(19) (19DE 10 2006 024 200 A1 2007.11.29

Bundesrepublik Deutschland
Deutsches Patent- und Markenamt

(12) Offenlegungsschrift

(21) Aktenzeichen: 10 2006 024 200.9 s1ymtcte: B29B 9/16 (2006.01)
(22) Anmeldetag: 23.05.2006 B29B 9/10 (2006.01)
(43) Offenlegungstag: 29.11.2007 C08J 3/12 (2006.01)
CO8L 67/02(2006.01)

(71) Anmelder: (56) Fir die Beurteilung der Patentfahigkeit in Betracht zu

Rieter Automatik GmbH, 63762 GroRostheim, DE ziehende Druckschriften:

DE 10157 413 A1

(74) Vertreter: DE 100 19 508 A1

Patent- und Rechtsanwalte Bardehle, Pagenberg, US2005/00 56 961 A1

Dost, Altenburg, Geissler, 81679 Miinchen EP 0052793 A1

WO 95/13176 A1
(72) Erfinder:
Hixt, Joachim, 63538 GroRkrotzenburg, DE

Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen enthommen
Rechercheantrag gemaf § 43 Abs. 1 Satz 1 PatG ist gestellt.
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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Erzeugung eines Granulats aus einer niedrigvisko-
sen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze, welches die fol-
genden Schritte aufweist:

- Herstellen einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunst-
stoffschmelze;

- Formen von Granulatkérnern aus der niedrigviskosen Po-
lyester(PET)-Kunststoffschmelze mittels einer Granulie-
rungsvorrichtung;

- Kiihlen der Granulatkérner mittels Gaskuhlung, so dass
die Granulatkérner zumindest an ihrer Oberflache verfes-
tigt werden und als amorphe Granulatkérner vorliegen;

- Einlagern der amorphen Granulatkérner in Wasser bei ei-
ner Temperatur unterhalb der Glasiibergangstemperatur,
wobei die amorphen Granulatkdrner kristallisieren.

Die Erfindung betrifft auch eine Verwendung des genann-
ten Verfahrens.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erzeugung eines Granulats aus einer niedrigviskosen Polyes-
ter(PET)-Kunststoffschmelze sowie eine Verwendung eines solchen Verfahrens.

[0002] Generell kommt Granulat aus einer Polyester(PET)-Kunststoffschmelze z.B. zur Anwendung in der
Kunststoffflaschenherstellung. Die Viskositat in der Flissigphase der Polyester(PET)-Kunststoffschmelze liegt
Ublicher Weise in Viskositatsbereich von IV = 0,5 bis 0,66 dl/g. Es gibt auch Anwendungen, bei denen der Vis-
kositatsbereich z.B. bei IV = 0,20-0,70 dl/g liegt. Entsprechende Polyester(PET)-Kunststoffschmelzen werden
Ublicher Weise mit einem der an sich bekannten Granulationsverfahren granuliert und dann in Festphasen-Po-
lykondensation (SSP) bis zur gewiinschten Endviskositat polykondensiert.

[0003] Das durch die Granulierung hergestellte Granulat ist zunachst amorph. Die Festphasen-Polykonden-
sation findet dann in einem Temperaturbereich oberhalb der Glasiibergangstemperatur und unterhalb des
Schmelzebereichs des Polyesters statt. Amorphes Polyester, welches warmer als die Glastibergangstempe-
ratur ist, verklebt tblicher Weise. Daher muss gemafl dem Stand der Technik das Polyester vor der Festpha-
sen-Polykondensation kristallisiert werden, um seine Klebeneigung zu verlieren. Bekannt ist, dass die Kristal-
lisation durch Zufuhr von Fremdenergie oder durch Nutzung der Eigenwarme des Polyesters direkt im An-
schluss an den eigentlichen Granulationsvorgang erfolgen kann. Dabei findet die Kristallisation erst oberhalb
der Glasubergangstemperatur statt, so dass das Granulat wahrend einer solchen Kristallisation in Bewegung
gehalten werden muss, um Verklebungen zu reduzieren bzw. zu vermeiden. Diese Bewegungen, ublicher Wei-
se durch Rutteln, Vibrieren und/oder Fluidisieren, sind dabei energieintensiv und missen unbedingt zu allen
Zeiten aufrecht erhalten werden, da sonst die beschriebenen Verklebungen der Granulatkérner auftreten.

