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(67) Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum
Verarbeiten eines thermoplastischen
Polykondensationspolymers, indem das Polymer in
feinverteiltem Zustand einem Entgasungsextrudei
zugefiihrt wird, worin das Polymer entgast und
geschmolzen wird. Das zu verarbeiterde Polymer wird
nach der Zufiihrung in den Extruder Giber eine betrichtliche
Lénge der Schnecke unterhalb der Schmelztemperatur des
Polymers unter konstanter Absaugung fliichtiger |
Bestandteile mittels einer Vakuumabsaugeinrichtung bai

einem Vakuum von weniger als 10 mbar transportiert, und

Gber den restlict.en Teil der Schneckentinge wird das

Polymer komprimiert und aufgeschmolzen, wonach es als

Endprodukt oder Halbfertigprodukt den Extruder verlBt.
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Erfindungsanspruch:

1.

10.

11.

12.

13.

14,

Verfahren zum Verarbeiten eines thermoplastischen Polykondensationspolymers, indem das
Polymer in feinverteiltem Zustand sinem Entgasungsextruder zugefiihrt wird, worin das Polymer
entgast und geschmolzen wird, und wobei das Verfahren eine Nachkondensation des Polymaers
umfafdt, dadurch gekennzeichnet, dad das zu verarbeitende Polymer nach der Zuflihrung in den
Extruder tiber eine betrachtliche Lénge der Schnecke unterhalb der Schmelztemperatur des
Polymars unter konstanter Absaugung fllichtiger Bestandteile mittels siner
Vakuumabsaugeinrichtung bei einem Vakuum von weniger als 10mbar transportiert und das
Polymer (iber den restlichen Teil der Schneckenlange komprimiert und aufgeschmolzen wird,
wonach es als Endprodukt oder Halbfertigprodukt den Extruder verlafit.

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR ein erster und ein zweiter

Entgasungsextruder eingesetzt werden, wobei im ersten Extruder das Polymer unterhalb der
Schmelztemperatur des Polymers unter konstanter Absaugung fliichtiger Bestandteile bei einem
Vakuum von weniger als 10mbar transportiert wird, und daf® sodann das Polymer in den zweiten
Extruder dosiert wird, worin das Polymer liber eine betrachtliche Lange der Schnecke ebenfalls
unter konstanter Absaugung fliichtiger Bestandteile bei einem Vakuum von weniger als 10 mbar
transportiert und das Polymer (iber den restlichen Tei! der Schnackenldange des zweiten Extruders
komprimiert und aufgeschmolzenwird, und dal® es danach als Endprodukt oder Halbfertigprodukt
den zweiten Extruder verlaft,

. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dal3 die Gesamtlange des

Schneckenweges das 20- bis 45fache seines Durchmessers betrégt.

. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, da3 die Gesamtlange des

Schneckenweges das 25fache seines Durchmessers betrégt.

. Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daR der restliche Teil der

Schneckenldnge, worliber das Polyrer komprimiert und aufgeschmolzen wird, gleich dem 1- bis
10fachen des Durchmessers der Schnecke ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daR der restliche Teil der
Schneckenldnge, woriiber das Polymer komprimiert und aufgeschmolzen wird, gleich dem 2- his
6fachen des Durchmessers der Schnecke ist.

. Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dafl der restliche Teil der

Schneckenlidnge, worliber das Polymer komprimiert und aufgeschmolzen wird, gleich dem 3- bis
4fachsn des Durchmessers der Schnecke ist.

. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, da® die konstante

Absaugung fliichtiger Bestandteile bei einem Vakuum von weniger als 5mbar stattfindet.

. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daf} als

Entgasungsextruder ein Doppelschneckenextruder verwendet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dal das thermoplastische
Polykondensationspolymer Polyathylenterephthalat ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1bis 10, dadurch gekennzeichnet, daR das thermoplastische
Polykondensationspolymer von gebrauchten Polyéthylenterephthalat-Flaschen stammt, die in
feinverteilte Form gebracht worden sind.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gexennzeichnet, da das zugefihrte
Polymer eine TeilchengrofRe kieiner als 2000 um hat.

