
Lochplatte gefdrdert. Durch die Einstellung der optimalen Temperatur
und durch den sich aufbauenden Druck wird die Schmelze durch die
Lochplatte gedriickt. In der Lochplatte befindet sich abhangig vom
Durchsatz eine unterschiedliche Anzahl an kleinen L&chern. Diese haben
bei PET einen Durchmesser von z.B. 0,3 mm. Die Lochplatte k®énnte aber
beispielsweise auch als Sieb, Gitter oder dergleichen ausgefithrt
werden. Besonders gute Ergebnisse werden bei einem Durchmesser der
Offnungen kleiner 0,5 mm, vorzugsweise zwischen 0,05 und 0,5 mm,
besonders bevorzugt zwischen 0,1 und 0,3 mm erzielt, je nach
gewlnschtem Durchsatz und Ergebnis. Bei nicht runden L&chern
entspricht deren Flache der Fliche von Léchern mit den vorstehend

genannten Durchmessern.

Nach der Lochplatte gelangen die Faden, welche sich durch die
Schwerkraft noch weiter verdiinnen, in eine unter Unterdruck,
vorzugsweise Vakuum, stehende Kammer. Die Kammer kann auch mit
getrocknetem Gas gefiillt sein oder mit getrocknetem Gas durchspiilt
werden. Je nach gewiinschter Grenzviskositat kann das Vakuum in der
Kammer h&her oder geringer gewdhlt werden. Bevorzugt wird mit einem
Druck zwischen 0,5 und 20 mbar gearbeitet, da sich bei diesen Driicken
einerseits gute Ergebnisse erzielen lassen, diese Driicke andererseits
mit handelsiiblichen Vakuumpumpen erzeugt werden kénnen. In dieser
Kammer findet die Reaktion statt. Das Wasser diffundiert durch das
Vakuum vom Inneren der Schmelze an die Oberflache. Durch das Vakuum
und die Temperatur wird das Wasser in Wasserdampf umgewandelt bzw.
kénnen Lésungsmittel oder dergleichen verdampfen und/oder Luft aus der
Schmelze entweichen und dann aus der Kammer abgefihrt werden. Wird die
erfindungsgemaBe Vorrichtung beispielsweise einem Extruder
nachgeschaltet, konnen die verkiirzten Molekularketten wieder

verlangert werden. Die resultierende Kunststoffqualitat kann durch

12/09/2012 19:11 Nr.: R663 P.006/021
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geeignete Auslegung der Vorrichtung und des Verfahrens beeinflusst

werden.

Beispielsweise kann die erfindungsgemaBe Vorrichtung fiir die
Bearbeitung von PET so ausgelegt werden, dass eine Lochplatte mit 3000
Lochern mit je 0,3 mm Durchmesser und eine freie Fallhthe von 2 Metern

in der Kammer bei einem Unterdruck von 3 mbar verwendet wird. Dies

ergibtdurchdte Einwirkung der Schwerkraft und des Vakuums einen
Schmel zefadendurchmesser von ca. 0,2 mm, der zu einer sehr guten

Reinigung bzw. Entgasung der Schmelze fiihrt.

Es versteht sich, dass je nach gewiinschtem Durchsatz mehr oder weniger
als 3000 Lécher, vorzugsweise zwischen 1000 und 5000 Léchern,
beispielsweise 2000 oder 4000 Locher je Lochplatte oder Sieb verwendet
werden kdnnen. Auch kénnen groéBere oder kleiner HShen als 2 Meter
verwendet werden. Bevorzugt sind Hdhen von 1,5 m bis 4 m, insbesondere

Hohen von 2m, 2,5 m, 3 m oder 3,5 m.

Die Schmelze f&llt in Form von diinnen Schmelzefaden durch die Kammer
nach unten und Verunreinigungen wie Wasser diffundieren an die
Oberfldche und verdampfen durch die Temperatur und den Unterdruck.
Durch die ungehinderte vertikale Bewegung der dinnen Schmelzefiden in
der Kammer nach unten erfolgt eine sehr starke VergréfBerung der

aktiven Schmelzeoberfliache.

