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(54) Title: METHOD FOR THERMALLY TREATING POLYESTER PELLETS TO OBTAIN A PARTIAL CRYSTALLIZATION

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR THERMISCHEN BEHANDLUNG VON POLYESTERPELLETS, UM EINE TEILKRIS-
TALLISATION ZU ERREICHEN

(57) Abstract: The invention relates to a method for thermally treating polyester pellets to obtain a partial crystallization, whereby
the polyester melt is supplied to an underwater granulating system and granulated; the obtained granulates are fed from said underwa-
ter granulating system into a water-solid separator over a short conveying distance; the dried granulates are then fed into a treatment
device at a granulate temperature higher than 100 °C without supply of external energy or heat and the heat treatment, leading to
partial crystallization is carried out by means of the intrinsic heat of the granulates, whereby the treatment device is embodied as an
at least lightly inclined reactor, into which the granulates are fed at a temperature higher than 100 °C, the granulates passing through
said reactor from the loading point to the delivery point under their own weight and leaving the same at a temperature higher than
130 °C.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur thermischen Behandlung von Polyesterpellets, um eine
Teilkristallisation zu erreichen, wobei die Polyesterschmelze einem Unterwasser-Granuliersystem zugefiihrt und granuliert wird, die
erzielten Granulate auf kurzem Férderweg von dem Unterwasser-Granuliersystem einer Wasser-Feststofftrennvorrichtung aufgege-
ben werden, die getrockneten Granulate anschlieBend ohne die Zufithrung externer Energie bzw. Wirme mit einer Granulattem-
peratur von groBer als 100°C einer Behandlungseinrichtung aufgegeben werden und die zur Teilkristallisation fiihrende Wirmebe-
handlung mittels der in den Granulaten vorhandenen Eigenwirme erfolgt, wobei die Behandlungseinrichtung als wenigstens leicht
geneigt ausgerichteter Reaktor ausgebildet ist, in welchem die Granulate mit einer Temperatur von groBer als 100°C aufgegeben
werden, ihn von der Aufgabestelle zur Abgabestelle aufgrund des Figengewichtes durchwandern und ihn mit einer Temperatur von
groBer als 130° C verlassen.
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"Verfahren zur thermischen Behandlung von Polyesterpellets,

um eine Teilkristallisation zu erreichen"

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur thermischen
Behandlung von Polyesterpellets, um eine Teilkristallisation zu
erreichen gemafl dem Oberbeqgriff des Hauptanspruches und
eine Vorrichtung geman dem Oberbegriff des Anspruches 3.

Als Ausgangsmaterial fur u. a. Folien und Verpackungen sowie
Gefalle kommen aromatische Polyester- oder Copolyester, ins-
besondere Polyethylenterephthalat und dessen Copolymere,
Polybutylenterephthalat und dessen Copolyestef sowie Poly-
trimethylenterephthalat und Polyethylennaphthalat als Granula-
te zur Verarbeitung. Zur Beschreibung der vorliegenden Erfin-
dung werden alle diese Polyester und Copolyester allgemein als

Polyester bezeichnet.
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Aus der nachverdffentlichten WO 2005/044901 A1 (BKG) ist ein
gattungsbildendes Verfahren zur thermischen Behandiung von
Polyesterpellets bekanntgeworden, bei welchem direkt nach ei-
ner Unterwassergranulation z. B. in einem ,Unterwasser-Heil3-
abschlag-Granuliersystem® die gerade hergestellten Pellets sehr
schnell von Wasser befreit werden und unter Nutzung der Ei-
genwarme trocknen und kristallisieren. Um ein Verkleben der
Pellets zu vermeiden, werden die Pellets unmittelbar nach dem
Abschleudern des Wassers tiber einen Vibrations- oder
Schwingférderer nach einer ausreichenden Verweildauer einer
nachgeschalteten Abflllanlage oder einem Festphasenpolykon-
densator zugefuhrt. Bei einem solchen Verfahren erfolgt der
Kristallisationsvorgang von innen nach aullen im Pellet, womit
eine gleichmafigere Kristallisation Giber den Durchmesser des
Granulates erreicht wird. Bei diesem Verfahren wird also die
Kristallisation ausschlieflich unter Nutzung der Eigenwarme aus
dem Schmelzezustand des Polymers bewirkt, und das bedeutet,
dafd den Pellets zwischen der Granulation und der nachgeschal-
teten Abflllanlage oder Weiterverarbeitungsanlage keine War-
me von aulen zugefiihrt wird. Hierdurch unterscheidet sich das
Verfahren gemaf der WO 2005/044901 A1 grundséatzlich von
den Ubrigen im Stand der Technik bekannten Verfahren.