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB3 die TeilchengroBRe kleiner ist als
1000 um.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dal die TeilchengriRe kleiner ist als
500pum.

Hierzu 1 Seite Zeichnung

Anwendungsgebiet der EHindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Verarbeiten eines thermoplastischen Polykondensationspolymers, indem das Polymer
in feinverteiltem Zustand einem Entgasungsextruder zugefiihrt wird, worin das Polymer entgast und geschmolzen wird, und
wobei das Verfahren eine Nachkonder:sation des Pclymers umfaft,
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Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Thermoplastische Polykondensationspelymere, wie z.B. Polyester und Polyamide, haben dadurch, daB sie Wasser enthalten,
den Nachtelf, daB wihrend der Verarbeitung dieser Art von Polymeren die Viskositiit abnimmt, was eine Schwiichung der
mechanischen und physikalischen Eigenschaften des Polymers zur Folge hat. Bei der Verarbeitung von thermoplastischen
Polykondensationspolymeran ndmlich entstehen durch das Vorliegen von z.B. aus der Umgebungsluft aufgenommenem
Wassaer kiirzere Molekiilketten, was die Viskositat des Polymers beeinflufit.

Will man ein derartiges Polymer fiir die Herstellung von Endprodukten oder Halbfertigprodukten verwenden, dann mull man
dafiir Sorge tragen, da das Polymer eine ausreichende Viskositét besitzt.

Esist bereits ein Verfahren zur Bearbeitung von thermoplastischen Polykondensationspolymeren vorgeschlagen worden, wobei
wihrend des Verfahrens das Polymer entgast wird. Bei diesem Verfahren wird Abfallpolyester, wie Polyéthylenterephthalat, im
waeitaren PETP abgekiirzt, feingeschnitten und vermittels eines Sattellitextruders zu einer Volumenmasse von zumindest

500 kg/m?, varzugsweise 800kg/m?, zusammengepreRt. Danach wird das zusammengeprefite PETP einem
Doppelschneckenantgasungsextruder zugefiihrt, worin es geschmolzen wird und wobei freigesetzter Wasserdampf und/oder
andere fliichtige Bestandteile abgesaugt werden, Das aus dem Extruder austretende geschmolzene Polymer wird in
Abhingigkeit von dar gewiinschten Sauberkeit einer oder mahreren Filtretionen unterzogen und danach in einen Autoklaven
gefiihrt, wo unter reduziertem Druck eine Nachkondensation in fliissigor Umgebung stattfindet. Mit dieser Nachkondensation
{Postkondensation) wird bazweckt, die Viskositét des Polyesters auf einen Wert zu erhGhen, der hoch genug ist, damit das
wiederverwendete Polymer zu Endprodukten oder Halbfertigprodukten, gegenbenfalls Rohstoff, verarbeitet werden kann.

Bei dissem Verfahren ist nach dem Entgasen des Polymers im Extruder noch ein separater Schritt erforderlich, ndmlich das
Polymer in einem Autoklaven, in dem eine Nachkondensation stattfindet, auf ausreichende Viskositit zu bringen.
Informationsquelle:

DE-A-2 942248

2iel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist die Schaffung eines Verfahrens zur Verarbeitung eines thermoplastischen
Pclykondsnsationspolymers, wobei sine Nachkondensation in einem separaten Autoklaven nicht erforderlich istund wobei das
dem Extruder zugefiihrte Material unmittelbar zu einem Endprodukt oder Halbfertigprodukt gsformt werden kann.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Verarbeitung eines thermoplastischen Polykondensationspolymers
zur Verfigung zu stellen.