Durch die Entfernung von Wasser aus der PET-Schmelze verbinden sich
die kurzen Molekillketten zu l&ngeren Ketten, was ein Ansteigen des
Molekulargewichtes und somit eine Erhshung der Grenzviskositat
bewirkt.

Am unteren Ende der Kammer sammelt sich die Schmelze in einem
Sammelbehdlter und wird z.B. durch einen Austragsextruder nach einer
Verweildauer von vorzugsweise mindestens‘einer Minute, vorzugsweise
von mindestens drei oder vier Minuten, zu einer Vorrichtung zum
Granulieren, einem formgebenden Werkzeug oder in eine weitere gleich
oder &hnlich aufgebaute Kammer weitergeleitet, wobei am Ende der
ersten oder am Anfang der ndchsten Kammer oder irgendwo auf dem Weg
zwischen diesen beiden Kammern eine Heizeinrichtung angeordnet sein
kann, mit welcher der Kunststoff auf seiner Schmelzetemperatur, also

einer Temperatur, in welcher der Kunststoff plastisch flieBt, gehalten

: Nr.:. RRA3 P.007/021
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werden kann.

Das erfindungsgemiBe Verfahren und die erfindungsgemiBe Vorrichtung
kénnen auf einfache Weise individuell nach Kundenwiinschen angepasst
und gefertigt bzw. ausgefithrt werden, wobei auch vorhandene Anlagen
zur Herstellung oder zum Recycling von Kunststoffen aufgeriistet oder

erganzt werden konnen.

Weitere bevorzugte Ausfithrungsformen der Erfindung sind Gegenstand der

Ubrigen Unteranspriiche.

Weitere Merkmale und Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der
nachfolgenden Beschreibung bevorzugter Ausfiihrungsbeispiele der

Erfindung unter Bezugnahme auf die angeschlossenen Zeichnungen. Es

zeigt:

Fig. 1 eine Anlage fur das Recycling von Kunststoff mit einer
erfindungsgeméfen Vorrichtung im Aufriss,

Fig. 2 die Anlage von Fig. 1 in Draufsicht,

Fig. 3 einen erfindungsgemidBen Beh&ilter im Schnitt

Fig. 4 einen Schnitt durch den Behilter von Fig. 3 entlang der
Linie IV-IV,

Fig. 5 ein Diagramm, das den Einfluss der Verweilzeit im Reaktor
auf den iv-Wert zeigt, und

Fig. 6 eine alternative Ausfiihrungsform eines schneckenfdrmigen

Misch- und Austragsteiles.

In Fig. 1 und 2 ist beispielhaft eine Recyclinganlage dargestellt, die
in der mit 1 bezeichneten Baugruppe eine Vorrichtung zum Zerkleinern
und Extrudieren von Polykondensaten, beispielsweise Fasern, Folien,
Tiefziehfolien aus PET oder anderen Polykondensaten, aufweist. Diese
Baugruppe kann wie aus dem Stand der Technik bekannt aufgebaut sein
und ist nicht Gegenstand der vorliegenden Erfindung. Die
Recyclinganlage wird beispielhaft fiir das Recycling von PET

beschrieben ist aber nicht auf diesen Kunststoff beschriankt.

Beispielsweise kann PET Recyclingware oder auch PET Neuwarengranulat
je nach Bedarf durch ein Beschickungssystem (Einwellenzerkleinerer,
Schneidverdichter, Silo, Dosierung fiir Granulat etc.) einem Extruder

zugefiihrt werden. Je nach Beschickungssystem wird das Ausgangsmaterial

: . ba P.008/021
12/09/2012 19:12 Nr7/22‘53




12/89/2812 19:09 BB43-1-526-42-45 BEER&PARTNER PATENTA S. @9/21

7. L2 ] LA J

(Fasern, Anfahrtsklumpen, Flaschenmahlgut, Folien, Granulat etc. }
durch einen Einwellenzerkleinerer oder Schneidverdichter zerkleinert,
verdichtet und optional oberflichenentfeuchtet oder das Granulat durch
das Dosiersystem dem Extruder zugefihrt.

