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(57) Resumo: METODO E INSTALAGAO PARA AUMENTAR A
VISCOSIDADE INTRINSECA DE MATERIAL DE POLIESTER POR
POLI-CONDENSACAO EM FASE SOLIDA. A presente invengéo
refere-se a uma instalagdo para aumentar a viscosidade intrinseca de
um material de poliéster por policondensagéo em fase sdlida (SSP)
que compreende um recipiente de reagdo aquecivel (2, 2), no qual o
material de poliéster (P) pode ser deixado residir a uma temperatura
de termotratamento predeterminada por um tempo de residéncia
predeterminado, até que ele tenha atingido uma viscosidade intrinseca
desejada, e um recipiente de resfriamento (6, 6) disposto a jusante do
recipiente de reagdo, em que o recipiente de resfriamento (6, 6) é
desenhado para resfriar o material de poliéster descarregado do
recipiente de reagéo para uma primeira temperatura de resfriamento
que é menor que a temperatura de reagdo. A jusante do recipiente de
resfriamento (6, 6), um separador de material de poliéster (7) é
disposto, o qual é desenhado para desviar o fluxo de material de
poliéster para uma maquina de processamento de material de poliéster
(8) e/ou para um recipiente de armazenagem intermediaria (10).
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Relatério Descritivo da Patente de Invengéo para "METODO E
INSTALAGAO PARA AUMENTAR A VISCOSIDADE INTRINSECA DE
MATERIAL DE POLIESTER POR POLICONDENSAGAO EM FASE SOLI-
DA".

A presente invengao refere-se a um método e instalagéo para

aumentar a viscosidade intrinseca de um material de poliéster por policon-

densacgdo em fase sélida, em que o material de poliéster € introduzido em
um recipiente de reagédo e é deixado residir no recipiente de reagao em uma
temperatura de termotratamento predetefminada, por um tempo de residén-
cia predeterminado até que o material de poliéster exiba uma viscosidade
intrinséca desejada, e, subseqlentemente, o material de poliester & enviado
para'um recipiente de resfriamento, onde ele é resfriado para uma tempera-
fura abaixo de uma primeira temperatura de resfriamento, que € menor que
a temperatura de reagao. '

Para a producgdo de poliésteres de alto peso molecular, tais co-
mo, por exemplo, PET e PEN, as propriedades de poliéster, que sao unicas
dentre os materiais sintéticos, sao utilizadas, de acordo com a quais ocorre a
policondensagdo de moléculas de poliéster e, logo, a viscosidade do poliés-
ter € aumentada se o poliéster € deixado residir em altas temperaturas. O
poliéster é deixado residir sob vécuo ou gas inerte de modo a impedir degra-
dagéo oxidativa. Essa obteng&o de poliésteres de alto peso molecular a par-
tir de um material dé partida de poliéster de baixo peso molecular é efetuada
usualmente po'r policondensagdo pof fusdo (MPPC) ou policondensagéo em
fase sélida (SSP) ou uma combinag&o de ambos os métodos.

Durante a pblicondensaqéo por fusdo, o fundido de poliéster &
processado sob alto vacuo de cerca de 100 Pa (1 mbar), a temperaturas de -
cerca de 270°C a 300°C, por aproximadamente 30 minutos a 5 horas. Isso
envolve a desvantagem de, devido as altas temperaturas de processamento,
ocorrer o processo de degradagdo oxidativa do poliéster, inicialmente ilus-
trado, que resulta em coloragdo amarela e contraposi¢ao a policondensagao
do poliéster. Os valores de viscosidade intrinseca obteniveis pela .policon-

densagédo por fusdo elevam-se a aproximadamente 0,16 IV (= Viscosidade

/ Proc ladsg ¢
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Intrinseca).

Durante a policondensagdo em fase sélida, o fundido de poliés-
ter é usualmente extrudado através de varias matrizes, e os fios plasticos
assim formados sdo, subseqientemente, resfriados em um banho de agua.
Depois da solidificagdo, os fios plasticos sdo granulados, isto € eles sao cor-

‘tados em pelotas. Devido ao rapido resfriamento, o poliéster é fornecido em

estado amorfo. Isso é importante porque os materiais de poliéster, que eram
origihalmente transparentes, permanecem transparentes no estado amorfo,
ao passo que o 'poliéster que é lentamente resfriado assume um estado cris-
talino, em que o material que era originalmente transparente se torna bran-
co. Para posterior processamento, os granulos de poliéster devem ser rea-
quecidos com aglutinagéo dos corpos granulares na faixa de temperatura de
cristalizagdo (80 — 120°C). Portanto, os granulos s&o inicialmente supridos a
um assim chamado cristalizador, no qual eles s&o levados para uma tempe-
ratura acima da temperatura de cristalizagao, sob agitacédo vigorosa, de mo-
do a recuperar a escoabilidade dos corpos granulares para posterior trata-
mento, que é de maxima importante para o transporte e a secagem em um
recipiente sem dispositivo. agitador. Além disso, os granulos absorvem me-
nos umidade na forma cristalina, permitindo, deste modo, tempos de resi-
déncia mais curtos duranfe a secagem. Logo a seguir, os granulos séo su-

pridos a um recipiente de policondensagao em fase sdlida, também referido

“como um reator de SSP (Policondensagao em Estado Sdlido) ou um recipi-

ente de termotratamento, de modo a aumentar a viScosidade intrinseca, sao
aquecidos nele para aproximadamente 190 a 250°C e, subseqlentemente,
sdo deixados no reator de SSP sob estas condigdes por cerca de 1 a 40 ho-

" ras, até que a viscosidade intrinseca seja obtida.