[0004] Ein solches, oben beschriebenes Verfahren zum Kristallisieren von amorphen Kunststoffgranulaten
gemal des Standes der Technik ist beispielsweise bekannt aus der internationalen Veroffentlichung
W02005/115707 A1. Gemal dem dortigen Verfahren des Standes der Technik werden amorphe oder teilkris-
talline Granulatkérner des Polymeren, hergestellt aus einer Kunststoffschmelze, beispielsweise aus einer Po-
lyester(PET)-Kunststoffschmelze, fir eine Dauer von mindestens 30 Sekunden in Wasser einer Temperatur im
Kristallisationsbereich des verwendeten Polymers ausgesetzt, wobei die Temperatur dabei oberhalb der Glas-
Ubergangstemperatur und unterhalb des Schmelzpunkts des verarbeiteten Polymers liegt.

[0005] Aus der deutschen Offenlegungsschrift DE 10 2004 012 579 A1 ist ein Verfahren zur Herstellung eines
teilkristallinen Polykondensats mit einem mittleren Durchmesser der Granulatkérner von kleiner als 2 mm be-
kannt, wobei als Ausgangsmaterial eine Polyester(PET)-Kunststoffschmelze Verwendung finden kann, welche
einen IV-Wert von grofer 0,18 dl/g aufweisen kann.

[0006] Das US-Patent US 4,436,782 beschreibt die Herstellung von Pellets aus einer niedrigviskosen Poly-
ester(PET)-Kunststoffschmelze, wobei nach dem Vertropfen in eine Inertgas-Atmosphéare die so entstehenden
Tropfen unter gezielter und gewilinschter Verformung, in ein Wasserbad fallen.

[0007] Es ist eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren und eine Verwendung eines Verfahrens
zur Erzeugung eines Granulats aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze vorzusehen,
welche(s) die Nachteile des Standes der Technik Uberwindet und insbesondere eine einfache, relativ kosten-
glinstige, energetisch glinstige und zuverlassige Erzeugung eines entsprechenden Granulats erméglicht, wo-
bei die Verklebung von Granulatkérnern dennoch nicht auftritt.

[0008] Die Aufgabe wird erfindungsgeman geldst mit einem Verfahren mit den Merkmalen gemaf Anspruch
1 sowie mit einer Verwendung mit den Merkmalen gemafR Anspruch 14. Vorteilhafte Ausfuhrungsformen sind
in den Unteranspriichen definiert.

[0009] Das erfindungsgemafe Verfahren zur Erzeugung eines Granulats aus einer niedrigviskosen Polyes-
ter(PET)-Kunststoffschmelze weist die folgenden Schritte auf
— Herstellen einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze;
— Formen von Granulatkérnern aus der niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze mittels einer
Granulierungsvorrichtung;
—Kihlen der Granulatkérner mittels Gaskiihlung, so dass die Granulatkérner zumindest an ihrer Oberflache
verfestigt werden und als amorphe Granulatkérner vorliegen;
— Einlagern der amorphen Granulatkérner in Wasser bei einer Temperatur unterhalb der Glastibergangs-
temperatur, wobei die amorphen Granulatkdrner kristallisieren.
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[0010] Mit dem erfindungsgemafen Verfahren ist es méglich, auf einfache, kostenglinstige und betriebssi-
chere Art und Weise Granulat aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze herzustellen, wo-
bei nicht wie im Stand der Technik ein grol3er Energieumsatz erforderlich ist, um einzelne Schritte des Verfah-
rens oberhalb der Glasiibergangstemperatur durchzufiiren. Ein Verkleben der einzelnen Granulatkérner wird
erfindungsgemafl dennoch zuverlassig verhindert. Dadurch, dass erfindungsgemaf ein Kuhlschritt mittels
Gaskuhlung ausgefihrt wird, so dass die Granulatkérner zumindest an ihrer Oberflache verfestigt werden,
kann auf einfache Art und Weise sichergestellt werden, dass in Folgenden keine Verformung und kein Verkle-
ben der Granulatkdrner stattfindet. Die Parameter des Kuhlschritts, wie z.B. Lange einer Kihlstrecke, Wahl des
Klhlgases sowie dessen Temperatur, Gasanstromung usw., kdbnnen z.B. entsprechend dem Durchmesser der
erzeugten Granulatkérner und dem verwendeten Material gewahlt werden. Durch das erfindungsgemafie Ein-
lagern in Wasser, d.h. bevorzugt z.B. in einfaches Leitungswasser, ist das erfindungsgemafe Verfahren be-
sonders einfach und kostengunstig.

[0011] Bei dem erfindungsgemalen Verfahren kann die niedrigviskose Polyester(PET)-Kunststoffschmelze
so hergestellt bzw. gewahlt werden, dass die Viskositat IV (Intrinsische Viskositat) weniger als 0,18 dl/g betragt,
bevorzugter weniger als 0,15 dl/g, besonders bevorzugt weniger als 0,13 dl/g, und insbesondere bevorzugt we-
niger als 0,08 dl/g betragt.

