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WERKWIJZE VOORVHET VERWERKEMN VAN EEN THERMOPLASTISCH
POLYCONDENSATIE-POLYMEER

De uitvinding heeft betrekking op een werkwijze voor het ver-
werken van een thermoplastisch polycondensatie=polymeer door het
polymeer in fijnverdeelde toestand aan een ontgassingsextruder toe te
voeren, waarin het polymeer wordt ontgast en gesmolten en welke werk-
wijze een nacondensatie van het polymeer omvat.

, Een dergelijke werkwijze is bekend uit het Duitse Offen-
legungsschrift 2 942 248.

Thermoplastische polycondensatie-polymeren, zoals bijvoor—=
heeld polyesters en polyamiden hebben, doordat ze water bevatten, het
nadeel, dat tijdens de verwerking van dit soort polymeren de viscosi=
teit terugloopt hetgeen een achteruitgang van de mechanische en
fysische eigenschappen van het polymeer tot gevolg heeft. Bij de ver—
werking van thermoplastische polycondensatie-polymeren namelijk
ontstaan door de aanwezigheid van bijvoorbeeld uit de omgevingslucht
opgenomen water kortere molecuulketens hetgeen invloed heeft op de
viscositeit van het polymeer. '
Wil men dergelijke polymeren toepassen voor het vervaard1gen van
eindprodukten of halffabrikaten dan moet men er voor zorg dragen dat
het polymeer een voldoende viscositeit bezit.

70als reeds hierboven vermeld is uit het DE-A=2 992 248 een
proces bekend voor de verwerking van thermoplastische polycondensatie-
polymeren waarbij tijdens het proces het polymeer ontgast wordt. Bij
de werkwijze volgens dit DE-A=2 992 248 wordt afval polyester, zoals
polyetheentereftalaat, hierna afgekort tot PETP, fijngesneden en met
behulp van een satellietextruder tot een schijnbare volumemassa van
tenminste 500 kg/ﬁ3, bij voorkeur 600 kg/m3 samengepefst. Vervolgens

wordt het samengeperste PETP aan een dubbelschroefsontgassingsextruder
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toegevoerd waarin het wordt gesmolten en waérbij vrijkomende waterdamp
en/of andere vluchtige bestanddelen afgezogen worden.

Het uit de extruder tredende gesmolten polymeer wordt, afhankelijk van
de gewenste zuiverheid, aan een of meerdere filtraties onderworpen en
vervolgens in een autoklaaf gevoerd waar onder verminderde druk een
nacondensatie in vloeibaar milieu plaatsvindt. Deze nacondensatie
(postcondensatie) heeft ten doel om de viscositeit van het polyester
te verhogen tot een waarde welke voldoende hoog is voor het verwerken
van het gerecirculeerde polymeer tot eindprodukten of halffabrikaten,
c.d. grondstof.

Bij deze werkwijze heeft men na het ontgassen van het
polymeer in de extruder nog een aparte stap nodig, namelijk het op
voldoend hoge viscositeit brengen van het polymeer in een autoklaaf,
waarin nacondensatie plaatsvindt.

Doel van de uitvinding is het verschaffen van een werkwijze
voor het verwerken van een thermoplastisch polycondensatie—-polymeer
waarbij nacondensatie in een aparte autoklaaf niet nodig is en waarbij
het aan de extruder toegevoerde materiaal onmiddellijk tot eindprodukt
of halffabrikaat kan worden gevormd.

Volgens de uitvinding wordt dit bereikt door het té verwerken
fijnverdeelde thermoplastische polycondensatie-polymeer vanaf de
toevoer in de extruder over een aanzienlijke lengte van de schroef
beneden de smelttemperatuur van het polymeer te transporteren onder
konstante afzuiging van vluchtige bestanddelen met behulp van een
vacuumafzuiginrichting bij een vacuum van minder dan 10 mbar en dat
het polymeer over het resterende deel van de schroeflengte wordt
gecomprimeerd en opgesmolten en dat het daarna als eindprodukt of
halffabrikaat de extruder verlaat.

Op deze wijze bereikt men dat het polymeer in de extruder zolang moge-
Lijk ontgast wordt (en dus gedroogd) waarbij de omstandigheden, zoals
tijd, temperatuur en druk zodanig gekozen zijn, dat polycondensatie in
de vaste fase kan optreden en waarna het materiaal relatief snel
opgesmolten wordt om het plastisch te kunnen vervormen.