Os métodos para SSP podem ser basicamente divididos em dois
grupos, isto é uma PPS continua, conforme descrigdo, por exemplo, em DE
100 54 240, em que nitrogénio é normalmente usado como o gas inerte e, ao
mesmo tempo, serve como um meio de transferéncia de calor e um meio de
transporte para produtos de separagéo isolados da policondensagao, e uma
SSP descontinua, conforme descricdo em DE 197 10 098, em que o material
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sintético é preenchido um secador de tambor, é aquecido sob vacuo a uma
temperatura acima da temperatura de reagao, é deixado residir nesta tempe-
ratura até obtencdo da viscosidade intrinseca desejada, e subsequentemen-
te é resfriado para uma temperatura abaixo da temperatura de reagao, no-

vamente no mesmo tambor. Um método de SSP continuo é também descrito

no WO 2004/029130 A1. Deve ser mencionado que os métodos de SSP

continuos e semicontinuos, respectivamente, descritos nas publicages
mencionadas acima, sdo somente adequados para aumentar a viscosidade
intrinseca de granulos de plastico de tal maneira na qual os granulos de
plastico sdo resfriados no reator de SSP depois de terem atingidos a visco-
sidade intrinseca desejada por permanecerem no reator de SPP em tempe-
ratura acima da temperatura de reagéo, e sédo ai armazenados no estado
resfriado.

Métodos mais novos permitem que a etapa de policondensag¢ao
em fase sodlida seja eliminada ao gerar a viscosidade intrinseca desejada
diretamente por policondensagéo do fundido (MPPC), usando desenhos es-
pecificos da instalagdo e tempos de residéncia mais longos do material de
poliéster. ‘Contudo, esse método de aumentar a viscosidade intrinseca é
desvantajoso particularmente para a produgédo de pré-forma ja que ao se
omitir a etapa de SSP, redugao de acetaldeido, que normalmente ocorre no
estado sélido, é também omitida no poliéster. Contudo, a dita reducdo de
acetaldeido é essehcial para algumas aplicagdes de poliéster no campo de
produgéb de aiimentos, de modo qué se a viscosidade intrinseca é aumen-
tada por MPPC, a adi¢&o de aditivos dispendiosos é necessaria de modo a
obtef a redugao desejada do acetaldeido. '

Depois do tratamento para aumentar a viscosidade intrinseca,
poliésteres de alto peso molecular, tais como PET, PEN, PA ou PC, sdo em-
pregados em numerosos campos de aplicagdo, por exemplo, nas assim
chamadas pré-formas para a producdo de garrafas de plastico, ainda para
tiras, filmes e folhas termoconformados, etc. O tratamento do material de
poliéster para aumentar a viscosidade intrinseca ocorre em refinarias de a-
cordo com um dos métodos descritos acima, subseqlientemente, os granu-
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los de plastico tratados sdo resfriados para a temperatura ambiente, preen-
chidos em 'recipientes de transporte e enviados, por exemplo, para uma
planta de pré-formas. Ja que os granulos de poliéster tém agua retida duran-
te a armazenagem e transporte devido as suas propriedades higroscopicas,

os granulos de poliéster de alto peso molecular devem ser inicialmente a-

- quecidos em um secador do estado frio para aproximadamente 160 - 180°C

na planta de pré-formas de modo a remover.a agua retida antes que eles
possam ser processados em pré-formas em méquinas'de moldagem por
injegdo. Para secagem dos granulos, séo requeridos tempos de residéncia
de 6 horas ou mais no secador, de outro modo, o resultado seria de grandes
perdas de visCosidade do poliéster. Essa etapa de secagem necessaria limi-
ta a velocidade de processamento dos granulos de plastico e necessita de_
um alto consumo de energia, em que, considerando o balango de energia
total, o resfriamento dos granulos de poliéster na refinaria e seu reaqueci-
mento mais tardio na planta de processamento sao extremamente desvanta-
josos.

De modo a aperfeigoar o balango de energia total, ja foi sugerido
que os granulos de poliéster ndo deveriam ser submetidos a um tratamento
de SSP ja na refinaria quando eles estao sendo produzidos, mas que o dito
tratamento de SSP dos granulos de poliéster deveria ser efetuado somente
na planta de processamento imediatamente antes dos ditos granulos serem
processados em uma maquina de processamento, tal como uma maquina de
moldagem por injecdo. Para esse proposito, os granulos produzidos na refi-
naria, que tém,'vtipicar'n_ente, uma viscosidade intrinseca de aproximadamen-
te 0,64 IV, sdo enviados para um reator de SSP disposto a montante da ma-
quina.de processamento e sdo submetidos nele ao tratamento de SSP para
elevar a viscosidade intrinseca para os valores desejados, em que a seca-
gem do material ocorre simultaneamente e o acetaldeido nos granulos é re-
duzido para menos que 1 ppm. Para a produgéo de pré-formas, uma mate-
ria-prima econdémica diretamente da refinaria, que néo tenha sido tratada por

SSP, pode ser assim usada.
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Contudo, as sugestdes prévias referentes a implementagao do
tratamento.de SSP de um material sintético imediatamente antes do dito ma-
terial ser processado em maquinas de moldagem por inje¢ao etc. requer que
a operag¢do continua seja mantida depois de inicio da instalagao, ja que nao
seria possivel controlar as reagdes do material sintético que ocorrerh na ins-
talacdo, que podem levar a uma qualidade instavel do material sintético e/ou .
4 ocorréncia de substancias prejudiciais; o Ultimo é inaceitavel na fabricagao
de produtos para a industria alimenticia (garrafas PET, etc.). Na pratica, con-
tudo, uma operagao continua uniforme néo pode ser garantida na operagao
diaria das plantas de processamento de plastico, seja isso devido ao mau
funcionamento ou devido as retromontagens necessarias das maquinas e
das fe_rramentas, que requerem uma pausa temporéria das maquinas ou pe-
lo menos uma velocidade operacional substancialmente reduzida.