So wird in der GB 1 250 690 A ein Verfahren zur Herstellung

- von Polyethylentherephthalatgranulaten beschrieben. Hierzu

wird das Ausgangsmaterial als in Ublicher Schmelzkondensation
hergestelite, etwa 280° heile Polyesterschmelze einem Unter-
wasserdranulator zugefthrt, wobei der aus der Diise gedriickte
heiBe Kunststoffstrang von einem aus einer Ringdlise kommen-
den Wasserstrahl erfal®t und abgekiihlt wird. Weiterhin wird die-
ser Strang dann durch eine Unterwasserkihlstrecke einer
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Schneidvorrichtung zugefuhrt. Im Anschluf an die Schneidvor-
richtung lauft das Granulat Giber ein Sieb, welches den Festkor-
per vom Wasser trennt, wobei das Waser tber einen Kihler im
Kreislauf gefiihrt wird. Das nasse Granulat kann nach seiner

Trocknung zur thermischen Nachkondensation eingesetzt wer-
den. Dieses Granulat ist insbesondere, wenn es in einer ther-
mischen Nachkondensation bei tiber 200° C behandelt wird, in

festem Zustand fir den Spritzguf® geeignet.

Wesentlich bei diesem Prozef ist, daft das im Stranggranu-
lationsverfahren (Unterwasser-Kaltabschlag-Granuliersystem)
hergestellte und daher weitgehend abgekuhite Produkt fur
irgendeine weitere thermische Behandlung, also auch fur die
Teilkristallisation, von Neuem aufgeheizt werden muf}, also ei-
nen erheblichen Aufwand an Energie erfordert, die bei dem vor-

aufgehenden Kuhlverfahren verlorengegangen ist.

Aus der US-PS 5 540 868 ist es bekannt, wie mit unterschiedli-
chen Granulierungsverfahren aus amorphem Polyester kristalli-
ne Pellets hergestelit werden kdnnen. Dazu mufd das amorphe
Polyestervorprodukt auf Temperaturen tiber 70° erhitzt werden,
um den Kiristallisationsproze auszuldsen. Jedoch hat das
amorphe Polyester bei Temperaturen tiber 70° den Nachteil,
daf es eine klebrige Oberflache aufweist. Um ein Verkieben
oder Verklumpen des amorphen Polyesters bei Kristallisations-
temperaturen von {iber 70° C zu verhindern, muf} das Vorpro-
dukt als Granulat vorliegen und kann in einem Wirbelbettreaktor
durch entsprechende HeilRgasstrome in Bewegung gehalten
werden, bis zumindest die Oberflache so weit auskristallisiert ist,

dald ein Verkleben der Vorprodukte ausgeschlossen ist.
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Waihrend amorphes Polyester transparent ist, ist die kristalline
Phase an der wei3en Einfarbung deutlich zu erkennen. Ubli-
cherweise wird zur Uberwindung der Klebrigkeit von amorphem
Polyester der Kristallisationsvorgang des Vorprodukies mit der
weiteren verstérkten Polykondensation, die Ublicherweise zwi-
schen 200 — 230° in einem Wirbelbettreaktor durchgefiihrt wird,
verbunden. Dazu wird der Reaktor derart gefahren, daf} zu-
nachst zur Uberrwindung- der Klebrigkeit, eine Kristallisation bei
einer optimalen Kristallisationstemperatur von ungefahr 150° C
fur mehrere Stunden gefahren wird und danach die Pellets oder
Granulate fur weitere Stunden zur héheren Kettenlange bei

Temperaturen zwischen 200 — 230° kondensiert werden.

