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Patentanspruch:

Verfahren zur Steuerung der Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren im quasistationaren
Betrieb, wobei die Modifizierung unmittelbar im AnschluB an die Synthese der Copolymeren nach dem
Hochdruckverfahren bzw. in einem gesonderten Nachverarbeitungsschritt, durch Umsetzung der
Copolymerisate mit Lésungen von Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol bei
Temperaturen von 343 bis 513K erfolgt, wobei die Plastschmelze in Extrusionsmaschinen mit cler iber
eine Dosierpumpe zugefiihrten Metallalkoholatlésung reagiert, der entstehende Essigséureester und
iiberschiissiger Alkohol durch Vakuumentgasung entfernt und das modifizierte Copolymerisét aus
dem Extruder ausgetragen werden und die relative Erhdhung der mittleren Molmasse durch
Bestimmung des Schmelzindex des Extrudates festgestellt wird, dadurch gekennzelchnet, daB das
Schneckendrehmoment M, sowie der Schmelzindex Sl kontinuierlich gemessen werden, der
Basiswe:t fiir die StellgroRe Modifikatormengenanderung AY ausgehend von den
Schmelzindexwerten von Hand auf der fiir das Erreichen des rezepturgeméfen
Schmelzindexsollwertes erforderlichen Wert eingestellt wird und bei Abweichungen von diesem Wert
iiber eine Pecheneinrichtung, welché den MeRwert fiir Mg erfalit, den Trendwert AMy berechnet, den
Regelvektor bildst, den unscharfen Steuerwert berechnet und daraus den scharfen Steuerwert
grmittelt, die Ansteuerung der Modifikatordosierpumpe vorgenommen wird, wobei Uber
Hubzahlverinderung an der Dosierpumpe die Modifikatormengenénderung erfolgt bis der
Schmelzindexzielbereich wieder erreicht ist.

Hierzu 1 Seite Zeichnungen

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Steuerung der Modifizierung vo. Ethen-Viaylacetat-Copolymeren im quasistationfiren
Betrieb, wobei dis Copolymeren mit Lésungen von Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol in der Plastschmelze
umgesetzt werden.

Charakterlistik des bekennten Standes der Tischnik

Es ist die Umsetzung vor Ethen-Vinylacetat-Zopolymeren mit Lésungen von Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol
(DD-PS 208¢100) bekannt. Die Modifizierung kann in Krstern, Innenmischern bzw. Extrudern durchgefihrt werden. Als
technologisch giinstigste Varianten haben sich Extrusionsmaschinen mit Vakuumentgasung, speziell
Doppelschnnckenextruder, erwiesen. Die Umsetzung der Copolymerisate kann in einem getrennten Nachverarbeitungsschritt
oder unmittelbar im Austragsextruder det Symtheseanlage erfolgen. Wird die Modifizierung unmittelhar im AnschiuB an die
Polymersynthese durchgefihrt, hat es sich gemaB DD-PS 252034 als zweckmiBig arwiesen, die den Av stragsextruder
verlassende Mischung in ain weitares ReaktionsgefdR zu pressan, in dern die Reaktanden intensiv vermischt werden und
weiterreagieren. Im Anschlu erfolgt die Entfernung der bei der Reaktion entstehenden Substanzen einschlieBlich des nicht
umgesetztan Alkohols durch Vakuumentgasung. Wird als Modifikator mathanolische Natriummethylat-l.6sung verwendet, kann
die Homogenitét der Endprodukte deutlich verbessert werden, wenn der Modifikator geringe Anteile an Natriumhydroxid in
geldster Form onthélt (DD-PS 243287). Alien Verfahron ist gameinsam, claB die Rohgranulateigenschafien wie Schmelzindex,
Gehalt an einpolymerisiertem Vinylacetat im Copolymeren, Gehalt an monomerem Vinylacotat und Restfeuchte selbstinnerhalb
einer Produktionscharge stochastisch schwanken. Dazu kommen Schwankungen des Massestromes an Rohgranulat, im
wesentlichen hervorgerufen durch unterschiedliche Granulatformen, die ihren Einflu8 auf die Férdsrkonstanz der
Dosierbandwaage ausiiben, und Schwankungen der Alkoholkonzentration der Modifikatorlésung. Die genannten Faktoren
wirken sich dahingehend nachteilig auf den ProzeB aus, daB enge Qualititsbereiche der Endprodukte nicht gsrantiert werden
kdnnen bzw. ein relativ hoher Anfall an nichtstandardgerechtem Produkt in Kauf genommen werden muB.

Das bisher genutzte Verfahren, nach dem Qualitatsschwankungen aufgrund von MeB3werten des kontinuierlich gemessenen
Schmelzindex durch Anderungen der Modifikatordosiermenge korrigiert werden, bringt keine Vorteile, da aufgrund der dem
ProzeB und dem MeBverfahren zugehérigen Totzeit instabile Regelvory#inge auftreten.