Es hat sich als sehr vorteilhaft erwiesen wenn der oben angefiihrte

Extruder mit einer aus dem Stand der Technik bekannten

—Entgasungseinrichtung ausgestattet 15t Da das i1im nicht

vorgetrockneten PET gebundene Wasser bei der Extrusion hydrolytischen
Abbau verursacht ist es notwendig das PET zu entfeuchten sobald es den
Schmelzezustand erreicht. Die wahrend des Aufschmelzvorganges bereits
stattgefundene Verringerung der Grenzviskositit durch Hydrolyse kann
zwar nicht mehr kompensiert werden, jedoch kann durch das Entfernen
noch vorhandenen Wassers aus der Schmelze ein weiterer iv-Abbau
weitgehend verhindert werden. Noch vorteilhafter ist es wenn
unmittelbar nach der Entgasungseinrichtung des Extruders eine weitere
Entgasungseinrichtung angeordnet ist und wenn an den Entgasungszonen
ein Unterdruck von 2 bis 5 mbar herrscht. Im Anschluss an die
Extrusion folgt eine Filtriereinheit, welche die PET-Schmelze auf die

notwendige Reinheit und Homogenit&t filtert.

Der zur Beschickung des nun folgenden Schmelzereaktors notwendige
Schmelzedruck wird durch den Aufschmelzextruder oder durch eine
Schmelzepumpe 9, welche nach der Filtriereinheit angeordnet sein kann,

aufgebracht.

Die vorstehend beschriebenen Komponenten der Anlage sind fiir die
Erfindung nicht unbedingt notwendig, wenngleich sie die Wirkung des
erfindungsgemifen Verfahrens und der erfindungsgemiafen Vorrichtung

positiv beeinflussen.

An den Ausgang 2 des Extruders bzw. die Filtriereinheit, einen
Siebwechsler 8 mit einem Sieb und die Schmelzepumpe 9 ist eine
erfindungsgemife Vorrichtung 3 zum Entfernen von Verunreinigungen aus
der vom Extruder kommenden Schmelze {iber eine Zufuhr- bzw.
Schmelzeleitung 4 angeschlossen. Die Schmelzeleitung 4, fiihrt je nach
Anlage, Anforderungen oder riumlichen Gegebenheiten entweder waagrecht
direkt zu einem oder mehreren Behdltern 5 oder zuerst senkrecht
entlang eines Behdlters 5 nach oben.

De53 P.009/021
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Die Vorrichtung 3 besteht im dargestellten Ausfiihrungsbeispiel aus
insgesamt zwei Behdltern 5, die parallel nebeneinander angeordnet
sind. Von der Zufuhrleitung 4 fithrt eine Verteilerleitung 6, 7 zu
jeweils einem Behalter 5. Nach den beiden Behadltern 5 fiihrt eine
Sammelleitung 10 zu einer Granuliervorrichtung 12. Die
Granuliervorrichtung 12 kann wiederum wie aus dem Stand der Technik

bekannt aufgebaut sein und ist nicht Gegenstand der vorliegenden

Errindung.

Die Behdlter 5 sind beispielsweise wie in Fig. 3 dargestellt aufgebaut
und bestehen aus einem vorzugsweise zylindrischen Rohr 13. Durch
variieren der Linge des zylindrischen Rohres 13 kénnen auf einfache
Weise unterschiedliche Fallhdhen im Behdlter 5 hergestellt werden. Am
oberen Ende des Rohres 13 ist ein Kopfteil 14 angebracht und am
unteren Ende des Rohres 13 ein FuBteil 15 mit einem eine

Reaktionskammer bildenden Sammelbehialter 19.

Im Kopfteil 14 ist im Anschlussbereich zum Rohr 13 eine Lochplatte
oder ein Sieb 16 mit einer Vielzahl von Offnungen 26 angeordnet. In
Stromungsrichtung vor der Lochplatte oder dem Sieb 16 befindet sich
ein Verteilerraum 17, der iliber eine Anschlusséffnung 18 mit einer der
Verteilerleitungen 6 oder 7 verbunden ist. Im Verteilerraum 17 kann
vor der Lochplatte oder dem Sieb 16 ein nicht dargestelltes
Druckverteilersieb eingebaut sein, um den Druck m&glichst gleichmaBig

auf die gesamte Lochplatte bzw. das Sieb 16 zu verteilen.