In der ebenfalls nachveréffentlichten DE 10 2004 050 356 A1
wird nicht das erfindungsgeméaRe Verfahren beschrieben. In der
Entgegenhaltung heif’t es vielmehr im Anspruch 11, daf} die
Postgranulatoranlage einen warmeisolierenden Behalter umfaft.

Welcher Verfahrensschritt mit diesem wéarmeisolierenden Behél-
ter durchgefiihrt werden soll, wird auf Seite 3 am Ende des Ab-
satzes 0010 erlautert, wo es heildt:

Das heilRe Granulat kann auch in einem wérme-
beibehaltenden Zustand, zum Beispiel in einem
wéarmeisolierenden Behélter, gelagert werden,

um den gew(inschten Kristallisationsvorgang zu

vollziehen.

Es erfolgt also keine Férderung des Granulats durch den war-

meisolierenden Behalter, sondern das Granulat wird in dem Be-

halter gelagert und man hofft, dal® diese Lagerung zu einer
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Kristallisation der Granulate fiihren soll, ohne dal} diese mitein-
ander verbacken und verkleben. Aufserdem sollen die Granulate
in einem warmebeibehaltendem Zustand gehalten werden, d. h.

sie sollen weder abkihlen noch sich erwérmen.

Abgesehen davon, daf} eine Lagerung der den Trockner verlas-

senden heiken Granulate ohne eine Bewegungseinrichtung oder
ohne eigene Bewegung nur zum Zusammenkieben der Granula-
te fuhren wird, beinhaltet die Lehre dieser Literaturstelle nicht die

Verfahrenslehre gemaf der vorliegenden Anmeldung.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, das gat-
tungsbildende Verfahren, bei welchem die Teilkristallisation
durch die Eigenwarme des Pellets von innen nach aufen er-
folgt, so zu verbessern, daly ndch einmal eine weitere Verein-

fachung des Verfahrens erreichbar ist.

Hierzu wird gemaR der Erfindung vorgeschlagen, daf} die Be-
handlungseinrichtung, die in der WO 2005/0044 901 A1 als Be-
wegungseinrichtung definiert ist, als wenigstens leicht geneigt
bis vertikal ausgerichteter Kristallisationsreaktor ausgebildet ist,
in welchem die Pellets mit einer Temperatur von groRer als
100° aufgegeben werden, diesen Reaktor von der Aufgabestel-
le zur Abgabestelle durchwandern und diesen Kristallisations-

bereich mit einer Temperatur von gréBer als 130° C verlassen.

,Leicht gneigt* bedeutet, dal der Reaktor nicht waagerecht steht
bzw. liegt, sondern eine Neigung gegentiber der Horizontalen
aufweist, die bis zu 90° gehen kann.
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Es wurde Uberraschend gefunden, dall durch den exothermen
Vorgang innerhalb des Reaktors ein Verkleben der Pellets ver-
hindert wird, obgleich die Pellets innerhalb des Reaktors relativ
dicht gelagert sind und nur aufgrund ihres Eigengewichtes den
Reaktor durchwandern. Die Verweilzeit der Granulate im Reak-
tor liegt zwischen gréer 1 Minute und vorzugsweise 8 Minuten
und anschlieBend werden die teilkristallisierten Granulate der
nachfolgenden Behandlungseinrichtung, z. B. einem Festpha-

senpolykondensator, einem Silo od. dgl. aufgegeben.