Waeitere bekannte Verfahren zur ProzeBfiihrung, bei denen aus Kennlinien oder Modellgleichungen quantitative Regeln
abgeleitet werden, haben aufgrund des erheblichen Einflusses der beim Proze8 nicht meBbaren aktuellen Werte des
Tingangsproduktes, der starken Nichtlinearitdt der Kennlinien sowie der meBtechnikbedingten Totzeit ebenfalls unzuléssige
Schwankungen der Qualitétsparameter zur Folge. Aufgrund der starken Schwankungen der Rohgranulatparaineter, wie 2.B.
Schmalzindex, Gehalt an einpolymerisiertem Vinylacetatim Capolymeren, Gehalt an monomerern Vinylacetat und Restfeuchte,
der Schwankungen des Massestroms das Rohgranulats, im wesentlichen hervorgerufen durch unterschiedliche
Granulatformen, die ihren EinfluB auf die Forderkonstanz der Dosierbandwaage ausiben, und der Schwankungen der
Alkoholatkonzentration der Modifikatorldsung ist die statische Kennlinie zwischen Modifikatordosiermange und Drehmoment
mit starker Unsicherheit behaftet und ist auBerdem stark nichtlinear. Es war daher nicht méglich, Einstellwerte fiir einen {iblichen
Pl-Regler zu ermitteln, die das Regelproblem mit hinreichonder Genauigkeit I5sen.
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Erhdhung des Anteils an qualitédtsgerechtem Produkt und die Roalisierung enger Qualititabaraiche bei
dar kontinuierlichen Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren mit Ldsungen von Metallalkoholaten im
korrespondierenden Alkohol.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, die Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymeren im quasistationdren Betrieb durch
zielgerichtete Dosierung von fodifikatorldsung so zu steuern, daB trotz der normalerweise aufiretenden stochastischen
Schwankungen der Rohgranulatparameter und der Schwankungen der Konzentration der Modifikatorldsung die Einhaltung der
zuldssigen Qualithtsbereiche des Endprodukts garantiert und somit der Anfall von Fehlproduktan vermieden wird.
Die Aufgabe wird durch ein Verfahren zur Steuerung der Modifizierung von Ethen-Vinylacetat-Copolymerenim quasistationéren
Betrieb, wobei die Modifizierung unmittelbar im AnschluB an dis Synthese der Copolymeren niach dem Hochdruckverfahren
bzw. In einam gesonderten Nachverarbeitungsschritt durch Umsetzung der Copolymerisate mit Ldsungen von
Metallalkoholaten im korrespondierenden Alkohol bei Temperaturen von 343 bis 513K erfolgt, 'wobei die Plastschmelze in
Extrusionsmaschinen mit der iiber eine Dosierpumpe zugefiihrten Metallalkoholatlosugn reagiert, der entstehende
Essigsureester und Uberschiissiger Alkoho! durch Ve xuumentgasung entfernt und das modifiriete Copolymerisat aus dem
Extruder ausgetragen wird und die relative Erhdhung fer mittleren Molmasse durch Bestimmung des Schmelzindex des
Produktes festgestellt wird, geldst, indem erfindungsgemaR das Schneckendrehmoment sowie ler Schmelzindex kontinuierlich
gemessen werden, der Basiswert (Ur die StellgréBe Modifikatormengeniinderung AY ausgehend von den Schmelzindexwerten
von Hand auf den fir das Erreichen des rezepturgemaBen Schmelzindexsollwertes erforderlichen Wert eingestellt wird und bei