Bij de werkwijze volgens de uitvinding wordt bij voorkeur

gehruik aemaakt van een eerste en een tweede ontgassingsextruder waar-
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bij in de eerste extruder het polymeer beneden de smelttempératuur van
het polymeer wordt gefransporteerd onder konstante afzuiging van
vluchtige bestanddelen bij een vacuum van minder dan 10 mbar en dat
vervolgens het polymeer in de tweede extruder wordt gedoseerd waarin
het polymeer over een aanzienlijke lengte van de schroef wordt
getransporteerd eveneens onder konstante afzuiging van vluchtige
bestanddelenrbij een vacuum van minder dan 10 mbar en dat het polymeer
over het resterende deel van de schroeflengte van de tweede extruder
wordt gecomprimeerd en opgesmolten en dat het daarna als eindprodukt
of halffabrikaat de tweede extruder verlaat.

Bij de werkwijze volgens de uitvinding is de totale Lengte
van de schroefweg 20-45 maal de diameter, bij voorkeur groter dan 25
maal de diameter. De lengte van het resterende deel van de schroef
waarover het polymeer in de extruder wordt gecomprimeerd en
opgesmolten is gelijk aan 1-10 d; bij voorkeur 2-6 d; in het bijzonder
bij voorkeur 3-4 d. Onder totale schroeflengte wordt bij toepassing
van een eerste en een tweede extruder verstaan de optelling van de
schroeflengte van de eerste en de tweede extruder. Bij toepassing van
gén extruder is dit natuurlijk de lLengte van de schroef van deze
extruder. ' , '

In de extruder wordt een vacuum gehandhaafd van minder dan
10 mbar, bij voorkeur minder dan 5 mbar. '

De werkwijze volgens de uitvinding is in het bijzonder
geschikt voor het verwerken van polyetheentereftalaat. Dit kan ook
reeds gebruikt PETP zijn, zoals PETP-flessen materiaal of vezels. Dit
soort flessen wordt de laatste jaren steeds meer toegepast voor
koolzuurhoudende dranken. Vooral uit milieu- en ook wel kosten—over=
wegingen is het de Laatste jaren van belang geworden om reeds
gebruikte PETP-flessen te herverwerken. Met de werkwijze volgens de
onderhavige uitvinding kan dit op eenvoudige en effiéiénte wijze ver-
wezenlijkt worden.

Bij de werkwijze volgens de uitvinding kan men gebruik maken
van een eerste voorgeschakelde extruder met hoog vacuum waarin de tem=
peratuur zodanig is ingesteld dat het polymeer niet smelt en vrij-

komend aanwezig vocht verdémpt en afgezogen wordt, waarna het polymeer
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in een tweede extruder gedoseerd wordt. Deze voorgeschakelde extruder
kan worden beschouwd als een ontgassings—schroeftransporteur. Op deze
wijze wordt een droging en een homogenisatie van het polymeer
bewerkstelligd voordat het zo optimaal mogelijk aan de tweede extruder
wordt aangehoden.

Behalve vocht dat verdampt en afgezogen wordt zullen ook ontstane
vluchtige bestanddelen, zoals acetaldehyde, additieven, emulgatoren
etc., afgezogen worden.

Bij de werkwijze volgens de uitvinding is geen voordroging
van het te verwerken polymeer nodig voordat het in de extruder toege-
voerd wordt omdat het mogelijk is langer te ontgassen, en er dus in de
extruder meer tijd is om te postcondenseren. Voor niet voorgedroogd
PETP is langer ontgassen een vereiste om tot een goed eindprodukt te
komen.

Bij voorkeur is de eerste extruder ook als een dubbelschroefs-
ontgassingsextruder uitgevoerd, waarin postcondensatie en droging van
het polymeer plaatsvindt.

Het toepassen van een eerste en tweede extruder, en zelfs
bijvoorbeeld van een derde extruder, berust op praktische gronden. Bij
het toepassen van slechts één extruder zou deze, om een goed eindpro-
dukt te verkrijgen, erg lang worden. Dit Llevert problemen op voor wat
betreft de ondersteuning van deze lLange schroef om doorbuigen hiervan
te voorkomen. Bovendien is de aandrijving van één lanage extruder
problematischer, dan wanneer men twee of meer extruders toepast, waar-
van de gezamelijke schroeflengte gelijk is aan die van één Lange
extruder.

Een ander voordeel van het toepassen van meerdere extruders is dat men
onafhankelijk van elkaar de extruders kan aandrijven. Zodoende kan men
bijvoorbeeld de schroef van de eerste extruder sneller laten roteren,
dan die van de tweede extruder, hetgeen van voordeel is voor wat
betreft de dosering van het polymeer uit de eerste in de tweede
extruder.

