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Patentanspruch:

Verfahren zur Steuerung der Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren im quasistationaren
Betrieb, wobei die Modifizierung unmittelbar im Anschiuf3 an die Synthese der Copolymeren nach dem
Hochdruckverfahren bzw. in einem gesonderten Nachverarbeitungsschritt, durch Umsetzung der
Copolymerisate mit Losungen von Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol bei
Temperaturen von 343 bis 513K erfolgt, wobei die Plastschmelze in Extrusionsmaschinen mitder tiber
eine Dosierpumpe zugefiihrten Metallalkoholatldsung reagiert, der entstehende Essigsaureester und
iberschiissiger Alkohol durch Vakuumentgasung entfernt und das modifizierte Copolymerisat aus
dem Extruder ausgetragen werden und die relative Erhéhung der mittleren Molmasse durch
Bestimmun¢ des Schmelzindex des Extrudates festgestelit wird, dadurch gekennzeichnet, dal$ das
Schneckendrehmoment My sowie der Schmelzindex Stkontinuierlich gemessen werden, der Basisweit
far die StellgroRe Modifikatormengenanderung AY ausgenend von den Schmelzindexwerten von
Hand auf den fiir das crreichen des rezepturgeméafen Schmelzindex-Soll-Wertes erforderlichen Wert
eingestellt wird und bei Abweichungen von diesem Wert tber eine Recheneinrichtung, welche den
MeRwert fir My erfa8t, den Trendwert AMy berechnet, den Regelvektor bildet, den unscharfen
Steuerwert berechnet und daraus den scharfen Steuerwert ermittelt, die Ansteuerung der
Modifikatordosierpumpe vorgenommen wird, wobei tber Hubzahlveranderung an der Dosierpumpe
die Modifikatormengenanderung erfolgt bis der Schmelzindexzielbereich wieder erreicht ist.

Hierzu 1 Seite Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Steuerung der Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren im quasistationiren
Betrieb, wobei die Copolymeren mit Losungen von Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol in der Plastschmelze
umgesetzt werden.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist die Umsetzung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren mit Losungen von Metallalkoholaten im korrespondierenaen Alkohot
(DD-PS 206900) bekannt. Die Modifizierung kann in Knetern, Innenmischern bzw. Extrudern durchgefiihrt werden. Als
technologisch giinstigste Varianten haben sich Extrusionsmaschinen mit Vakuumentgasung, speziell
Doppelschneckenextruder, erwiesen. Dia Umsetzung der Copolymerisate kann in einem getrennten Nachverarbeitungsschritt
oder unmittelbar im Austragsextruder der Syntheseanlage erfolgen. Wird die Modifizierung unmittelbar im Anschluf an die
Polymersynthese durchgefiihrt, hat es sich gemafR DD-PS 252834 als zweckmaRig erwiesen, die den Austragsextruder
verlassende Mischung in ein weiteres Reaktiunsgefaf zu pressen, in dem die Reaktanden intensiv vermischt werden und
weiterreagieren. Im Anschlu erfolgt die Entfernung der bei der Reaktion entstehenden Substanzen einschlieBlich des nicht
umgesetzten Alkohols durch Vakuumentgasung. Wird als Modifikator methanolische Natriummethylat-Losung verwendet, kann
die Homogenitat der Endprodukte deutlich verbessart werden, wenn der Modifikator geringe Anteile an Natriumhydroxid in
geloster Form enthélt (DD-PS 243287). '

Allen Verfahren ist gemeinsam, daR die Rohgranulateigenschaften wie Schmelzindex, Gehaltan einpolymerisiertem Vinylacetat
im Copolymeren, Gehalt an monomerem Vinylacetat und Restfeuchte selbstinnerhalb einer Produktionscharge stochastisch
schwanken. Dazu kom:nen Schwankungen des Massestromes an Rohgranulat, im wesentlichen hervorgerufen durch
unterschiedliche Granulatformen, die ihren EinfluB auf die Férderkonstanz der Dosierbandwaage ausiiben, und Schwankungen
der Alkoholkonzentration der Modifikatorldsung. Die genannten Faktoren wirken sich dahingehend nachteitig auf den Prozef
aus, daR enge Qualitatsbereiche der Endproduk:e nicht garantiert werden kdnnen bzw. ein relativ hoher Anfall an
nichtstandardgerechtem Produkt in Kauf genomnren werden muf3.

Das bisher genutzte Verfahren, nach dem Qualitatsschwankungen aufgrund von MeRBwerten des kontinuierlich gemessenen
Schmelzindex du.ch Anderungen der Modifikatordosiermenge korrigiert werden, bringt keine Vorteile, da aufgrund der dem
Prozel und dem MeBverfahren zugehérigen Totzeit instabile Regelvorgénge auftreten.