Die Erfindung bezieht sich auch auf eine Vorrichtung zur Durch-
fihrung des Verfahrens, die dadurch gekennzeichnet ist, dal} ei-
ne Kiristallisationsreaktorréhre vorgesehen wird, in der die Pel-
lets aufgrund des Eigengewichtes vom Aufgabeende zum Ab-
gabeende flieBen. Die Reaktorréhre kann ohne Einbauten arbei-
ten oder Einbauten aufweisen, die eine Fithrung des Granulates
bewirken, die zu einer VergleichmaRigung des Kristallisations-
vorganges fuhren. Hierbei kann gemaf einer weiteren Ausfiih-
rungsform innerhalb des Reaktors auch eine rotierende paddel-
tragende Welle vorgesehen sein, die eine Durchmischung der
Pellets bewirkt.

Vorzugsweise ist der Reaktor warmeisoliert und die Weiterférde-
rung der Granulate zwischen dem Abgabeende des Reaktors
und der anschlieBenden Nachbehandlungseinrichtung oder
einem Silo erfolgt z. B. Uber ein in die Férderleitung eingeschal-

tetes Geblase.

Die Granulate durchwandern den Reaktor dichtgepackt, d. h. die

unten abgezogene Granulatmenge wird oben standig nachge-
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fullt. Die Menge des abgezogenen Granulates ist zudem regel-

bar.

Ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung wird nachfolgend anhand
der Zeichnung erlautert.

In der Zeichnung ist mit 1 eine Schmelzepumpe und ein Sieb-
wechsler bezeichnet, dem entsprechend Pfeil F; ein Polyester
zugefuhrt wird. Am Ausgang des Siebwechslers ist ein Unter-
wasser-HeiRabschlag-Granulator 2 vorgesehen, durch den
kugel- oder linsenférmige Granulate hergestellt werden. Diese
Granulate werden mittels ProzeRwasser liber eine Forderleitung
zu einer Wasser-Feststofftrennvorrichtung 3, z. B. einer Zentri-
fuge, gefuhrt. Die Granulate verlassen dann die Wasser-Fest-
stofftrennvorrichtung 3 Uber eine Férderleitung 4 mit einer Tem-
peratur von Gber 100° C und werden einem Kiristallisationsreak-
tor5 aufgégeben, der bei dem dargesteliten Ausfilhrungsbeispiel
als vertikal stehender Reaktor ausgebildet i.st. In gleicher Weise

kann aber auch ein wenigstens leicht geneigt angeordneter Re-

aktor vorgesehen werden. Die Granulate durchwandern den Re
aktor 5 von der Aufgabestelle oder dem Aufgabeende zum-Ab-
gabeende, an das sich bei dem dargestellten Ausfiihrungsbei-

spiel eine Fordervorrichtung 6 anschlief3t, die die Granulate un-
ter Zuhilfenahme z. B. eines Geblases einem Festphasenpoly-

kondensator 8 zufilhren.

In Fig. 2 ist ebenfalls ein aufrecht stehender Kristallisationsreak-
tor 5a dargestellt, der eine Welle 9 aufweist, die mit Paddeln 10
besetzt ist und tiber einen Antriecbsmotor 11 in Umdrehung ver-

setzt wird. Auch dieser Reaktor 5a kann auch leicht geneigt auf-

gestellt werden.
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In beiden Fallen ist der Reaktor mit einer Warmeisolation verse-

- hen, die aber nicht zwingend notwendig ist.

In der Zeichnung sind Temperaturangaben und Verweilzeiten
angegeben, wobei die folgende Bedeutung vorgesehen ist:

PW = ProzeRwassertemperatur
GT = Granulattemperatur

VZ = Verweilzeit

Es ist erkennbar, daf die dem Unterwasser-Heilabschlag-
Granulator zugefithrte Granulattemperatur tiber 230° liegt. Die
ProzeBwassertemperatur in der Férderleitung zwischen dem
Granulator 2 und der Wasser-Feststofftrennvorrichtung 3 liegt
Uber 80° und die Granulate verlassen die Fordereinrichtung 4

mit einer Granulattemperatur von Uber 100° C.