Die Schmelze, z.B. PET-Schmelze, wird mittels des erzeugten Drucks des
Extruders oder der Schmelzepumpe 9 durch die Lochplatte oder das Sieb
16 gedruckt. Wenn die Schmelze durch die Lochplatte oder das Sieb 16
gepresst wird, fallen die diinnen Schmelzefiden frei und ohne Kontakt
zur Wand der in den Rohren 13 gebildeten Kammer 25 durch die
Schwerkraft nach unten. Die Lochplatte oder das Sieb 16 umfasst je
nach Durchsatz eine unterschiedliche Anzahl an kleinen Offnungen. Bei
einem Lochdurchmesser von etwa 300 pm und einem Massedurchsatz von
rund 70kg/h sind beispielsweise ca. 2000 Lécher notwendig, um gute

Ergebnisse erzielen zu kénnen.

Durch die Lange des Behdlters 5 und insbesondere des Sammelbeh&dlters
19 kann die Verweildauer der Schmelze in der Kammer 25 beeinflusst

werden, wobei auch der Durchmesser der diinnen Schmelzefidden, welche

i1 Nr - RRG3 P.010/021
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sich durch die Schwerkraft noch weiter verdiinnen, und somit deren
Gewicht die Verweildauer beeinflusst, ebenso wie die Temperatur,
welche die Viskositat der Schmelze beeinflusst. Je hoher die
Temperatur ist, um so schneller erfolgt in der Regel die
Polykondensation. Bei PET liegt die ideale Temperatur im
Sammelbehalter 19 beispielsweise bei bevorzugt zwischen 270° und
300°C. Durch die parallele Anordnung von Behiltern 5 kann der

————————Burehgatz—der—erfindungsgemsfen—Vorrichtumg verindert—werden—Die

Qualitdt der Polykondensation und auch Reinigung der Schmelze kann
beispielsweise auch durch zwei oder mehr hintereinander geschaltete

Behdlter 5 verbessert werden.

Durch die hohe Anzahl an kleinen Léchern erreicht man ein sehr hohes
Oberflachen- zu Volumen-Verhdltnis der Schmelze. Durch die Schwerkraft
dinnen die Schmelzefdden je nach Hohe des Behilters 5 noch weiter aus,
wodurch sich das Oberflidchen- zu Volumen-Verhaltnis nochmals
maflgeblich erhsht. In einem perfekten Zusammenspiel mit der groBen
Schmelzeoberflache, der Verweilzeit, der hohen Temperatur sowie des
Vakuums gelingt nicht nur eine hervorragende Reinigung der Schmelze
sondern auch eine Polykondensationsreaktion der Schmelze. Durch das
Einwirken von Temperatur und Vakuum ziehen sich die Faden im
Schmelzezustand einzeln bis zum Sammelbehilter 19 des Behalters 5 nach

unten.

Durch das hohe Oberflichen- zu Volumen~Verhiltnis der Schmelze, des
hohen Vakuums und der hohen Temperatur im Reaktor k&nnen z.B.
Wassermolekiile, andere Reaktionsprodukte oder flichtige Stoffe binnen
kurzer Zeit an die Oberfliche der Schmelzefaden diffundieren. Im
gasférmigen Zustand koénnen diese Stoffe durch das angelegte Vakuum am

Reaktor rasch entfernt werden.

Bei der dabei stattfindenden Polykondensations-Reaktion verldngern
sich unter Abspaltung von Reaktionsprodukten die Molekiilketten, was zu

einer Erhthung der Grenzviskosit&t fihrt.

Da die Fallzeit der Schmelzefaden in der Kammer 25 fiir eine
ausreichend hohe Polykondensation mdglicherweise nicht ausreichend
ist, werden die Fiden im Sammelbeh&lter 19, der sich im Fufiteil 15
befindet, wieder zu einem Schmelzbad zusammengefihrt. Im Schmelzebad

befindet sich ein von einem Motor 28 angetriebenes schneckenfsérmiges,
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Misch- und Austragselement, z.B. ein Austragsextruder 27, welcher
vorzugsweise so ausgelegt ist, dass neben der Férderwirkung und dem
Druckaufbau fir die Weiterverarbeitung eine gute Mischwirkung durch
eine mehrmalige Oberflidchenerneuerung der Schmelze stattfinden kann.
Anstelle eines Austragsextruders kann auch eine Austragschnecke oder
dergleichen vorgesehen sein. Da die Schmelze stdndig in Bewegung ist,

wird ein thermischer Abbau der Schmelze auf ein Minimum reduziert.