Aan de hand van een tekening zal de uitvinding nader toege-
licht worden, waarbij gebruik wordt gemaakt van een eerste en een

tweede extruder,
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Via de Leiding 1 wordt fijnverdeeld PETP afval van bijvoor-
beeld flessen voor koolzuurhoudende dranken, pneumatisch of mechanisch
in de gesloten hopper 2 geleid en via een vacuumsluis 3 in de vacuum=
kamer & waarin een naar believen in te stellen onderdruk heerst. Uit
de vacuumkamer 4 wordt materiaal afgenomen door de eerste extruder 5.
De extruder 5 is een dubbelschroefsontgassingsextruder. Tijdens afname
van materiaal door de extruder 5 uit de vacuumkamer 4 vult de hopper 2
2ich met nieuwe grondstof (niet voorgedroogde fijnverdeelde PETP) en
wordt de hopper 2 vacuum getrokken en geleegd in vacuumkamer 4 via de
rvacuumsluis.3. De extruder S5 wordt op een zodanige temperatuur
jngesteld dat het materiaal niet smelt en aanwezig vocht verdampt en
afgezogen wordt. Op deze wijze wordt een droging en een homogenisatie
van het materiaal bewerkstelligd voordat het via de leiding 6 aan de
tweede extruder 7 wordt toegevoerd. In de extruder 7 vindt zo lang
mogelijk ontgassing plaats in de diverse zones beneden het smeltpunt
van het PETP. Het PETP-materiaal wordt over het resterende deel van de
schroef gecomprimeerd en in de smeltfase gebracht. In de tekening is
dit deel aangegeven met a. Dit resterende deel van de schroef bedraagt
bij een schroeflengte van 25 maal de diameter ongeveer 3-4 maal de
diameter. Bij langere extruders kan deze afstand groter zijn, bijvoor-
beeld bij een schroeflengte van 42 D bedraagt deze afstand 10 D.
pe afzuiging van dampen en vluchtige bestanddelen uit het systeem
vindt plaats m.b.v. een vacuumsysteem met een vacuum van minder dan 10
mbar bestaande uit een of meer vacuumpompen (nijet weergegeven) de
Leidingen 8, 9 en 10 en de afsluiters 11 en 12. Het uit de tweede
extruder 7 tredende polymeer wordt tot produkten, zoals bijvoorbeeld

plaatmaterial of halffabrikaten c.q. grondstof, zoals granulaat, ver- '

werkt.

Uitvoeringsvoorbeeld
In de hierna volgende tabel worden de meetresultaten weerge-

geven van diverse monsters die bij wisselende omstandigheden getest

worden.
Het monster 5 werd getest onder de omstandigheden volgens de onder-

. 8800804
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havige vinding.

Na een periode van postcondensatie en een korte snelle opsmelt in de

kop van de extruder 7 wordt uiteindelijk een intrinsieke viscositeit

(I.V.) van 0,734 bereikt. Door een voldoende drukvermindering tijdens
5 het extruderen in de eerste en tweede extruder alsmede door een juiste

instelling van de temperatuur in de eerste en de tweede extruder werd

een goede ontgassing van het materiaal verkregen.

De verschillende combinaties gaven een steeds beter resultaat zoals de

intrinsieke viscositeit van de verschillende monsters aantoonde.

. 8800904
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TABEL

Monster Temperatuur ®C
1e 2e

Cuur= extruder extruder

tijd 1 2

3

Opbrengst/  Onderdruk Opmerkingen
toerental I.V.

kop kg/h min~1 mbar

1 60 280 280 280 270 30/20 40 0.636 * Start na vacuum-

trekken

2 100 280 280 280 270 30/20 40 0,646 * Temp. verhoging

agglom. Betere
ontgassing

3 155 200 280 280 270 71720 22 0,694 * Temp. verhoging

agglom. (betere
ontgassing)

* 1e zone verlaagd,
materiaal zo lang moge
lijk ontgassen zonder
dat het in smeltfase i
* Onderdruk hoger (var
40 naar 22 mbar).
Betere ontgassing

& 200 200 230 280 270 71/20 22 0,710 * Temp. verhoging

agg lom.

* 2e zone verlaagd,
materiaal zo lang moge
lijk ontgassen

* Korte opsmeltperiode

5 200 200 230 280 270 71/20 3 0,734 * Drukverlaging door

extra pomp. Veel beter
ontgassing.

* langere extruder
geeft homogener
eindprodukt.

1.V. uitgangsmateriaal= 0,71.