Dies wird erfindungsgemB dadurch erreicht, dal das zu verarbeitende feinverteilte thermoplastische
Polykondensationspolymer nach der Zufuhr in den Extruder dber eine betréchtliche Linge der Schnecke untesr der
Schmelztemperatur des Polyesters unter konstanter Absaugung fliichtiger Bestandteile mittels einer Vakuumabsaugsinrichtung
bei einem Vakuum von weniger als 10mbar transportiert und daB das Polymer tiber den restlichen Teil der Schneckenlénge
komprimiert und aufgeschmolzen wird und daB es danach als Endpradukt ader Halbfertigprodukt den Extruder verldBt. Auf
diese Weise wird erreicht, dafl das Polymer im Extruder solange wie méoglich entgast und folglich gatrocknet wird, wobei die
Bedingungen, wie Zeit, Temperatur und Druck, so gewdhlt sind, dafl die Polykondensationin der Feststoff-Phase auftreten kann,
und wonach das Material relativ schnell aufgeschmolzen wird, damit es plastisch verformt werden kann. Beim
erfindungsgeméRen Verfahren wird vorzugsweise ein erster und ein zweiter Entgasungsextruder eingesatzt, wobei im ersten
Extruder das Polymer unterhalb der Schmelztemperatur des Polymers unter konstanter Absaugung fliichtiger Bestandteile bei
einem Vakuum vonweniger als 10 mbar transportiert wirc und danach das Polymer in einenzweiten Extruder dosiert wird, worin
das Polymer iiber eins betriichtliche Linge der Schnecke ebenfalls unter stindiger Absaugung fliichtiger Bestandteile bei einem
Vakuum von weniger als 10mbar transportiert und das Polymer iiber den restlichen Teil der Schneckenlénge des zweiten
Extruders komprimiert und aufgeschmolzen wird und es danach als Endprodukt oder Halbfertigprodukt den zweiten Extruder
verldit.

Beim erfindungsgemiRen Verfahren betriigt die Gesamtlidnge des Schneckenweges das 20- bis 45fache des Durchmessers,
vorzugsweise das 25fache des Durchmessers, Die Lénge des restlichen Teils der Schnecks, woriiber das Polymer im Extruder
komprimiert und aufgeschmolzen wird, ist gleich 1--10d, vorzugsweise 2-6d, insbesondere vorzugsweise 3-4d. Unter der
Gesamtschneckenlénge wird bei Verwendung eines ersten und eines zweiten Extruders die Addierung der Schneckenlinge des
ersten und tweiten Extruders verstanden. Bei Verwendung eines Extruders ist das nattirlich die Lénge der Schnecke dieses
Extruders. Im Extruder wird ein Vakuum von weniger als 10mbar, vorzugs'~eise weniger als S5mbar, aufrechterhalten.

Das erfindungsgemaRe Verfahren eignet sich insbesondere zum Verarheiten von Polyéthylenterephthalat. Das kann auch
Alt-PETP sein, wie PETP-Flaschenmaterial oder -Fasern. Diese Art Flaschen wird in den letzten Jahren stets mehr fir
kohlensdurehaltige Getréinke eingesetzt. Insbesondere aus Umweltschutz- und auch aus Kostengriiden ist es in den letzten
Jahren wichtig geworden, gebrauchte PETP-Flaschen wiederzuverarbaiten. Mit dem erfindungsgem#Ben Verfahren kann dies
auf einfache und wirksame Weise raalisiert werden.

Beim erfindungsgeméBen Verfahren kann ein erster vorgeschalteter Extruder mit hohem Vakuum eingesetzt werden, worin die
Temperatur so eingestellt ist, daB das Polymer nicht schmilzt und freigesetzte vorhandene Feuchtigkeit verdampft und
abgesaugt wird, wonach das Polymer in einen zwaiten Extruder dosiert wird. Der vorgaschaltete Extruder kann als Entgasungs-
Schnezkenforderer angesehen werden, Auf diese Weise werden eine Trocknung und eine Homogenisierung des Polymers
bewirkt, bevor es so optimal wie mdglich dem zweiten Extruder angeboten wird.