Vom Austragsextruder 27 wird die Schmelze zur Sammelleitung 10
gepumpt. Mit einer anschlieBenden Stranggranulierung 12 kann die
Schmelze zu hochqualitativen Granulat verarbeitet werden. Mittels
eines Folgewerkzeuges nach dem Austragsextruder 27 kann auch ohne
weiteres gleich Produkte wie Umreifungsbander, Fasern, Folien usw. aus
Recycling-PET erzeugt werden. Eine solche Anwendung wiirde den groBen
Vorteil mit sich bringen, dass das Recycling-PET ohne Vortrocknung und
ohne SSP (solid state Polymerisation) durch einmaliges Aufschmelzen

direkt zu hochwertigen Produkten verarbeitet werden kann.

Der Kopfteil 14 und der FuBteil 15 sind mit dem Rohr 13 verbunden,
z.B. verschraubt. Am Rohr 13 befinden sich des Weiteren Anschlisse 22
zu einer nicht dargestellten Vakuumpumpe sowie allenfalls noch

Montage— oder Servicedffnungen 23 und/oder Schauglédser 24.

An Stelle einer Vakuumpumpe kénnen an die Anschliisse auch Leitungen
zum kontinuierlichen oder intermittierenden Zu- und Abfithren von

gegebenenfalls inertem, getrocknetem Gas angeschlossen werden, um die
abgetrennten Verunreinigungen abzufithren.

In Versuchen wurde festgestellt, dass Polykondensation bei PET bei
einem Unterdruck von 0,5 bis 5 mbar und einer Temperatur von
vorzugsweise 270° bis 300°C am raschesten vor sich geht. In jedem Fall
sollte der Unterdruck kleiner 20 mbar sein. Da der Unterdruck die
Grenzviskositdt der erzeugten PET Schmelze sehr stark beeinflusst,
kann tiiber eine nach dem Austragsextruder 27 angeordnete Einrichtung 11
zur In-Line Viskositatsmessung sehr einfach und rasch eine Regelung

der Grenzviskosit&t durch Verindern des Unterdruckes hergestellt

werden.

Durch die besondere Gestaltung des FuBteils 15 kann die Verweilzeit
der Schmelze unter Vakuum iiber den Fiillstand im Sammelbeh&lter 19
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beeinflusst werden. Liangere Verweilzeiten bewirken ein grifBeres
Polymerkettenwachstum und somit eine weitere Erhshung der

Grenzviskositat.

Der Flllstand des Schmelzbades im Sammelbehilter 19 wird durch einen
geeigneten Sensor, welcher wiederum den Austragsextruder 27 steuert,
geregelt. Die an den diinnen Schmelzefiden durch Hochvakuum und

in der Folge 1m Schmelzebad
durch Verweilen und in Bewegung halten der Schmelze durch das Misch-
und Austragsteil 27 fortgesetzt. Die Hohe des Schmelzebades kann je
nach Anforderung so groB sein, dass der Austragsextruder 27
vollstandig oder nur zum Teil von Schmelze bedeckt ist. Es ist jedoch
vorteilhaft, wenn das schneckenférmige Misch- und Austragselement 27
nicht vollstandig mit Schmelze bedeckt ist, wenn durch die
Drehbewegung des Austragselements die Schmelze immer wieder

aufgerissen und die Oberflidche erneuert werden soll.

Uber die nach dem Austragsextruder 27 befindliche Einrichtung zur In-
Line Viskositadtsmessung 11 kann wie oben beschrieben itber den
entsprechenden Fillstand im Sammelbehdlter 19 und die daraus
resultierende Verweilzeit die gewiinschte Grenzviskositit eingestellt

bzw. geregelt werden.

Versuche haben gezeigt, dass die Kombination von Schmelzefiden und
Schmelzebad eine &uBerst effiziente Polykondensation bewirkt und somit
schon bel vergleichsweise sehr kurzen Verweilzeiten substantielle

Erhohungen der Grenzviskositdt méglich sind.