Weitere bekannte Verfahren zur ProzeRfiihrung, bei denen aus Kennlinien oder Modellglzichungen quantitative Regeln
abgeleitet werden, haben aufgrund des erheblichen Einflusses der beim Prozef nicht mebaren aktuellen Werte des
Eingangsproduktes, der starken Nichtlinearitét der Kennlinien sowie der meftechnikbedingten Totzeit ebenfalls unzuldssige
Schwankungen der Qualitatsparameter zur Folge. Aufgrund der starken Schwankungen der Rohgranulatparameter, wiez.B.
Schmelzindex, Gehalt an einpolymerisiertem Vinylacetatim Copolymeren, Gehalt an monomerem Vinylacetatund Restleuchte,
der Schwankungen des Massestroms des Rohgranulats, im wesentlichen hervorgerufen durch unterschiedliche
Granulatformen, die ihren Einfluf auf die Férderkonstanz Jer Dosierbandwaage ausiiben, und der Schwankungen der
Alkoholatkonzentration der Modifikatorlosung ist die statische Kennlinie zwischen Modifikatordosiermenge und Drehmoment
mit starker Unsicherheit behaftet und ist auBerdem stark nichtlinear. Es war daher nicht méglich, Einsteliwerte fiir einen ublichen
Pl-fiegler zu ermitteln, die das Regelproblem mit hinreichender Genauigkeit [dsen.
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Erhohung des Anteils an qualitatsgerechtem Produkt un! die Realisierung enger Qualitdtsbereiche bei
der kontinuierlichen Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren mit Losungen von Metallali:ohs!:1gnim
korrespondierenden Alkohol.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, die Modifizierung voa Ethen-Vinylacetat-Copolymeren im quasistationédren Betrieb durch
zielgerichtete Dosierung von Modifikatorldsung so zu steuern, da® trotz der normalerweise auftretenden stochastischen
Schwankungen der Rohgranulatparameter und der Schwankungen der Kcnzentration der Modifikatorlésung die Einhaltung der
zuldssigen Qualitdtsbereiche des Endprodukts garantiert und somit der Anfall von Fehlprodukten vermieden wird.
Die Aufgabe wird durch ein Verfahren zur Steuerung der Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymerenim quasistationdren
Betrieb, wobei dis Modifizierung unmittelbar im AnschluB an di2 Synthese der Copolymeren nach dem Hochdruckverfahren
bzw. ir einem gesonderten Nachvararbeitungsschritt durch Umsetzung der Copolymerisate mit Lésungen von
Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol bei Temperaturen von 343 bis 513K erfolgt, wobei die Plastschmelze in
Extrusionsmaschinen mit der Giber eine Dosierpumpe zugefihrten Metallalkoholatlosung reagiert, der entstehende
Essigsaureester und iiberschiissiger Alkohol durch Vakuumen:gasung entfernt und das modifizierte Copolymerisat aus dem
Extruder ausgetragen wird und die relative Erhéhung der mittizren Molmasse durch Bestimmung des Schmelzindex des
Produktes festgestellt wird, gelést, indem erfindungsgeman das Schneckendrehmoment sowie der Schmgizindex kontinuierlich
gemessen werden, der Basiswert fir die StellgroBe Modifikatormengendnderung AY ausgehend von den Schmelzindexwerten
von Hand auf den fir das Erreichen des rezepturgemiRen Schmelzindex-Soll-Wertes erforderlichen Wer', eingestelit wird und
hei Abweichungen von diesem Wert iiber eine echeneinrichtung, welche den MeBwert fiir Mg erfaBt, dien Trendwert AM,
berechnet, den Regelvektor bildet, den unscharfen Steuerwert berechnet und daraus den scharfen Steuerwert ermittelt, die
Ansteuerung der Modifikatordosierpumpe vorgenommen wird, wobei Giber Hubzahlverdnderung an der Dosierpumpe die
Modifikatormengenanderung erfolgt bis der Schmelzindexzielbereich wieder erreicht ist.
Die Messung des Schmelzindex erfolgt kontinuierlich und der dafiir erforderliche Schmelzestrom wird zweckmaéBigerweise erst
kurz vor der Lochplatte des Extruders abgezweigt. Je nach Jer Lénge des verwendeten Extruders und der Art des eingesetzien
MeBinstruments betragt die Verweildauer (auch Totzeit genannt) des Massestroms zwischen der Stelle des Extruders, an dem
die Modifikatorlésung mittels Dosierpumpe dosiert wird und dem MeBort 3 bis 10 Minuten. Die Modifikatormenge, die als
Basiswert einzustellen ist, wird im stationiiren Zustand so gewihlt, dal der zeitliche Mittelwert der aktuellen
SchmelzindexmeBwerte mit dem in der Rezeptur vorgegebenen Soll-Wert Gbereinstimmt,
Die im Normalbetrieb auftretenden dynamischen Anderungen des Prozesses erfordern eine laufende Korrektur der
Modifikatormenge. Witrde die Korrektur aufgrund der totzeitbedingten Verspatung von 3 bis 10 Minuten erfolgen, wie sie bei
Benutzung des Schmelzindexsi nals unvermeidlich ist, so wire der 2uldssige Schmelzindexbereich nicht einhaltbar biw. es
wiirden Instabilititen im zeitlichen Verlauf der ProzeBparameter auftreten. Das Schneckendrehmonient ist mit den (iblichen
technischen Mitteln totzeitfrei meBbar. Werden die aktusllen MeRwerte des Schneckendrehmoments und der daraus berechnete
Trendverlauf des Prozesses fiir die laufende Korrektur des Basiswertes der Modifikatorkonzentration verwendet, so entstzhteine
Regelung mit proportional-integralem Verhalten.
Uberraschend wurde g2funden, daR bei Einbeziehung unscharfer verbaler Informationen, die die ProzeBerfahrung des
Anlagenpersonals widerspiegeln, eine wesentliche Verbesserung der Qualitit des Zielprodukts auftritt. Fiir die Aufstellung des
Algorithmus, mit dem die Recheneinrichtung arbeitet, ist folgendermalien vorzugehen:
(1) Festlegung der Andarurgsbereiche der GrofRen:
* Schneckendrehmoment My
* Schneckendrehmomenttrend AMy
» Modifikatormengendnderung AY
(2) Einteilung der Anderungsbareiche der GroRen Myund AMyin 3unscharfe Klassen und der GroRe AY in4 unscharfe Klassen.
Die V.lassen werden wie folgt bezeichnet:
- Mg-Kiassen: tief
Basiswert
hoch
~ AMy-Klassen: abfallend
Null
. ansteigend
~ AY-Klassen:  starkverringern
wenig verringern
wenig erhohen
stark erhdhen.
Die Zugehdrigkeit von Werten der 3 GroBen 211 den unscharfen Klassen wird durch sich Gberlappende
Zugehbrigkeitsfunktionen ZF beschrieben. lim konkreten Fall wird fiir die Zugehdrigkentsfunktion folgende Form gewdhlit:
ZF = EXP [-{(J-F)/HY)
dabei gilt:
J diskrete Stitzstellenvariable, firJ = M,...,N
F Zentralelement der Klasse
H Abklingparameter.
Die Zahlenwerte fiir F, H, M, N sind aufgrund von ProzeBerfahrung geeigriet zu wahlen,