Portanto, o objetivo da presente invengédo é proporcionar um me-
todo e um dispositivo do tipo inicialmente definido por meio do que as des-
vantagens da técnica anterior, descritas acima, sdo diminuidas ou mesmo
eliminadas. Em particular, um objetivo da presente invengéo € proporcionar
método e instalagdo para aumentar a viscosidade intrinseca de um material
de poliéster por policondensagao em fase sdlida, em que, em vez de um se-
cador, um reator de SSP ¢ disposto diretamente a montante de uma maqui-
na de processamento de plastico tal como uma maquina de mdldagem por
injecdo ou de extrusdo, por meio de que, contudo, uma taxa de fluxo variavel
do material sintético ou uma parada 'da maquina de processamento de plas-
tico ndo levara a uma qualidade instavel do material sintético suprido, ou
Iongds tempos de partida e/ou a altas perdas de material, como resultado
interrupgao e reinicio do reator de SSP n&o terdo que ser tolerados.

A presente invengéo resolve o problema descrito acima ao pio-

porcionar um método para aumentar a viscosidade intrinseca de um material

de poliéster tendo as caracteristicas caracterizadoras da reivindicagao 1,
bem como ao proporcionar uma instalagao para aumentar a viscosidade in-
trinseca de um material de poliéster tal como definido na reivindicagéo 13.

Modalidades vantajosas da invengdo sdo estabelecidas nas reivindicagoes
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dependentes. A temperatura de reagdo é a temperatura na qual o aumento
da viscosidade intrinseca do poliéster comega a ser mensuravel. Para PET,
ela &, por exemplo, 180°C. A medigdo do aumento da viscosidade intrinseca
pode sef realizada de acordo com o padrao DIN, DIN 53 728 "Determination
of the Viscosity number of Polythylene Terephthalate (PETP) ou Polybutyle-

- ne Terephthalate (PBTP) in a Diluted Solution".

De acordo com a invengéo, o aumento da viscosidade intrinseca
de um material de poliéster é efetuado por policondensa‘géo em fase sdlida
(SSP) em um récipiente de reagao aquecivel, em que o recipiente de reacao
é disposto a montante de uma ou varias maquinas de processamento de
plastico. Pelo uso do recipiente de reacdo (reator de SSP) antes das maqui-
nas de processamento de plastico (maquina de moldagem por injecdo, ex-
trusora para filmes, tiras, monofilamentos ou folhas, etc.'), 0s custos com ma-
téria-prima podem ser reduzidos de aproximadamente 10-20% em compara- -
¢éo com o envio de material de poliéster que tenha sido pré-tratado por SSP
em uma refinaria, ja que a secagem do material enviado néo é requerida. O
material de poliéster é introduzido no recipiente de reagéo e € deixado ali por
um tempo de residéncia predeterminado, em uma temperatura de termotra-
tamento predeterminada, gue é pelo menos a temperatura de reagdo do ma-
terial de poliéster até que ele tenha alcangado uma viscosidade intrinseca

desejada. Subsequlentemente, ele é enviado para um recipiente de resfria-

“mento disposto a jusante do recipiente de reacédo e € resfriado para uma

primeira temperatura de resfriamento no recipiente de resfriamento, em que
a temperatura de resfriamento é menor que a temperatura de reagao do ma-
terial de poliéster, por meio do que um posterior aumento da viscosidade

intrinseca do material de poliéster é interrompido. De acordo com a inven-

- ¢80, 0 material de poliéster resfriado é transportado do recipiente de resfria-

mento para um separador de material de poliéster disposto a jusante do re-
cipiente de resfriamento e desenhado para desviar o fluxo do material de
poliéster para uma maquina de processamento de material de poliéster e/ou
para um recipiente de armazenagem intermedidria. Na operagéo normal da

produgio, o separador de material de poliéster é estabelecido de modo que
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o material de poliéster resfriado € suprido para pelo menos uma maquina de
processamento. No caso de um mau funcionamento ou interrupgao da ma-
quina de processamento ou se a retromontagem de uma ou de varias ma-
quinas de processamento se torna necessaria, o separador de material de
poliéster é desviado de tal modo que pelo menos uma corrente pércial do
material sintético é desviada para um recipiente de armazenagem intermedi- =
aria; no caso de uma parada total das maquinas de processamento, todo o
fluxo de material sintético é transportado para o recipiente de armazenagem
intermediaria. O recipiente de armazenagem intermediaria pode ser constru-
ido de qualquer tamanho de modo a assegurar que capacidade de armaze-

nagem intermediaria suficiente seja proporcionada também no caso de lon-

- gos tempos de interrupgdo das maquinas de modo a acomodar o material de

poliéster tratado por SSP, que tenha se acumulado nesse intervalo. A es-
sencial vantagem da invengdo em comparagédo com a técnica anterior é que,
mesfno no caso de uma parada temporaria das maquinas de processamento
ou no caso de uma velocidade de processamento reduzida do material de
poliéster, ndo sera necessario intervir no processo de SSP, mas o dito pro-
cesso pode ainda prosseguir, e também néo é particularmente necessario
interromper o processo de SSP. E entendido o quéo importante isso é se for
considerado que entre 1'tone|ada a aproximadamente 10 toneladas de gra-
nulos de poliéster ou de estoque triturado acima da temperatura de reagao
de 180°C ou mais estio usualmente localizados no reator de SSP. Com res-
peito & engenharia de processamento, é dificil de ser conseguir o resfria-
mento uniforme tal como de uma grande quantidade de material sintético no
reator de SSP de modo a interromper o processo de SSP e para subsequen-
temente reaquecer a dita quantidade de material sintético, assegurando, as-
sim, um tempo de residéncia uniforme acima da temperatura de reagao e
logo uma viscosidade intrinseca uniforme para todo o material sintético.
Através do uso do reator de SSP diretamente antes da maquina
de processamento, a viscosidade do material sintético na instalagao de a-
cordo com a invengdo pode ser individualmente ajustada para a etapa de