In Fig. 5 ist der Einfluss der Verweilzeit im Behdlter 5 auf den iv-
Wert dargestellt. Bei geringeren oder hdheren iV-Ausgangswerten ist
eine vergleichbare Verbesserung gegeben. Es ist zu erkennen, dass ab
einer Verweilzeit von ca. 1 Minute bereits eine Erhéhung der
Grenzviskositdt eintritt. Substantielle Verbesserungen werden bereits
nach wenigen Minuten, insbesondere ab drei oder vier Minuten,
erreicht. Je nach gewiinschtem Ergebnis bzw. Verbesserung der iV sind
Verweilzeiten von sechs, acht, zehn oder mehr Minuten bis hin zu 12,
vierzehn oder 16 Minuten denkbar bzw. vorteilhaft. Im Vergleich dazu
arbeiten bekannte Schmelzereaktoren mit Verweilzeiten von 30 min bis

mehreren Stunden um &hnliche Ergebnisse zu erzielen.
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Durch besondere Ausgestaltung des schneckenfdrmigen Misch- und
Austragsteiles 27 im Sammelbehdlter 19 kann der Reaktionsprozess noch

welter optimiert werden.

So fuhrt ein geringer Kerndurchmesser der Welle 29 in Bezug auf den
Gesamtdurchmesser sowie ein speziell ausgefilhrter Schneckengang,

beispielsweise mit Ldchern oder Ausnehmungen 31 an den Stegen 30 im

i i Che und Somit

Oberflédchenerneuerung der PET~Schmelze. Dadurch wird der
Diffusionsvorgang fir den Abtransport der Abspaltprodukte (z.B.
Wasser) wesentlich erleichtert und somit der Polymerisationsvorgang

beschleunigt.

Durch die Erfindung kénnen einzelne oder alle der folgenden Vorteile

erzielt werden:

- Wiederaufbereiten von verschiedensten Eingangsmaterialien
(Fasern, Folien, Flaschenmahlgut, Umreifungsbdnder, Anfahrkuchen
usw, ) ;

- Neben Granulat kann durch das Verwenden formgebender Werkzeuge
auch direkt ein qualitativ hochwertiges Kunststoffprodukt
hergestellt werden;

- Einstellbare Grenzviskositat fiir z.B. Polyester;

- Grenzviskositdt und Reinheit des Ausgangsproduktes kann hdher
sein als jene des Eingangsproduktes (,,Upcycling®);

- Kein Kristallisieren und Vortrocknen von Polyester-
Eingangsmaterial erforderlich;

- Keine Nachbehandlung von Polyestermaterial durch SSP notwendig;

- Relativ niedrige Anlagenkosten;

- Sehr kurze Behandlungszeit fiir das Material;

- Hohe Energieeffizient des Gesamtprozesses bezogen auf
Ausgangsmaterial-Qualitat gegeniiber bekannten Prozessen, da nur
eine einmalige Aufheizung erforderlich ist;

- Vorhandene Recyclinganlagen kénnen ohne grofle Verdnderungen
weiter verwendet und mit der erfindungsgeméBen Vorrichtung
nachgeristet werden.

12/09/2012 19:15 Nr.: R663 P.014/021
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Anspriiche:
1. | Verfahren zum Erhdhen der Grenzviskositidt einer

Polykondensatschmelze unter Unterdruck, dadurch gekennzeichnet,
dass die Schmelze durch eine Lochplatte oder ein Sieb (16) mit
mehreren Offnungen (26) mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm in
eine Kammer (25) eintritt, in der ein Unterdruck kleiner 20 mbar
————————herrschtydassdie SchmeizedieseKammer 25— dummenr Faden tm
freien Fall passiert, dass die Schmelze in einem Sammelbehilter
(19) unterhalb der Kammer (25) fiir wenigstens eine Minute
verweilt und dass die Schmelze im Sammelbehidlter (19} von einem
vorzugsweise schneckenfdrmigen Misch- und Austragsteil (27)

stédndig bewegt und aus dem Sammelbeh&lter (19) ausgetragen wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Kammer (25) unter einem Unterdruck kleiner 10 mbar, besonders

bevorzugt zwischen 0,5 mbar und 5 mbar, steht.