Die Verweilzeit der Granulate im Reaktor 5 liegt héher als eine
Minute und betrégt vorzugsweise acht Minuten.

Wahrend die Granulateintrittstemperatur in den Reaktor 5 bei
groRer als 100° liegt, liegt die Granulattemperatur am Abga-
beende des Reaktors 5 héher als 130° C, ohne Zugabe von

Energie, um z. B. die Granulate anschlieBend zu temperieren.

Auch die Eintrittstemperatur der Granulate in den Festphasen-
polykondensator 8 liegt vorzugsweise hodher als 130°.

Bei diesen Temperaturangaben handelt es sich um die Ober-

flachentemperatur der Granulate.
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Bei einem Ausflihrungsbeispiel hatte der Kristallisationsreaktor
eine H6he von 1 m, einen Innendurchmesser von 270 mm und
verengte sich am Austrag auf 100 mm. Diese Austragsoffnung
war in ihrer Gréf3e zudem regulierbar. Der Reaktor stand auf-
recht, d. h. war vertikal ausgerichtet.
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Patentanspriiche:

Verfahren zur thermischen Behandlung von Polyester-
pellets, um eine Teilkristallisation zu erreichen, wobei

die Polyesterschmelze einem Unterwasser-Granulier-
system zugefihrt und granuliert wird,

die erzielten Granulate auf kurzem Férderweg von dem
Unterwasser-Granuliersystem einer Wasser-Feststoff-
trennvorrichtung aufgegeben werden,

die getrockneten Granulate anschlieRend ohne die Zufiih-
rung externer Energie bzw. Warme mit einer Granulat-
temperatur von gréfer als 100° C einer Behandlungs-
einrichtung aufgegeben werden und

die zur Teilkristallisation fiihrende Warmebehandiung mit-
tels der in den Granulaten vorhandenen Eigenwérme er-
folgt, dadurch gekennzeichnet, daRk die Granulate einem
wenigstens leicht geneigt ausgerichteten Kristallisations-
reaktor mit einer Temperatur von gréRer als 100° C aufge-
geben werden, ihn von der Aufgabestelle zur Abgabestelle
durchwandern und diesen Kristallisationsbereich mit einer
Temperatur von groRer als 130° C ohne Zugabe von
Energie verlassen.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dafl die Granulate vom Abgabeende des Kiristallisations-
reaktors einem Silo, einem Festphasenpolykondensator
oder einer anderen Weiterbehandlungsanlage zugefiihrt
werden.

Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens zur thermi-
schen Behandlung von Polyesterpellets, um eine Teilkris-
tallisation der Pellets zu erreichen mit einem Unterwasser-
Granulator (2) und einer Wasser-Feststofftrennvorrichtung
(3), gekennzeichnet durch eine wenigstens leicht geneigt
ausgerichtete Reaktorréhre (5, 5a), an deren unterem Ende
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eine Fdrdervorrichtung (6) angeordnet ist, die die teilkristal-
lisierten Granulate einem Silo, einem Festphasenpolykon-
densator (8) oder einer anderen Weiterbehandlungsanlage
zuftithren.

Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
daf der Reaktor mit Einbauten versehen ist, die durch die
Fuhrung des Granulats die Kristallisation vergleichmai-
gen.

Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dal der Reaktor (5a) mit einer rotierenden, paddeltragen-
den Welle (9) ausgerUstet ist.

Vorrichtung nach Anspruch 3, 4 oder 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dal der Reaktor (5, 5a) warmeisoliert ist.

Vorrichtung nach Anspruch 3, gekennzeichnet durch ein
Geblase (7) in der Forderleitung zwischen Fordereinrich-
tung (6) und dem Festphasenpolykondensator (8).
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