processamento na maquina de processamento e, respectivamente, para o
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produto fabricado nela, e posteriores otimizagdes de processo, com respeito
aos tempos de ciclo, podem ser assim realizadas. Por exemplo, um material
sintético, como um produto de partida, para pré-formas para a produgao de
garrafas de plastico para agua mineral com baixo teor de carbonatacgao re-

quer uma viscosidade intrinseca de somente 0,72 IV por causa das proprie-

- dades de resisténcia mecanica menor das garrafas, garrafas de CSD reque-

rem valores de viscosidade intrinseca da matéria-prima de 0,82 1V devido a
presééio maior na garrafa. Ja que, na instalagéo de acordo com a'invengéo,
a viscosidade ihtn’nseca do material de poliéster pode ser individualmente
ajustada diretamente antes da maquina de processamento, a mesma maté-
ria-prima po'deb ser comprada, que simplifica logistica (por exemplo, a limpe-
za das tremonhas de matéria-prima, que é necessaria quando o material é
substituido, pode ser omitida) e permite pregos de compra mais baixos devi-
do éé maiores quantidades de ordens de compra. Alem disso, ja que seguin-
te ao tratamento de SSP do material de poliéster, a armazenagem de longo
prazo do material ndo é requerida, mas o material é processado imediata-
mente, o teor de acetaldeido no material ndo pode aumentar como acontece
em uma produgdo convencional devido & armazenagem e ao transporte. As-
sim, de acordo com a invengdo, ndo sao requeridos aditivos dispendiosos ou
processos pés-tratamento especificos para reduzir o teor de acetaldeido,

mas, de acordo com a inveng¢do, uma reducgédo do teor de acetaldeido ocorre

"no reator de SSP diretamente antes da maquina de processamento. Por

causa do termotratamento do material de poliéster e um tempo de residéncia

~ longo de tipicamente mais que 6 h no recipiente de reagéo, pode se assumir

que os valores prescritos pelo FDA séo obtidos, pois o processo de difusao
no recipiente de reagdo produz uma significante redugéo de possiveis impu-
rezas no material de poliéster. Isso possibilita aplicagoes, tais como, a extru-
sdo direta de filmes para contato com alimentos e aplicagdes de moldagem
por injecdo no campo de produgdo alimenticia, independentemente de um
processo de lavagem a montante do material de poliéster.

Em uma modalidade da invengéo, é providenciado que o materi-

al de poliéster, quando é para ser enviado subsequentemente para o recipi-
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ente de armazenagem intermedidria, seja resfriado para uma segunda tem-

-peratura de resfriamento no recipiente de resfriamento, em que a segunda

temperatura de resfriamento é menor que a primeira temperatura de resfria-
mento. A segunda temperatura de resfriamento deve elevar-se a nao mais
que 160°C, preferivelmente ndo mais que 140°C, dependendo do material de
poliéster, em alguns casos, ela deve ser distintamente menor (por exemplo,
ndo mais que 80°C), ja que PET, por exemplo, se torna amarelo quando ele
é armazenado a uma temperatUra acima de 160°C. O controle do recipiente
de‘resfriamént_o é adequadamente acoplédo a posicao do separador do ma-
terial de poliéster.

Em uma modalidade da invengéo, que é particularmente ade-
quada para instalagdes de pequeno e médio porte, o recipiente de resfria-
mento é desenhado de modo a ser evacuavel e €, prefériVeImente, operado
sob vacuo de entre 10 Pa (0,1 mbar) a 1.000 Pa (10 mBar).

Em uma modalidade alternativa da invengao, que, devido a uma
melhor transferéncia de energia térmica, resulta em resfriamento mais rapido
do material sintético, o material de poliéster é resfriado por ar seco ou um
gas inerte no material de resfriamento. Contudo, com essa modalidade, o
esforgo pertencente ao aparelho é maior, particularmente se um gas inerte e
usado, o qual deve ser conduzido em um circuito fechado e purificado.

O recipiente de resfriamento da instalagédo, de acordo com a in-
vencgdo, pode agir como um recipiente de descarga para o récipiente de rea-
¢ao, com cuja finalidade ele é desenhado como um recipiente de travamento
que compreende dispositivos de passagem estanques ao vacuo na sua en-
trada de material de poliéster e na sua saida de material de poliéster. O ma-
terial de poliéster resfriado é, assim, descarregado‘em bateladas.

De modo a aumentar a velocidade de resfriamento do material
de poliéster no recipiente de resfriamento, em uma modalidade vantajosa da
instalagéo de acordo com a invencéo, o recipiente de resfriamento é provido
de um dispositivo de agitégéo.

Em uma modalidade preferida da inveng&o, o material de poliés-

ter é aquecido para pelo menos a temperatura de reagéo ja antes dele ser
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introduzido no recipiente de reagdo. Isso pode ocorrer em pequenas quanti-
dades em um recipiente preaquecido disposto a montante do recipiente de
reacdo, por meio de que o material aquecido é enviado em bateladas a partir
do recipiente de preaquecimento para o recipiente de reagao.

Deve ser notado que a témperatura de tratamento térmico no

 recipiente de reacdo é certamente selecionada dependendo do material,

mas, contudo, para a maior parte dos materiais, ela deve ser de pelo menos
180°C. ) -

Em ‘uma modalidade da invengao, que, devido a seu desenho
simples, é particularmente adequada para instalagbes de pequeno e grande
porte, 0 recipiente de reacao pode ser mantido sob vacuo preferivelmente de
entre 10 Pa (0,1 mBar) a 1.000 Pa (10 mbar). Alternativamente, o meio de_
transferéncia de calor, preferivelmente um gas inerte ou ar seco, € passado
através do recipiente de reagdo. Contudo, esse desenho envolve um efeito -
significantemente maior pertencente ao aparelho, que € bem-sucedido so-
mente em plantas de fabricagdo em grande escala.