Neben Feuchtigkeit, die verdampft und abgesaugt wird, werden auch entstandene fliichtige Bestandteile, wie Azetaldehyd,
Additive, Emulgatoren usw., abgesaugt. Beim etfindungsgemafen Verfahren ist keine Vortrocknung des zu verarbeitenden
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Polymers erforderlich, bevor es dem Extruder zugefiithrt wird, da die Mdglichkait gegebenist, langer zu entgasen, und damit im
Extruder mehr Zait fiir die Postkodensation verbleibt. Fir nicht vorgetrocknetas PETP ist ein lingeras Entgasen ein Erfordernis,
umzu einem guten Endprodukt zu gelangen. Vorzugswaeisa ist der erste Extruder auch als Doppelschneckenentgasungsextruder
ausgefiihrt, worin die Postkondensation und Trocknung des Polymers stattfinden. Die Verwendung sings ersten und zwaeiten
Extruders, und sogar beispielsweise sines dritten Extruders, beruht auf praktischen Griinden. Beim Einsatz nur eines Extruders
muB dieser sehr lang werden, um ein gutes Endprodukt zu erhalten. Dies fiihrt zu Problemen hinsichtlich der Lagerung der
langen Schnecke, um ihr Dirrchbiegen zu verhindern. Uberdies ist der Antrieb sines langen Extruders problematischer als w =.n
ein zweiter oder mehr Extruder eingesetzt werden, deren Gesamtschneckenlénge der eines langen Extruders gleich ist.

Ein weiterer Vorteil des Einsatzes mehrerer Extruder ist, da die Extruder unabhéngig voneinander angetrieben werden kdnnen.
Sokannman z.B. die Schnecke das ersten Extruders schneller rotieren lassen als die des zweiten Extruders, was hinsichtlich der
Dosierung des Polymers aus dem erstenin den zweiten Extruder von Vorteil ist. Vorzugsweise wird das Verfahren bei Polymeren
mit einer Teilchengréfe klsiner als 2000 um eingesetzt, Es hat sich herausgestellt, daf ab diesen Werten gute bis sehr gute
Ergebnisse erzielt werden kénnen. Disse Ergebnisse werden noch besser in dem MafBe, in dem die TeilchengréBe kleiner
gewihlt wird.

Ausfihrungsbelspiele

Anhang einer Zeichnung wird die Erfindung niher erldutert, wobei ein erster und ein zweiter Extruder zum Einsatz kommen,
Uber eine Leitung 1 wird feinverteilter PETP-Abfall van beispislsweise Flaschen fiir kohlenséurahaltige Getrénke pneumatisch
oder mechanisch in einen geschlossenen Beschickungstrichter 2 und Giber eine Vakuumschleuse 3 in eine Vakuumkarmmer 4
gefiithrt, worin ein nach Wunsch einzustellender Unterdruck herrscht. Aus der Vakuumkammer 4 wird Material durch enen
ersten Extruder 5 abgenommen. Der Extruder 5 ist ein Doppelschneckenentgasungsextruder. Wahrend der Materialabnahme
durch den Extruder 5 aus der Vakuumkammer 4 flilit der Beschickungstrichter 2 sich mit neuem Rohstnff {nicht vorgetrocknetes
feinverteiltes PETP), und der Beschickungstrichter wird unter Vakuum geseizt und iiber die Vakuumschleuse 3 in die
Vakuumkammer 4 geleert. Der Extruder 5 wird auf eine solche Temperatur eingestellt, daB das Material nicht schmilzt und
vorhandene Feuchtigkeit verdampft und abgesaugt wird. Auf diese Weise wird eino Trocknung und eine Homogenisierung des
Materials bewirkt, bevor es liber eine Leitung 6 einem zweiten Extruder 7 zugefiihrt wird. im Extruder 7 findet so lange wie
miglich in den verschiedenen Zonen unterhalb des Schmelzpunktes PETP eine Entgasung statt. Das PETP-Material wird Gber
den restlichen Teil der Schnecke kemprimiert und in die Schmelzphase gebracht. In der Zeichnung ist dieser Teil mita
gekennzeichnet. Dieser restliche Teil der Schnecke betrégtt bei einer Schneckenldnge vom 25fachen des Durchmessers ungeféhr
das 3-4fache das Durchmassers. Bei lingeren Extrudern kann dieser Abstand gréBer sein, z.B. bei einer Schneckenlinge von
42d betriigt dieser Abstand 10d. Die Absaugung von Ddmpfen und fliichtigen Bestandteilen aus dem System findet mittels eines
Vakuumsystems mit einem Vakuum von weniger als 10mbar statt, das aus einer oder mehreren nicht dargestellten
Vakuumpumpen, Leitungen 8, 9 und 10 und Absperrmitteln 11 und 12 besteht. Das aus dem zweiten Extruder 7 austretende
Polymer wird zu Produkten, wie 2.B. Plattenmaterial, oder Halbfertigprodukten, gegebenenfalls Rohstoff, wie Granulat,
verarbeitet.