(3
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(4} Die ProzeRerfahrung wird in den folgenden heuristischlogischen Wenn-Dann-Regeln R, bis R, fixiert:
Regel 1: Wenn Mg hoch und ansteigend,

dann Y stark verringern
Regel 2: Wenn My = Basiswert und ansteigend

oder Mg hoch und AMy = Null

dannY wenig verringern
Regel 3: Wenn My = Basiswert und abfillend

oder My tief und AMy = Null

dann 'Y wenig erhthen
Regel 4: Wenn My tief und abfallend

dann Y stark erhéhen.
In Situationen, fiir die keine passende Regel vorhanden ist, erfolgt keine Modifikatormengenanderung.
Die einzelnen Regeln werden als unscharfe Relationen betrachtet, deren Zugehorigkeitsfunktion ZFq als Minimum aus den
Zugehérigkeitsfunktionen der EingangsgréBen My und AMg4 und der SteuergroBe AY ermittelt wird. Fir jede der 4 Regeln
besitzt die Zugehorigkeitsfunktion die Form: ZFy = Min|ZFu,, ZFam,, ZFav].
Aus der Gesamtheit der Regeln R1, R2, R3 und R4 wird der Algorithmus der unscharfen Relation gebildet, dessen
Zugehdrigkeitsfunktion ZF, lautet.
ZFA = MBX[ZFRh ZFnz, Zan, ZF;NI‘
Ineiner konkreten ProzeBsituation Xo, gegeben durchjeweils einen MeBwert fiir Mgund fir AMywerden die entsprechenden
Zahlenwerte aus den Funktionen ZFy, (Xo) und ZFau, {Xo) ermittelt, die Funktionen ZFg (Xo, AYo) bzw. ZF4 (X, AY) gebildetund
daraus die Zugehdérigkeitsfunktion ZFy = ZFa {Xo, AY) fiir die unscharfe Einstellung der Steuergrofie AY ermittelt.
Als scharfer Wert der unscharfen SteuergréBe wird > reckmiBigerweise der Maximalwert der Zugehoérigkeitsfunktion ZF .y
gewdhit.
Die vorstehend beschricbenen Operationen werden durch eine Recheneinrichtung realisiert. Als Parameter sind die Zahlenwerte
fiir die Anderungsbereiche der GroRBen Mgy, AM4 und AY, sowie die Parameter der Zugehdrigkeitsfunktionen dieser Groflen
einzugeben. Vorzugeben sind ferner die Anzahl und Art der logischen Verkniipfungen (Regein) zwischen den Eingangsgréfen
My, AM, und der Steuergroie AY (siehe Beispiel 2). Bei Auitreten von dynamischen Stérungen werden durch die Zugehorigkeit
der MeRwerte zu den Klassen , Schneckendrehmoment tief” baw. ,hoch” und , Schneckendrehmomenttrend abfallend” baw.
.ansteigend” die verschiedenen Regeln zur Verdnderung des Basiswertes der Modifikatormenge aktiviert. Der Steuereingriff
wird dabei solange weiter vergroBert, bis das Schneckendrehmoment wieder im Basisbereich und der Trend des
Schneckendiehmoments wieder im Nullbereich sind. Entsprechend dem erfindungsgemafien Verfahren konnen damit
Ziclprodukte mit engen Qualititsbereichen hergestellt werden, der Anteil an qualititsgerechtem Produkt betrigtim
Normalbetrieb, d.h. wenn keine ausriistungsbedingten Stdrungen auftreten, 106 %.