.8800904
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CONCLUSTIES

Werkwijze voor het verwerken van een thermoplastisch polyconden-
satie-polymeer door het polymeer in fijnverdeelde toestand aan een
ontgassingsextruder toe te voeren waarin het polymeer wordt
ontgast en gesmolten en welke werkwijze een nacondensatie van het
polymeer omvat, met het kenherk, dat het te verwerken polymeer
vanaf de toevoer in de extruder over een aanzienlijke lengte van
de schroef beneden de smelttemperatuur van het polymeer wordt
getransporteerd onder konstante afzuiging van vluchtige bestand-
delen met behulp van een vacuumafzuiginrichting bij een vacuum van
minder dan 10 mbar en dat het polymeer over het resterende deel
van de schroeflengte wordt gecomprimeerd en opgesmolten en waarna
het als eindprodukt of halffabrikaat de extruder verlaat.
Werkwijze volgens conclusie 1, met het kenmerk, dat men gebruik
maakt van een eerste en een tweede ontgassingsextruder waarbij in
de eerste extruder het polymeer beneden de smelttemperatuur van
het polymeer wordt getransporteerd onder konstante afzuiging van
vluchtige bestanddelen bij een vacuum van minder dan 10 mbar en
dat vervolgens het polymeer in de tweede extruder wordt gedoseerd
waarin het polymeer over een aanzienLijke lengte van de schroef
wordt getransporteerd eveneens onder konstante afzuiging van
vluchtige bestanddelen bij een vacuum van minder dan 10 mbar en
dat het polymeer over het resterende deel van de schroeflengte van
de tweede extruder wordt gecomprimeerd en opgesmolten en dat het
daarna als eindprodukt of halffabrikaat de tweede extruder verlaat.
Werkwijze volgens conclusie 1 of 2, met het kenmerk, dat de totale
lengte van de schroefweg 20 tot 45 maal de diameter bedraagt.
Werkwijze volgens conclusie 1 of 2, met het kenmerk, dat de totale
lengte van de schroefweg 25 maal de diameter bedraagt.

Werkwijze volgens een der conclusies 1-4, met het kenmerk, dat het
resterende deel van de schroeflengte waarover het polymeer wordt
gecomprimeerd en opgesmolten gelijk is aan 1 tot 10 maal de

djameter van de schroef.

. 8800904
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Werkwijze volgens een der conclusies 1-5, met het kenmerk, dat het

- resterende deel van de schroeftehgte waarover het polymeer wordt

10.

11.

12.

gecomprimeerd en opgesmolten gelijk is aan 2 tot 6 maal de
diameter van de schroef. ‘

Werkwijze volgens een der conclusies 1-6, met het kenmerk, dat het
resterende deel van de schroeflengte waarover het botymeer wordt
gecomprimeerd en opgesmolten gelijk is aan 3 tot 4 maal de
diameter van de schroef,

werkwijze volgens een der conclusies 1-7, met het kenmerk, dat de
konstante afzuiging van vluchtige beétanddelen plaatsvindt bij een
vacuum van minder dan 5 mbar.

Werkwijze volgens een der conclusies 1-8, met het kenmerk, dat als
ontgassingsextruder een dubbelschroefsextruder wordt toegepast.
Werkwijze volgens een der conclusies 1-9, met het kenmerk, dat het
thermoplastisch polycondensatie—polymeer polytetheentereftalaat
is.

Werkwijze volgens een der conclusies 1-10, met het kenmerk, dat
het thermoplastisch polycondensatie-polymeer afkomstig is van
gebruikte polyetheen-tereftalaat flessen die in fijnverdeelde vorm

zijn gebracht.
Werkwijze zoals beschreven en/of aan de hand van voorbeelden en/of

tekeningen is toegelicht.

, 8800804
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UITTREKSETL

De uitvinding heeft betrekking op een werkwijze voor het ver-
werken van een thermoplastisch polycondensatie=polymeer door het
polymeer in f{jnverdeelde toestand aan een ontgassingsextruder toe te
voeren waarin het polymeer wordt ontgast en gesmolten.

Het te verwerken polymeer wordt vanaf de toevoer in de extruder over
een aanzienlijke lengte van de schroef beneden de smelttemperatuur van
het polymeer getransporteerd onder konstante afzuiging van vluchtige
bestanddelen met behulp van een vacuumafzuiginrichting bij een vacuum
van minder dan 10 mbar en over het resterende deel van de schroef-
lengte wordt het polymeer gecomprimeerd en opgesmolten waarna het als

eindprodukt of halffabrikaat de extruder verlaat.
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