Beispie! |

In Tabelle Awerden die MeRresultate verschiedener Muster wiedergegeben, dis unter wechseinden Bedingungen untersucht
worden sind.

Das Muster 5 wurde unter den Bedingungen gemaR der vorliegenden Erfindung untersucht. Nach einem
Postkondensationszeitabschnitt und sinem kurzen schnellen Aufschmelzen im Kopf des Extruders 7 wird schlieBlich eine
Intrinsic-Viskositat {1.V.) von 0,734 erreicht. Durch eine ausreichende Druckminderung wéhrend des Extruders im ersten und
zweiten Extruder sowie auch durch eine genaue Einstellung der Temperatur im ersten und zweiten Extruder wird eine gute
Entgasung des Materials erhalten.

Die verschiedenen Kombinationen gaben ein immer besseres Ergebnis, wie die Intrinsic-Viskositat der verschiedenen Muster
bewies.

Tabelle A
Muster  Temperatur°C Ertrag/Drehzahl Unter- V. Bemerkungen
1. 2. druck
(Zeit) Extruder  Extruder
. 1 2 3 Kopf  kg/hmin™* mbar
1 60 280 280 280 270 30/20 40 0,636 *Start nach Evakuierung
2 100 280 280 280 270 30/20 40 0,646 *Temp. Erhthung agglom.
Bessers Entgasung.
3 155 200 280 280 270 71/20 22 0,694 *Temp.-Erh6hung agglom.
{bessere Entgasung)

*1.Zone herabgesetz,
Material solange wie méglich
entgasen,ohnedaBesin
Schmelzphaseist.
*Unterdruck hdher (von 40 auf
22mbar). Bessere Entgasung.
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Muster  Temperatur°C Ertrag/DrehzahiUnter- LV, Bemerkungen
1. 2. druck
(Zeit) Extruder  Extruder
1 2 3 Kopf  kg/hmin™' mbar
4 200 200 230 280 270 71/20 22 0,710 *Temp.-Erhohung agglom,

*2.Zone herabgesetzt,
Material so lange wie mdglich
antgasen.
*Kurzer Aufschmelzzeitraum.
5 200 200 230 280 270 71/20 3 0,734 *Druckminderung durch
zusétzliche Pumpe. Viel
bessere Entgasung.
*Langerer Extruder ergibt
homogeneres Endprodukt.

I.V. Ausgangsmaterial = 0,711

Belspiel 1|

Unter den in bezug auf Muster 5 in Beispiel | wiedergegebenen Bedingungen wurde der EinfluB der TeilchengréBe verfolgt. Die
Ergebnisse beziiglich nicht vorgetrockneter Teilchen sindin Tabelle B und beziiglich Teilchen, diewahrend 6 Stunden bei 160°C
vorgetrocknet worden sind, in Tabelle C wiedergegeben.

Tabelle B

Muster TeilchengréBe 1.V,

5 13mm 0,615

6 12mm 0,714

7 05mm 0,740

Tabelle C

Muster TeilchengréBe LV.
8 3mm 0,765
9 3mm 0,774
10 0,5mm 0,792
n 0,5mm 0,780

12 1mm 0,780

13 1mm 0,745

14 1mm 0,780
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