Com referéncia aos desenhos, a invengao é'agora ilustrada em
mais detalhes com base em duas modalidades exemplificativas as quais,
contudo, ndo limitam a invengéo. '

Nos desenhos, a Figura 1 mostra, em um diagrama em conexao

esquemética de uma primeira modalidade de uma instalagéo de acordo com

" a invengdo para aumentar a viscosidade intrinseca de um material de poliés-

ter, e a Figura 2 mostra, em um diagrama em cohex_éo esquematica, uma
segunda modalidade de uma instalagdo de acordo com a invengéo para au-
mentar a viscosidade intrinseca de um material de poliéster. _
Inicialmente, com referéncia a Figura 1, é ilustrada uma primeira
modalidade de instalagdo, de acordo com a inveng&o, para aumentar a vis-
cosidade intrinseca de um material de poliéster com um recipiente de reacao
aquecido com ar seco ou um géas inerte. Um material de poliéster P, que
compreende PET, PA, PC, etc. e é fornecido como granulos ou como um
estoque triturado feitos de garrafas, pré-formas, etc., é suprido em forma

cristalina, preferivelmente depois de ter sido preaquecido, via um dispositivo
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de'passagem 1, ilustrado como uma valvula rotativa, a um recipiente de rea-
¢do de SSP 2, onde é aquecido para uma temperatura de termotratamento,
que é pelo menos tal alta quanto a temperatura de reacdo do material de
poliéster a ser tratado e, preferivelmente, mais alta embora seja menor que a

temperatura de fusdo do material de poliéster, usando um meio N de transfe-

réncia de calor, por exemplo, gas inerte tal como nitrogénio ou ar seco. A . '

temperatura de reagdo é a temperatura na qual o aumento da viscosidade
intrinseca do material de poIiést'er comeca a ser mensuravel. A temperatura
de termotratamento € ajustada dependehdo do material de poliéster forneci-
do, contudo, ela geralmente chega a pelo menos 180°C, preferivelmente a
cerca de 220°C. A temperatura interna do recipiente de reacdo é medida u-
sando_um sensor de temperatura T1. O méio de transferéncia de calor N é
fornecido ao recipiente de reagao 2 na regiao mais baixa dele e é sugado na
regido superior do récipiente de reagdo 2 via um ventilador (néo ilustrado) ou
um insuflador de canal lateral 12 e é liberado de impurezas e umidade inclu-
idas, respectivamente, via um dispositivo depurador de gas e secador 5,
respectivamente. Subseqgientemente, o meio de transferéncia de calor N é
aquecido para a temperatura de termotratamento _usando um aquecedor 4 e
é novamente fornecido ao recipiente de reagdo 2, em que a temperatura do
meio de transferéncia de calor N é medida por um sensor de temperatura T2
na tubulagdo de suprimento para o recipiente de reagdo 2. A referéncia nu-
mérica 13 indica um sensor de nivel para o recipiente de reagao 2.

No curso do tempo de residéncia do material de poliéster no re-
cipiente de reagéo de SSP 2, ocorre policondensagédo em fase sélida do ma-
terial' de poliéster, levando a um aumento de sua viscosidade intrinseca, pelo
que co-produtos assim formados ou ai presentes, respectivamente, Sao su-
gados com o fluxo do meio de transferéncia de calor. Na regiao mais baixa
do recipiente de reagéo 2, uma abertura 11 para retirada de amostra € pro-
porcionada de modo a determinar o grau de polimerizagdo do material sinté-
tico.

Via um dispositivo de passagem 3 desenhado como uma roda

de travamento, o poliéster é transportado do recipiente de reagdo 2 para um
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recipiente de resfriamento 6 seguinte a seu tratamento de SSP. Na saida do
recipiente dve travamento 6, um outro dispositivo de passagem 15 é disposto,
seguido por um separador de material de poliéster 7 que compreende duas
saidas 7A, 7B, em que a saida 7A é conectada com uma tubulagdo a uma

maquina de processamento de material de poliéster 8, desenhada aqui como

‘uma extrusora de parafuso, e a saida 7B é conectada com uma tubulagéo a

um reC|p|ente de armazenagem intermedidria 10. Dependendo da posigao, o
separador de matenal de poliéster 7 divide o fluxo de material de poliéster
que passa atraves do dispositivo de passagem em um fluxo de material P1
que leva a maquina de processamento 8 ou para um fluxo de material P2
que leva pafa o recipiente de armazenagem intermediaria 10, com posigoes
intermediarias, isto é o desvio de correntes parciais em ambos 0s percursos
€ também possivel. '

Dependendo de se a maquina de processamento a jusante 8 -
requer material que é medido por um sensor de nivel 14, em uma tremonha
de alimentagdo 16 da maquina de processamento 8, o material de poliéster
no recipiente de resfriamento 6 é resfriado ou para uma pfimeira temperatura
de resfriamento que esta abaixo da temperatura de reagdo do material de
poliéster no recipiente de reagdo 2, por exemplo, abaixo de 180°C para PET,
ou para uma segunda temperatura de resfriamento que esta abaixo da pri-
meira temperatura de resfriamento, por meio do que a segunda temperatura

" de resfriamento é suposta estar abaixo de uma temperatura na qual o mate-

rial de poliéster se torna amarelo durante a armazénagem, por exemplo, a-
baixo de 160°C para PET. E entendido que a segunda temperatura de resfri-
amento pode ser também significantemente mais baixa, por meio do que ela

pode ser selecionada, por exemplo, de uma faixa entre 70 e 120°C. Um ou-

- tro critério para a selecdo da segunda temperatura de resfriamento € a resis-

téncia a temperatura do recipiente de armazenagem intermediaria 10. A pri-
meira temperatura de resfriamento pode, por exe'mplo, ser ajustada para
uma faixa de entre 140 e 179°C, e a segunda temperatura de resfriamento
pode ser ajustada para entre 70 e 139°C. O material de poliéster € sempre