Abwaichungen von diesem Wert (iber eine Recheneinrichtung, welche den MeBwaert fir Mg erfafit, den Trendwert AM,
herechnet, den Regelvektor bildet, den unscharfen Steuerwert berechnet und daraus den scharfen Steuerwert ermitielt, die
Ansteuerung der Modifikatordosierpumpe vorgenommen wird, wobei {iber Hubzahlverdnderung an der Dosierpumpe die
Modifikatormengeninderung erfolgt bis der Schmelzindexzielbereich wieder erreicht ist.
Die Messung des Schmelzindex erfolgt kontinuierlich und der dafiir erforderliche Schmelzestrom wird zweckmiRigerweise erst
)urz vor der Lochplatte des Extruders abgezweigt. Jo nach der Linge des verwendeten Extruders und der Art des eingusetzten
MeRinstruments betragt die Verweildauer (auch Totzeit genannt) des Massestroms zwischen der Stelle des Extrude:s, an dem
dlie Modifikatorldsung mittels Dosierpumpe dosiert wird und dem MeBort 3 bis 10 Minuten. Dis Modifikatormenge, die als
Elasiswert einzustellen ist, wird im stationiren Zustand so gewdhlt, daB der zeitliche Mittelwent der aktuellen
SchmelzindexmeRwerte mit dem in der Rezeptur vorgegebenen Sollwert Gbereinstimmt.
Ciie im Normalbetrieb auftretenden dynamischen Anderungen des Prozesses erfordern eine laufende Korrektur der
Modifikatormenge. Wirde die Korrektur aufgrund der totzeitbedingten Verspitung von 3 bis 10 Minuten erfolgei, wie sie bei
Benuttung des Schmelzindexsignals unvermeidlich ist, so wire der zulisnige Schmelzindexbereich nicht sinhaltbar baw. es
wirden Instabilitsten im zeklichen Verlauf der ProzeBparameter a: fireten. Das Schneckendrehmoment ist mit den Gblichen
techni schen Mitteln totzeitfrai meBbar. Werden die aktuelien MeBwerte des Schneckeandrehmoments und der daraus berechnate
Trendverlauf des Prozessss kit dia laufende Korrektur des Basiswertes der Modifikatiorkonzentration verwendet, so entsteht
eine Rijelung mit proportional-integralem Verhalten.
Uberrnschend wurde gefunden, daB bei Einbeziehung unscharfer verbaler Informationen, die die Prozefierfat:rung das
Anlagnripersonals widarspiageln, sine wesentliche Varbesserung der Qualitét des Zielprodukts auftritt. Fiir die Aufstellung des
Algorithmus, mit dem sie Recheneinrichtung arbeitet, ist folgendermaBen vorzugehen:
(1) Festlegung der Anderungsbersiche der GrdBen:
+ Schnockendrehmoment My
« ‘Schnackendrehmumenttrend AM,
+ Modifikatormenganinderung AY
(2) Eintailung der Anderungsbereiche der GréBen Myund AM,in3unscharfe Klassen und der GréBe AYin4 unscharfaKlassen.
. Diel(lassen werden wie folgt bezeichnet:
~ MgKlassen: tief
Basiswert
hoch
- AMg-Klassen: abfallend
Null
ansteigend
- AY-Klassen:  starkverringern
wen'g verringern
weniy erhbhen
starkerhbhen
Die Zugehtrigkeit von Werton des 3 GréBen zu den unscharfen Kiassen wird durch sich Gbarlappends
Zugehdrigkeitsfunktionen ZF beschrieben. Im konkreten Full wird fir die Zugehdrigkeitsfunktion folgende Form gewahit:
ZF = EXP [-{(J - FI/HY']
dabei gilt:
J diskrete Stiitzstellenvariable, furJ = M, ..., N
F Zentralelement der Klasse
ti Abkiingparameter
Die Zahlenwerte fiir F, H, M, N sind aufgrund von ProzeBerfahrung geeignet zu wihlen.
(4) Die ProzeBerfahrung wird in den folgenden heuristisch-iogischsn Wenn-dann-Regein R, bis Ry fixiert:

(3
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Regel 1: Wenn My hoch und ansteigend,
dann Y stark verringern

Regel2: Wenn M, = Basiswert und ansteigend
oder Mg hoch und AM4 = Null
dann Y wenig verringern

Ragel3: Wenn My = Basiswert und abfallend
odor Mg tief und AMg4 = Null
dann Y wenig erhdhen

Regel4: Wenn Mqtief und abfallend

dann Y stark erhbhen

In Situationen, fiir die keine passende Regel vorhanden ist, erfolgt keine Modifikatormengen#nderung.
{5} Die einzelnen Regeln werden als unscharfe Relationen betrachtet, deren Zugehdrigksitsfunktion ZFy als Minimum aus den
Zugehdrigkeitsfunktionen dev EingangsgrdBen Maund AMg und der SteuergréBe AY ermittelt wird. Filr jede der 4 Regeln besitzt
die Zugehdrigkeitsfunktion die Form: ZFa = Min [2ZFMq, ZFaMg, ZFay)
(6) Aus der Gesamtheit der Regeln R1, R2, R3und R4 wird der Algorithmus der unscharfen Relation gebildet, dessen
Zugehbrigkeitsfunktion ZF, lautat:
ZFa = Max [ZFqy, ZFaz, ZFp3, ZFpd)
{7) Ineinerkonkreten ProzeBsituation X, gegeben durch jeweils einen MeBwert fir Mg und fir AMywerden die entsprechenden
Zahlenwerte sus den Funktionen ZFug (Xo) und ZFame (Xo) ermittelt, die Funktionen ZFg {Xo, AYo) baw. ZF4 (X, 8Y) gebildet und
daraus die Zugehorigkeitsfunktion ZFy = ZF, (Xo, AY) fir die unscharfe Einstellung der Steuergrofe AY ermittelt.
(8) Als scharfer Wert der unscharfen SteuergroBe wird zweckmaBigerweise der Maximalwert der Zugehdrigkeitsfunktion ZFay
gewéhit.
Die vorstehand beschriebenen Operationsn werden durch sine Rechenelinrichtung realisiert, Als Parameter sind die Zahlenwerte
fiir die Anderungsbereichs der GréBen My, AM4 und AY, sowie die Parameter der Zugehdrigkeitsfunktionen dieser GréBen
einzugeben. Vorzugebe n sind ferner die Anzahi und Art der logischen Verkriipfungen (Regeln) zwischen den EingangsgréBen
Mg, AM4 und der SieuergrdRe AY (siehie Boispiel 2). Bei Auftreten von dynamischen Stdrungen werden durch die Zugehdrigkeit
der MeBwerte zu den Klassen ,Schneckendrehmoment tief” bzw. ,hoch® und , Schneckendrehmomenttrend abfallend” bzw.
.ansteigend” die verschiadenen Regeln zur Verinderung des Basiswertes der Modifikatormenge aktiviert. Der Steuereingriff
wird dabei solange weiter vergroBent, bis das Schneckendrehmoment wieder im Basisbereich und der Trend des
Schneckendrehmoiments wieder im Nullbereich sind. Entsprechend dem erfindungsgema8Ben Verfahren kdnnen damit
Zielprodukte mit engen Qualit8tsbereichen hergestellt werden, der Anteil an qualittsgerechtem Produkt betrligtim
Normalbetrieb, d. h. wenn keine ausriistungsbedingten Stérungen auftreten, 100%.

Ausfihrungsbeisplele

Belspiul 1 (Vergleichsbeispinl)

Modifikatordosierung von Hand durch das Anlagenpersonal z2ur Kompensation sporadischer Stérungen (Abb. 1)

Verwendet wird ein Doppeischnackenextruder 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 eincr methanolischen Natrium-Methylat-Lsung, die 9 Masseanteile in % Natrium enthalt,
mittels einer 2stufigen Knlbendosierpumpe zu einem Zielprodukt fihren, das im Schmelzindexbereich SI = 15 bis 35dg/min
liegt. Aufgrund von Schwankungen des von der Schinecke ga{érderten Durchsatzes des Eingangsprodukies durch den Extruder
im Bereich m' = 25 bie 40ka/h und durch Schwankungen des Schmeizindex des Eingangsproduktes im Bereich S| = 145 bis
178dg/min ([gemessen bei 463K) muf die Basiseinsteliung der Modiiikaiordosisrmenge im Bereich 21/h £ 10% von Hand
variiert werden. Es treten aabei in dem 24stiindigen Versuchszeitraum Schmelzindexschwankungen im Bereich 10 big 60dg/min
auf, wobel der Anteil an Zielprodukt 91% betragt.

Belsplel 2 Modifikatordosierung erfindungsgemis (Abb.2)
In der Anlage gem&B Beispiel 1 gelten fir dia Steuerung die folgenden Aussagen: Die Totzeit der Si-Messung betréigt 360s, die
Drehmomantmessung besitzt eine Verzdgarung von 80s, die Abtastzeit der Messungen betrigt 10s, der Drehmomenttrend wird
aus der Differenz von 2 aufeinanderfolgenden MeBwaerten ermittelt. Die Hubzahlinderung wird im Zyklus vor 60s aktualisiert.
Von Hand wird eine Hubldnge von 16mm als Basiswert eingestalit.
Die Hubzah! liegt bei 65,5 min~", der Regelbereich betrgt £ 10%. Der Algorithmus wird auf einem Mikrorechner MC 80 realisiert;
als Parameter werden verwendet fiir:
~ Drehmoment My Anderungsbereich 35 bis 55%

M=1N=20

F=5/10/15

H=3/3/3
~ Dreshmomanttrend AMy Anderungsbereich 4%

M=1N=20

F=5/10/15

H=3/3/3
- Modifikatormengensnderung AY Anderungsbereich ~ 10 bis + 10mi/h/min

M=1N=21

F=4/8/12/18
. H=3/3/3/3
Durch die etfindungsgemaBe Arbeitsweise erfolgen hiufigere Anderungen der Modifikatordosiermenge als im Beispiel 1. Die
Schwankungen des Drehmoments verringern ¢ ch damit auf £0,75%, das entspricht SI-Schwankungen von 13dg/min.
Im 24stiindigen Versuchszeitraum wurde damit immer im zuléssigen Bereich gearbeitet, so daB 100% Zielprodukt erhalten
wurden,
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Abb. 2 : Modifikatordosierung erfindungsgemal
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