[0012] Beidem erfindungsgemalen Verfahren kann der Schritt des Kiihlens bis zu einer Temperatur der Gra-
nulatkérner bis unterhalb der Glasiibergangstemperatur zumindest an der Oberflache erfolgen.

[0013] Bei dem erfindungsgemafRen Verfahren kann das Formen der Granulatkdrner mittels einer Vertrop-
fungs-Granulierungsvorrichtung erfolgen, wie sie beispielsweise unter dem Produktname DROPPO des Unter-
nehmens Rieter grundsatzlich bekannt ist.

[0014] Bei dem erfindungsgemafen Verfahren kann die Gaskiihlung mittels Luft oder Stickstoff erfolgen.

[0015] Bei dem erfindungsgemafen Verfahren kann bzw. kénnen zusatzliche Nukleierungsmittel in der nied-
rigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze verwendet werden, bevorzugt zusatzliche Nukleierungsmittel
aus der Gruppe Karbonate, Sulfate, Erdalkalimetalle, Titandioxyd und Graphit.

[0016] Bei dem erfindungsgemafen Verfahren kann bzw. kénnen beim Einlagern zusatzliche Nukleierungs-
mittel im Wasser verwendet werden, bevorzugt zusatzliche Nukleierungsmittel aus der Gruppe Karbonate, Sul-
fate, Erdalkalimetalle, Titandioxyd und Graphit.

[0017] Durch zusatzliche Nukleierungsmittel kann gegebenenfalls die bendétigte Zeitdauer beim Einlage-
rungsschritt etwas verringert werden.

[0018] Besonders vorteilhaft ist bei dem erfindungsgemafien Verfahren, dass der Schritt des Einlagerns ohne
zusatzliche Energiezufuhr in Form von Warmeenergie erfolgt bzw. erfolgen kann.

[0019] Beim erfindungsgemafien Verfahren erfolgt das Einlagern bevorzugt fir eine Zeitdauer von mindes-
tens zwei Stunden oder langer.

[0020] Bei dem erfindungsgemafen Verfahren kann beim Einlagern das Wasser mit den darin sich befinden-
den Granulatkdrnern in Bewegung gehalten werden, bevorzugt durch Rihren in Bewegung gehalten werden.

[0021] Nach dem Einlagern kann beim erfindungsgemafen Verfahren ein Trockenschritt vorgesehen sein, in
welchem die Granulatkérner nach dem Einlagern getrocknet werden.

[0022] Bei dem erfindungsgemalfien Verfahren kénnen die Granulatkdrner nach dem Einlagern einer Fest-
phasen-Polykondensation unterzogen werden.

[0023] Beim erfindungsgemalfien Verfahren liegt die Temperatur des Wassers beim Einlagern bevorzugt in ei-
nem Bereich bis hochstens 5°C unter der Glasiibergangstemperatur der Granulatkérner, bevorzugter in einem
Bereich bis hochstens 10°C unter der Glaslbergangstemperatur und besonders bevorzugt in einem Bereich
bis héchstens 20°C unter der Glastibergangstemperatur, d.h. jeweils in einem Bereich unterhalb der genann-
ten Temperaturgrenze.

[0024] Erfindungsgemal ist die Verwendung des Verfahrens zur Erzeugung eines Granulats aus einer nied-
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rigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze gemafl den obigen Ausflihrungen dadurch gekennzeichnet,
dass damit Granulatkérner aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze mit einer Viskositat
IV von weniger als 0,18 dl/g erzeugt werden.

Beispiel:
[0025] Beispielhaft wurde das erfindungsgemaRie Verfahren wie folgt durchgefihrt:

Ausgangsmaterial:

Niedrigviskose Polyester(PET)-Kunststoffschmelze mit einem IV-Wert von 0,12 dl/g, Schmelzpunkt 225°C.

[0026]

Vertropfung:
Schmelzetemperatur: 265° C
Durchmesser Vertropfungsdise: 0,5 mm
Durchmesser erzeugtes Granulat: 0,9 mm
Kihlgas: Luft
Kuhlgastemperatur: 5°C
Fallstrecke zur Abkiihlung: 11 m.

[0027] Die so erhaltenen Granulatkérner sind amorph.
Kristallisation:

Einflllen der erzeugten Granulatkdrner in ein Becherglas

Auffullen mit Leitungswasser, bis die Granulatkdrner vollstandig mit Wasser bedeckt sind.
Versuchsdurchfihrung bei Umgebungstemperatur

Verweilzeit bis zur Kristallisation 6-7 Stunden bei 20°C Temperatur.