resfriado para a primeira temperatura de resfriamento se o material de poli-
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éstér é suposto ser fornecido & maquina de processamento 8. Nesse caso,
resfriamento a uma temperatura menor que a temperatura de reagéo é cer-
tamente requerida para o processo de aumentar a viscosidade intrinseca,
contudo, por razdes de economia de energia, € por outro lado desejado o
menor resfriamento possivel, pois, na maquina de processamento 8; a tem-
peratura do material sintético € novamente elevada para a temperatura de
fusdo e uma menor admissdo de energia é assim requerida se o material
sintético é introduzido na maquina de processamento ja em uma temperatu-
ra mais alta. O material de poliéster é resfriado para a segunda temperatura
de resfriamento (menor) se o material de poliéster é para ser enviado para a
armazenagem intermediaria 10. Nesse caso, é para ser assegurado que nao
mais ocorrera uma coloracdo amarela do material de poliéster, isto é a se-
gunda temperatura de resfriamento € escolhida de modo que ela fique, por
exemplo, abaixo de 160°C para PET, ou, respectivamente, ela é escolhida
para ser correspondentemente menor de modo a permitir armazenagem i-
senta de problemas do material de poliéster. O ajuste do recipiente de resfri-
amento 6 com respeito a qual das duas temperaturas de resfriamento o ma-
terial nele é resfriado pode ser efetuado dependendo dos sinais do sensor
de nivel 14 ou dependendo da posi¢éo do separador de material de poliéstef
7. Se o sensor de nivel 14 indica que a tremonha de alimentagao 16 esta
cheia, o separador de material de poliéster 7 é desviado de modo que a cor-

rente de material de poliéster P2 flua para o recipiente de armazenagem in-

" termediaria 10,' o material de poliéster no fluxo de material P2 tendo sido ja

previamente resfriado para a segunda temperatura de resfriamento. O fluxo
de material P2 pode ser transportado através de um elemento de transporte
tal como, por exemplo, por transporte sob vacuo 9. Se a maquina de proces-
samento 8 requer novo material de poliéster, o separador de material de po-
liéster 7 é desviado de modo a conduzir o fluxo de material P1 para a ma-
quina de processamento 8, em que o resfriamento do material para a primei-
ra temperatura de resfriamento é ajustado simultaneamente no recipiente de

resfriamento.
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Com referéncia a Figura 2, uma segunda modalidade de uma
instalacdo de acordo com a invengéo para aumentar a viscosidade intrinseca
de um material de poliéster é agora ilustrada, a qual difere da primeira moda-
lidade particularmente em que o recipiente de reagéo de SSP 2’ é operado
sob vacuo. Os componentes da segunda modalidade, correspondendo aque-
les da primeira modalidade, sdo indicados por referéncias numéricas iguais
e, no caso de diferengas estruturais, mas fungdes iguais, eles sao adicio-
nalmente providos de apéstrofos. ‘ |

Via franspone sob vacuo, o material de poliéster cristalino P,
preferivelmente preaquecido, ¢ introduzido em bateladas em um recipiente
de preaqueCimento evacuavel 17, servindo ao mesmo tempo como um tra-
vamento para vécuo‘para o recipiente de reagdo de SSP 2. Para esse pro-
pésito, o recipiente de preaquecimento 17 € proporcionado em sua entrada
como um desvio de passagem 20 na conformagdo de uma corredica estan-

que ao vacuo e é também proporcionado em sua saida um dispositivo de

passagem estanque ao vacuo 21. Para aquecimento mais rapido do poliés-

ter para a temperatura de reagdo, o recipiente de preaquecimento € ainda
provido de um dispositivo de agitagdo 18. A temperatura no recipiente de
preaquecimento é medida por um sensor de temperatura T4. Depdis da in-
trodugdo do material devpoliéster P, o recipiente de preaquecimento 17 €

evacuado e o material de poliéster é aquecido para a temperatura de reagao

'Ou para uma temperatura mais alta, em qualquer caso, contudo, para a uma

temperatura abaixo da temperatura de fusdo, e, subsequientemente, € envi-
ada para o recipienté de reagdo de SSP 2' por abertura do dispositivo de
passagem 21. A referéncia numérica 13 indica um sensor de nivel para o
recipiente de reagdo 2'. Depois do tempo de residéncia desejado no recipi-
ente de reagdo 2’ (isto é, depois do IV desejado ter sido alcangado), o mate-
rial de poliéster € enviado em bateladas, via um dispositivo de passagem 3,
aqui desenhado como uma corredic¢a, para um recipiente de resfriamento €',
no qual o material de poliéster é resfriado para uma primeira temperatura de
resfriamento, que é mais baixa que a temperatura de reagéo. O recipiente de
resfriamento 6’ tem um dispositivo de agitagdo 19 para acelerar o processo
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de resfriamento. Através de um dispositivo de passagem 15 conformado

“como uma.corrediga, o material de poliéster é, subseqlentemente, enviado

para o separador de material de poliéster 7, que é desviado de modo que 0
fluxo de material de poliéster P1 é suprido para uma tremonha de alimenta-
¢do 16 de uma méaquina de processamento. Se o sensor de nivel 14‘, na tre-
monha de alimentacdo 16 sinalizar “cheio”, o dispositivo de passagem 15’ é
fechado e o separador de material de poliéster 7 é desviado de modo que o

_percurso de transporte entre o recipiénte de resfriamento 6’ e 0 recipi'ente de

armazenagém intermediéria 10 é aberto. O material de poliéster remanes-
cente localizado no recipiente de resfriamento 6’ é resfriado para uma se-
gunda temperatura de resfriamento que € menor que a primeira temperatura
de resfriamento de modo a impedir a aglutinagéo do m'aterial e oxidagao do
mesmo.