3. Verfahren nach Anspfuch 1, dadurch gekennzeichnet, dass sich in

der Kammer (25) ein getrocknetes Gas befindet.

4, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass die Schmelze durch Offnungen (26) mit einem
Durchmesser zwischen 0,05 und 0,5 mm, insbesondere bevorzugt

zwischen 0,1 und 0,3 mm, in die Kammer (25) eintritt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass die Verweilzeit der Schmelze im
Sammelbehdlter (19) wenigstens 1 bis 2 Minuten, vorzugsweise

wenigstens 4 Minuten, betrigt.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass die Schmelze nacheinander wenigstens zwei
Kammern (25) passiert.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die

Schmelze zwischen zwei Kammern (25) durch eine

Temperiereinrichtung auf der erforderlichen Schmelzetemperatur
gehalten wird.

12/09/2012 19:16 Nr.: R663 P.015/021
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B. Vorrichtung zum Erhéhen der Grenzviskositit einer

Polykondensatschmelze, mit einer unter Unterdruck stehenden
Kammer (25) mit wenigstens einer Offnung (26), durch welche die
Schmelze in die Kammer (25) eintritt, welche die Schmelze ohne
Kontakt zur Kammerwand passieren kann, dadurch gekennzeichnet,
dass eine Lochplatte oder ein Sieb (16) mit mehreren Offnungen

{26) mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm tiber der Kammer (25)

oy . N .
o)

mbar herrscht und dass unter der Kammer (25) ein Sammelbehdlter
(12) mit einem ein vorzugsweise schneckenfdrmigen Misch- und
Austragsteil (27) angeordnet ist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Kammer (25) unter einem Unterdruck kleiner 10 mbar, besonders

bevorzugt zwischen 0,5 mbar und 5 mbar, steht.

10. Vorrichtung nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass
der Durchmesser der Offnungen (26) zwischen 0,05 und 0,5 mm,

bevorzugt zwischen 0,1 und 0,3 mm, liegt.

11. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 10, dadurch
gekennzeichnet, dass bei nicht runden Offnungen deren Flache der
Fldche von runden Offnungen mit einem Durchmesser zwischen 0,05

und 0,5 mm, bevorzugt zwischen 0,1 und 0,3 mm, entspricht.

12. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 11, dadurch
gekennzeichnet, dass zwei Kammern (25) in Serie hintereinander

angeordnet sind.

13. Vorrichtung nach Anspruch 12, gekennzeichnet durch eine
Heizeinrichtung zwischen den beiden Kammern (25).

14. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 10 bis 18, dadurch
gekennzeichnet, dass das vorzugsweise schneckenfdrmigen Misch~

und Austragsteil (27) im Sammelbehdlter (19) nicht vollstandig
von Schmelze bedeckt ist.

15. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 10 bis 19, dadurch
gekennzeichnet, dass zwei oder mehr Offnungen (26) oder ein Sieb

(16) oder eine Lochplatte vorgesehen sind und dass in

12012 19:16 Nr.: RB63 P.016/021
12/09 15/




12/89/2012

19:89 B043-1-526-42-45 BEER&PARTNER PATENTA S. 17/21

oe e (X J L X ] *e (A XX ]
L e e e LN 3 [ ] L d L]
L] L] ® oo o0 o Ld L]
. o LR ] * e (] * o
L4 L ] LN J LR ] ¢ L ] Ld
(X (X ] L X o0 LR ) L]

Stromungsrichtung vor den Offnungen (26) oder dem Sieb (16) oder

der Lochplatte ein Verteilerraum (17) angeordnet ist.
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Neue Patentanspriche:

Verfahren zum Erhohen der Grenzviskositat einer
Polykondensatschmelée unter Unterdruck, bei dem die Schmelze
durch eine Lochplatte oder ein Sieb (16) mit mehreren Offnungen
(26) mit einem Durchmesser kleiner 0,5 mm in eine Kammer (25)
eintritt, in der ein Unterdruck herrscht, bei dem die Schmelze
diese Kammer (25) in diinnen Faden im freien Fall passiert und bei
dem die Schmelze in einem Sammelbehdlter (19) unterhalb der
Kammer (25) verweilt, dadurch gekennzeichnet, dass in der Kammer
(25) ein Unterdruck kleiner 20 mbar herrscht, dass die Schmelze
im Sammelbehdlter (19) fiir wenigstens eine Minute verweilt, dass
die Schmelze im Sammelbehdlter (19) von einem vorzugsweise
schneckenférmigen Misch- und Austragsteil (27) standig bewegt
wird, widhrend das Misch- und Austragsteil (27) im Sammelbehdlter
(19) nicht vollstandig von der Schmelze bedeckt ist, und dass die
Schmelze im Sammelbehdlter (19) vom Misch- und Austragsteil (27)

aus dem Sammelbehdlter (19) ausgetragen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Kammer (25) unter einem Unterdruck kleiner 10 mbar, besonders

bevorzugt zwischen 0,5 mbar und 5 mbar, steht.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass sich in

der Kammer (25) ein getrocknetes Gas befindet.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass die Schmelze durch Offnungen (26) mit einem
Durchmesser zwischen 0,05 und 0,5 mm, insbesondere bevorzugt

zwischen 0,1 und 0,3 mm, in die Kammer (25) eintritt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass die Verweilzeit der Schmelze im
Sammelbehidlter (19) wenigstens 1 bis 2 Minuten, vorzugsweise

wenigstens 4 Minuten, betragt.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass die Schmelze nacheinander wenigstens zwei

Kammern (25) passieft.
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Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die
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Schmelze zwischen zwei Kammern (25) durch eine
Temperiereinrichtung auf der erforderlichen Schmelzetemperatur

gehalten wird.

Vorrichtung zum Erhshen der Grenzviskositdt einer
Polykondensatschmelze, mit einer unter Unterdruck stehenden
Kammer (25) mit wenigstens einer Offnung (26), durch welche die
Schmelze in die Kammer (25) eintritt, welche die Schmelze ohne
Kontakt zur Kammerwand passieren kann, wobeil eine Lochplatte oder
ein Sieb (16) mit mehreren Offnungen (26) mit einem Durchmesser
kleiner 0,5 mm iber der Kammer (25) angeordnet ist, wobei in der
Kammer (25) ein Unterdruck herrscht und wobei unter der Kammer
(25) ein Sammelbehdlter (19) angeordnet ist, dadurch
gekennzeichnet, dass in der Kammer (25) ein Unterdruck kleiner 20
mbar herrscht, dass im Sammelbehdlter (19) ein vorzugsweise
schneckenférmiges Misch- undrAustragsteil (27) angedrdnet ist,
und dass das vorzugsweise schneckenfdérmigen Misch~ und
Austragsteil (27) im Sammelbehdlter (19) nicht vollstdndig von
Schmelze bedeckt ist. o

Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Kammer (25) unter einem Unterdruck kleiner 10 mbar, besonders

bevorzugt zwischen 0,5 mbar und 5 mbar, steht.

Vorrichtung nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass
der Durchmesser der Offnungen (26) zwischen 0,05 und 0,5 mm,

bevorzugt zwischen 0,1 und 0,3 mm, liegt.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 10, dadurch
gekennzeichnet, dass bei nicht runden Offnungen deren Fldche der
Fliche von runden Offnungen mit einem Durchmesser zwischen 0,05

und 0,5 mm, bevorzugt zwischen 0,1 und 0,3 mm,.entspricht.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 11, dadurch
gekennzeichnet, dass zwei Kammern (25) in Serie hintereinander

angeordnet sind.

Vorrichtung nach Anspruch 12, gekennzeichnet durch eine

Heizeinrichtung zwischen den beiden Kammern (25).

21/22

( ZULETZT VORGELEGTE ANSPRUCHE )




14.

1 L L]

Qeee

[ X J L ] : L ] LN ]
Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 13, dadurch
gekennzeichnet, dass zwei oder'mehr Offnungen (26) oder ein Sieb
(16) oder eine Lochplatte vorgesehen sind und dass in
Stromungsrichtung vor den Offnungen (26) oder dem Sieb (16) oder

der Lochplatte ein Verteilerraum (17) angeordnet ist.
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