[0028] Das erhaltene Produkt ist kristallin.

[0029] Die Kristallisation wurde mehrfach durchgefuhrt, Gberwiegend Uber Nacht. Eine Energiezufuhr hat
nicht stattgefunden, auch nicht durch Sonnenlicht oder Warme aus der Umgebung.

[0030] Trocknung: Trocknen durch Abgieen des Wassers und anschlieRende Trocknung auf saugfahiger
Pappe, wobei die Granulatkérner der Raumluft ausgesetzt waren.

[0031] Mit dem erfindungsgemalen Verfahren ist eine einfache, kostenglnstige, energiesparende und zuver-
I&ssige Erzeugung von Granulat aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze méglich, wobei
das so erzeugte Granulat dann beispielsweise, nach entsprechender Erhdhung der Viskositat in einer Fest-
phasen-Polykondensation bzw. SSP, in der Flaschenherstellung weiter verwendet werden kann. Die erfin-
dungsgemale Verwendung des oben beschriebenen Verfahrens bietet die genannten Vorteile bei der Erzeu-
gung eines Granulats aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze mit einer Viskositat IV von
weniger als 0,18 dl/g.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Erzeugung eines Granulats aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmel-
ze, gekennzeichnet durch die Schritte:
— Herstellen einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze;
— Formen von Granulatkdrnern aus der niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze mittels einer Gra-
nulierungsvorrichtung;
— Kihlen der Granulatkdrner mittels Gaskihlung, so dass die Granulatkérner zumindest an ihrer Oberflache
verfestigt werden und als amorphe Granulatkdrner vorliegen;
— Einlagern der amorphen Granulatkdrner in Wasser bei einer Temperatur unterhalb der Glastbergangstem-
peratur, wobei die amorphen Granulatkdrner kristallisieren.
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2. Verfahren gemaR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die niedrigviskose Polyester(PET)-Kunst-
stoffschmelze so hergestellt wird, dass die Viskositat IV weniger als 0,18 dl/g, bevorzugter weniger als 0,15
dl/g, besonders bevorzugt weniger als 0,13 dl/g und insbesondere bevorzugt weniger als 0,08 dl/g betragt.

3. Verfahren gemaf Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Schritt des Kiihlens bis zu einer
Temperatur der Granulatkérner bis unterhalb der Glasiibergangstemperatur zumindest an der Oberflache er-
folgt.

4. Verfahren gemal einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das Formen der Granu-
latkdrner mittels einer Vertropfungs-Granulierungsvorrichtung erfolgt.

5. Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Gaskuhlung mittels
Luft oder Stickstoff erfolgt.

6. Verfahren gemald einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass zusatzliche Nukleie-
rungsmittel in der niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze verwendet werden, bevorzugt zusatzli-
che Nukleierungsmittel aus der Gruppe Carbonate, Sulfate, Erdalkali-Metalle, Titandioxid oder Graphit.

7. Verfahren gemaR einem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass beim Einlagern zusatz-
liche Nukleierungsmittel im Wasser verwendet werden, bevorzugt zusatzliche Nukleierungsmittel aus der
Gruppe Carbonate, Sulfate, Erdalkali-Metalle, Titandioxid oder Graphit.

8. Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass der Schritt des Einla-
gerns ohne zusatzliche Energiezufuhr in Form von Warmeenergie erfolgt.

9. Verfahren gemafR einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass das Einlagern fir eine
Zeitdauer von mindestens zwei Stunden oder langer erfolgt.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass beim Einlagern das Was-
ser mit den darin sich befindenden Granulatkérnern in Bewegung gehalten wird, bevorzugt durch Ruhren in
Bewegung gehalten wird.

11. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Granulatkérner nach
dem Einlagern getrocknet werden.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass die Granulatkérner nach
dem Einlagern einer Festphasen-Polykondensation unterzogen werden.

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass die Temperatur des
Wassers beim Einlagern in einem Bereich bis héchstens 5°C unter der Glasiibergangstemperatur der Granu-
latkorner liegt, bevorzugter in einem Bereich bis héchstens 10°C unter der Glasibergangstemperatur liegt und
besonders bevorzugt in einem Bereich bis héchstens 20°C unter der Glasibergangstemperatur liegt.

14. Verwendung eines Verfahrens zur Erzeugung eines Granulats aus einer niedrigviskosen Polyes-
ter(PET)-Kunststoffschmelze gemaR einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass damit Gra-
nulatkérner aus einer niedrigviskosen Polyester(PET)-Kunststoffschmelze mit einer Viskositat IV von weniger
als 0,18 dl/g erzeugt werden.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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