Depois da segunda temperatura de resfriamento ter sido atingi-
da, que é medida pelo sensor de temperatura T3, o dispositivo de passagem
15’ é reaberto e o fluxo de material de poliéster P2 é enviado para o recipien-
te de}armazenag.em intermediaria 10 por um dispositivo de condugéo de va-
cuo 9. Embora a maquina de processamento nao tenha capacidade para

acomodar qualquer material de poliéster, seja isso devido a um mau funcio-

‘namento ou devido a um parada requerida como resultado de retromonta-

gem, o processo de SSP no recipiente de reagao 2’ pode prosseguir ainda

de um modo nio alterado, isto é depois que termina o tempo de residéncia

" desejado, o material de poliéster é enviado em bateladas a partir do recipien-

te de reagdo de SSP 2’ para o recipiente de resfriamento 6, é resfriado ai
para a segunda temperatura de resfriamento e € entdo enviado para o reci-
piente de armazenagem intermediaria 10.

, O recipiente de preaquecimento 17, o recipiente de reagao 2’ e o
recipiente de resfriamento 6’ sdo conectados via dutos de vacuo para uma
fonte de vacuo (ndo ilustrada) de modo que 10 Pa (0,1 mbar) a 1.000 Pa (10
mbar) possa ser gerado nos ditos recipientes. A evacuagédo dos recipientes
individuais € controlada via valvulas V1, V2, V3 nos dutos de véacuo.

Além disso, deve ser mencionado que, igualmente, as modalida-
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des da instalagdo de acordo com a invengdo para aumentar a viscosidade
intrinseca d'e um material de poliéster por SSP s&do proporcionadas, as quais
sdo feitas de uma combinacdo de partes das primeira e segunda modalida-
des ilustradas acima. Assim, em uma outra configuragdo de equipamento, 0

material de poliéster a ser suprido é inicialmente aquecido a uma temperatu-

" ra levemente abaixo da temperatura de reagdo, por exemplo, para aproxi-

madamente 170°C, por exemplo, em uma tubulagdo de suprimento enrolado
em forma de espiral, usando ar quente ou seco, e, subsequentemente, €
transportado pafa um recipiente de preaquecimento estanque ao vacuo, que
tem uma capacidade relativamente pequena de, por exemplo, 100 kg.

Logo a seguir, o material de poliéster é aquecido sob ar seco
para uma temperatUra de termotratamento de, por exemplo, aproximada-
mente 200°C, no recipiente de preaquecimento, um travamento de vacuo
entré a tubulacao de suprimento e o recipiente de preaquecimento é entéo
fechado, o recipiente de preaquecimento € evacuado, e 100 kg de poliéster
sdo enviados para um recipiente de SSP tendo uma capacidade significan-
temente maior, onde o tratamento de SSP, com um tempo de residéncia de-
finido, ocorre na temperatura de pré-tratamento. Depois de terminado o tem-
po de residéncia, o material de poliéster é enviado, em bateladas, para um
recipiente de resfriamento e é resfriado ai para a primeira ou segunda tem-

peratura de resfriamento, conforme descricao acima.



10

15

20

25

30

REIVINDICAGOES -

- 1. Método para aumentar a viscosidade intrinseca de um materi-
al de poliéster por policondensagéo em fase sélida (SSP), em que o material
de poliéster é introduzido em um recipiente de reagéo (2, 2') e é deixado re-
sidir no dito recipiente de reagdo em uma temperatura de termotrafamento
predeterminada, que é pelo menos tdo alta quanto a temperatura de reagdo
do material de poliéster, a partir do qual um aumento da viscosidade intrin-
seca é mensuravel, por um tempo de residéncia predeterminado até que o

material de poliéster exiba uma viscosidade intrinseca desejada, e, subse-

- quentemente, o material de poliéster é enviado para um recipiente de resfri-

amento (6, 6'), onde ele é resfriado para uma primeira temperatura de resfri-
amento que € menor que a temperatura de reagdo, caracterizado pelo fato
de que, a jusante do recipiente de resfriamento (6, 6’), o material de poliéster
resfriado é enviado de um modo d_esviével,'para uma maquina de processa-
mento de material de poliéster (8) e/ou para uma recipiente de armazena-
gem intermediaria (10).

| 2. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo

fato de que o material de poliéster no recipiente de resfriamento (6, 6’) é res-

friado para uma segunda temperatura de resfriamento, que € menor que

a primeira temperatura derresfriamento e preferivelmente menor que a tem-
peratura do material de poliéster na qual descoloragdo do material de poliés-

~ ter ocorre, se ele é para ser subsequentemente enviado para o recipiente de

armazenagem intermediaria (10).

- 3. Método, de acordo com a reivindicagao 1 ou 2, caracterizado
pelo fato de que o material de poliéster no recipiente de resfriamento (6, 6') €
resfriado sob vacuo. -

4. Método, de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, caracterizado
pelo fato de que o material de poliéster no recipiente de resfriamento (6, 6’) €
resfriado usando um meio de transferéncia de calor (N) tél CcOmo ar seco ou
um gas inerte.

5. Método, de acordo com a reivindicacédo 3 ou 4, caracterizado

pelo fato de que o recipiente de resfriamento (6, 6') € desenhado como um
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recipiente de travamento evacuavel, que compreende dispositivos de passa-
gem estandues ao vacuo (3, 3’; 15, 15’) na sua entrada de material de poli-
éster e na sua saida de material de poliéster.

| 6. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes pre-

cedentes, caracterizado pelo fato de que o resfriamento do material de poli-

- éster no recipiente de resfriamento (6, 6°) é efetuado sob agitacao.

7. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes pre-
cedentes, caracterizado pelo fato de que o material de pbliéster é aquecido
para uma températura de termotratamento antes de ser introduzido no reci-
piente de reagao (2, 2). '

‘ 8. Método, de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado pelo
fato de que o material de poliéster é aquecido em um recipiente de preaque-
cimento (17) e é enviado em bafeladas do recipiente de pr'evaquecimento pa-
ra o recipiente de reacéo (2'). '

9. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes pre-
cedentes, caracterizado pelo fato de que a temperatura de termotratamento
se eleva para pelo menos 180°C. |

10. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes, caracterizado pelo fato de que o recipiente de reagdo (2) é
mantido sob vacuo de entre 100 Pa (0,1 mbar) e 1.000 Pa (10 mbar).

1. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
precedentes 1 a 9, caracterizado pelo fato de que um meio de transferéncia
de calor (N), preferivelmente um gas inerte ou ar se'co, é passado através do
recipiente de reagdo (2').

12. Método, de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado pelo |
fato de que a segunda temperatura de reagé@o se eleva para nao mais que
160°C, preferivelmente ndo mais que 140°C. | |

13. Instalacdo para aumentar a viscosidade intrinseca de um
material de poliéster por policondensagdo em fase solida (SSP), que com-
preende um recipiente de reagdo aquecivel (2, 2'), no qual o material de po-
liéster (P) pode ser deixado residir em uma temperatura de tratamento térmi-

co predeterminada, que é pelo menos tao alta quanto a temperatura de rea-
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¢do do material de poliéster (P), por um tempo de residéncia predeterminado
até que ele tenha atingido a viscosidade intrinseca desejada, e compreen-
dendo um recipiente de resfriamento (6, 6’) dispbsto a jusante do recipiente
de reacdo, em que o recipiente de resfriamento (6, 6') € desenhado para res-
friar o material de poliéster descarregado do recipiente de reagéo péra uma
primeira temperatura de resfriamento, que € menor que a temperatura de .
reacdo, caracterizada pelo fato de que, a jusante do recipiente de resfria-
mento (6, 6'), um separador de material de poliéster (7) é disposto, o qual €
desenhado para desviar o fluxo de material de poliéster para uma maquina
de material de poliéster (8) e/ou para um recip.iente de armazenagem inter-
mediaria (10).
| v 14. Instalagdo, de acordo com a reivindicagdo 13, caracterizada

pelo fato de que a temperatura no recipiente de resfriamento (6, 6) é ajusta-
vel dependendo da posi¢do do separador de material de poliéster (7), em
que o material de poliéster no recipiente de resfriamento (6, 6') € resfriavel
para uma segunda temperatura de resfriamento que € menor que a primeira
temperatura de résfriamento, se o0 separador de material de poliéster (7) é
desviado de modo que o material de poliéster é suprido ao recipiente de ar-
mazenagem intermediaria (10). |

15. Instalagéo, de acordo com a reivindicagéo 13 ou 14, caracte-
rizada pelo fato de que 0 recipiente de resfriamento (6’) é evécuével preferi-
velmente para um vécuo entre 10 Pa (0,1 mbar) e 1.000 Pa (10 mbar).

16. Instalacédo, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
13 a 15, caracterizada pelo fato de que um meio de transferéncia de calor
(N), {al Como ar seco ou gas inerte, pode ser passado através do recipiente
de resfriamento (6). |

17. Instalacéo, de acordo com a reivindicagao 15 ou 16, caracte-
rizada pelo fato de que o recipiente de resfriamento (6, 6’) € desenhado co-
mo um recipiente de travamento evacuavel que compreehde dispositivos de
passagem estanques ao vacuo (3, 3'; 15, 15’) em sua entrada de material de
poliéster e em sua saida de material de poliéster.

18. Instalagdo, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
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precedentes 13 a 17, caracterizada pelo fato de que o recipiente de resfria-
mento (6’) tem um dispositivo de agitagdo (19).

19. Instalagdo, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes 13 a 18, caracterizada pelo fato de que um recipiente de prea-
quecimento (17), preferivelmente provido de um dispositivo de agitagdo a-

‘quecivel (18), é disposto a montante do recipiente de reagao (2), em que o

recuplente de preaquecimento (17) é preferivelmente desenhado como um
recipiente de travamento para o envio em bateladas de material de poliéster
preaquecido (P) ao recipiente de reagéo (2').

20. Instalagdo, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
precedentes 13 a 19, caracterizada pelo fato de que o recipiente de reagao
(2’) é evacuavel para um vacuo entre 10 Pa (0,1 mbar) e 1.000 Pa (10
mBar).

21. Instalagdo, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
precédentes 13 a 19, caracterizada pelo fato de que um meio de transferén-
cia de calor (N), preferivelmente um gas inerte ou ar seco, pode ser passado
através do recipiente de reagéo (2).

22. Instalagdo, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes 13 a 21, caracterizado pelo fato de que o recipiente de resfria-
mento (6, 6’) € conectado em um modo estanque a liquido ao separador dé
material de poliéster (7) e o separador de material de poliéster (7) é conec-

"tado em um modo estanque a liquido & maquina de material de processa-

mento de poliéster (8) e a armazenagem intermediéaria (10).
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RESUMO
Patente de Invengdo: "METODO E INSTALAGAO PARA AUMENTAR A
VISCOSIDADE INTRINSECA DE MATERIAL DE POLIESTER POR POLI-
CONDENSAGAO EM FASE SOLIDA".

A presente invengao refere-se a uma instalagao para aurhentar a
viscosidade ihtrinseca de um material de poliéster por policondensagdo em
fase sélida (SSP) q‘ue compreende um recipiente de reagéo aquecivel (2, 2’),
no qual o material de poliéster (P) pode ser deixado residir a uma temperatu-
ra de termotratamento predeterminada por um tempo de residéncia prede-
terminado, até que ele tenha atingido uma viscosidade intrinseca desejada,
e um recipiente de resfriamento (6, 6) disposto a jusante do recipiente de
reagdo, em que o recipiente de resfriamento (6, 6') € desenhado para resfriar
o material de poliéster descarregado do recipiente de reagdo para uma pri-
meira temperatura de resfriamento que é menor que a temperatura de rea-
cdo. A jusante do recipiente de resfriamento (6, 6'), um separador de materi-
al de poliéster (7) é disposto, o qual é desenhado para desviar o fluxo de
material de poliéster para uma maquina de processamento de material de

poliéster (8) e/ou para um recipiente de armazenagem intermediaria (10).
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