(5

(6

(7

(8

Ausfahrungsbeisplele

Beisplol 1 (Vergleichsbeispiel)

Modifikatordosizrung von Hand durch das Anlagenpersonal zur Kompensation sporadischer Stérungen (Abb. 1)

verwendet wird ein Doppelschneckenextruder mit 2stufiger-Vakuumentgasung bei Heizzonentemperaturen von 393 bis 463K,
Eingangsprodukt ist ein Ethylen-Vinylacetat-Copolymeres mit einem Vinylacetatgehalt von 23 Masseanteilen in %. Die
Modifizierung soll durch Dosierung einer methanolischen Natrium-Methylat-Lsung, die 9 Masseanteile in % Natrium enthilt,
mittels einer 2stufigen Kolbendosierpumpe zu einem Zielprodukt fiihren, das im Schmelzindexbereich Sl = 15 bis 35dg/min
liegt. Aufgrund von Schwankungen des von der Schnecke geférderten Durchsatzes des Eingangsproduktes durch den Extruder
im Bereich m’ = 35 bis 40kg/h und durch Schwankungen des Schmelzindex des Eingangsproduktes im Bereich Si = 145 bis
178dg/min (gemessen bei 463K) muB die Basiseinstellung der Modifikatordosiermenge im Bereich 21/h £ 10% von Hand
variiertwerden. Es treten dabeiin dem 24stiindigen Versuchszeitraum Schmelzindexschwankungen im Bereich 10 bis 60¢g/min
auf, wobei der Anteil an Zielprodukt 91% betrégt.

Beisniel 2 Modifikatordosierung erfindungsgeman (Abb. 2)

In der Anlage gemaR Beispiel 1 gelten fiir die Steuerung die folgenden Aussagen: Die Totzeit der SI-Messung betragt 360s, die
Drehmomentmessung besitzt cine Verzogerung von 60s, die Abtastzeit der Messungen betrigt 10s, der Drehmomenttrend wird
aus der Differenz von 2 aufeinanderfolgenden MeBwerten ermittelt. Die Hubzahlanderung wird im Zyklus von 60s aktualisiert.
Von Hand wird eine Hublange von 16 mm als Basiswert eingestellt.

Die Hubzah!liegtbei 65,5min"*, der Regelbereich betriigt £10%. Der Algorithmus wird auf einem Mikrorechner MC80 realisiert;
als Parameter werden verwendet fur:

~ Drehmoment My Anderungsbereich 35 bis 55%

M =1 N =20
F = 5/10/15
H = 3/3/3
-- Drehmomenttrend AM, Anderungsbereich + 4%
M=1 N =20
F =5/10/15

H =3/3/3
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— Moditikatormengenanderung &Y Anderungsbereich —10 bis +10ml/h/min

M=1 N=21
F =4/8/12/16
H =3/3/3/3

ngen der Madifikatordosiermenge als im Beispiel 1. Die
das entspricht SI-Schwankungen von +3dg/min.
R 100% Zielprodukt erhalten

Durch die erfindungsgemaBe Arbeitsweise erfolgen haufigere Anderu
Schwankungen des Drehmoments verringern sich damit auf £0,75%,
Im 24stondigen Versuchszeitrawin wurde damit imme. im zuldssigen Bereich gearbeitet, so da

wurden.
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