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DESCRIPCION

Procedimiento para la fabricacién de un granulado no pegajoso a partir de un material de poliéster y para el procesamiento
subsiguiente de un granulado asi fabricado.

Campo técnico

La presente invencion se refiere a un procedimiento conforme a la reivindicacién 1 para la fabricacion de un granulado no
pegajoso a partir de un material de poliéster, en el que el material de poliéster se introduce como masa fundida en una
corriente de agua de enfriamiento y tras recorrer un trayecto de enfriamiento se separa del agua de enfriamiento.

Es también objeto de la invencion el uso de un granulado asi fabricado conforme a la reivindicacion 15.

En el material de poliéster puede tratarse en especial de poli(tereftalato de etileno) o de sus copolimeros modificados con
fracciones de modificacion en la parte &cido, p.ej. de acido isoftalico, o en la parte diol, p.ej. de ciclohexanodimetanol.

Estado de la técnica

El documento DE 103 49 016 B4 por ejemplo parte también de un procedimiento del tipo antes indicado, en donde segin
lo expuesto en este documento a continuacion de la formacion del granulado se considera necesaria una llamada fase de
cristalizacion o cristalizacion subsiguiente.

Como se desprende del documento DE 198 48 245 Al, el granulado de poliéster inicialmente es esencialmente amorfo y
transparente. En este estado, en un procesamiento subsiguiente en fase sdlida tiende a pegarse a y por encima de su
punto de transicion vitrea. Aumentando su cristalinidad, que puede apreciarse por una coloracion blanca, puede evitarse el
pegamiento. Segun el documento DE 10 2004 015 515 A1 para ello es preciso un grado de cristalizacién de al menos el
38%.

En el documento DE 103 49 016 B4 la cristalizacion subsiguiente se realiza aprovechando la energia térmica todavia
contenida en los granos del granulado directamente después de la granulacion. Para evitar un pegamiento de los granos
del granulado hasta alcanzar el grado de cristalizacién deseado, se propone sacudirlos o someterlos a vibraciones, p.ej.
por transporte a través de un transportador vibratorio u oscilante.

Sin embargo, no siempre se desea un elevado grado de cristalizacion en el procesamiento subsiguiente del granulado, ya
gue de ese modo se incrementa la energia necesaria para la fusion del granulado.

El documento EP-A-1 522 395 muestra las caracteristicas del predmbulo de la reivindicacion 1.

Exposicién de la invencién

En los procedimientos conocidos, la cristalizacion subsiguiente para obtener un granulado suficientemente cristalino no
pegajoso, asi como las medidas para impedir un pegamiento de los granos del granulado ya en la cristalizacién
subsiguiente, significa un despliegue no despreciable de técnicas de proceso asi como de aparatos. Ademas, en funcion
del tamafio de granulado se ajusta forzosamente una determinada temperatura del granulado. La invencién se plantea por
consiguiente el objetivo de mejorar el procedimiento indicado al principio de modo que pueda realizarse mas
racionalmente y con menos despliegue de aparatos. Ademas deben poder evitarse elevados grados de cristalizacion >
45%.

Conforme a la invencién esto se consigue conforme a la reivindicacién 1 porque el tiempo de permanencia del material de
poliéster en el trayecto de enfriamiento asciende a 0,2 - 5 s y porgque el agua de enfriamiento presenta una presion de al
menos 200 kPa. Segin como se ejecute el procedimiento, el material de poliéster puede presentarse dentro del agua de
enfriamiento como cordén o como granulado.

Para el granulado asi obtenido no es precisa, al menos no en todo caso, una cristalizacién subsiguiente. Se ha
demostrado que el granulado tampoco se pega sin cristalizacion subsiguiente ni movimiento mecénico si no se realiza
ninguna aportacién externa de energia adicional. Incluso con un calentamiento bajo presiéon no pudo producirse
pegamiento alguno. El granulado es adecuado para un procesamiento subsiguiente directo sin cristalizacion adicional,
dado el caso aprovechando su todavia elevada temperatura en tratamientos con gas, como reactores de condensacion
final en fase sdlida, reactores de acondicionamiento para el secado, desgaseado y/o des-aldehidacion o dispositivos de
cristalizacion (en caso de que a pesar de ello se necesite un grado de cristalizacion mayor). Como ejemplos de
procesamiento subsiguiente pueden mencionarse también transportes neumaticos asi como almacenamiento intermedio
en silos o en barricas resistentes al calor.

Es conocido que a gradientes de temperaturas muy elevados el agua no puede humectar un objeto que se vaya a enfriar
(Leidenfrost). Bajo condiciones atmosféricas o ligera sobrepresion este fendbmeno se presenta también en una masa
fundida de poliéster si esta se introduce en agua de enfriamiento. En la superficie del material de poliéster se forma una
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capa de vapor que actia de forma aislante e impide el enfriamiento del material de poliéster. La evaporacion y
condensacion conducen en la interfase ademas a estados no estacionarios que hacen fuertemente rugosa (formacién de
crateres) la superficie del material de poliéster. La superficie rugosa promueve el pegamiento de los granos de granulado
acabados. Esto conduce a cristalizacion no controlada y a abrasion incrementada en tratamientos mecanicos sucesivos,
con lo que ahi aparecen defectos y se hacen precisos ciclos de limpieza, asi como pérdida de material. Ademas puede
llegarse a aglomeracién de los granos del granulado al sobrepasarse de nuevo el punto de transicion vitrea, que conduce
a otras alteraciones y a pérdidas de calidad.

Sorprendentemente, mediante las condiciones conforme a la reivindicacion 1 se ha encontrado que la evaporacion y la
cavitacion en la superficie en los granos del granulado puede controlarse en la medida que la superficie de los granos
adopta ahora una estructura de piel de naranja que en cualquier caso reduce mas las superficies de contacto de los
granos esféricos, de modo que tampoco se presenta mas una aglomeracion con un tratamiento térmico subsiguiente. El
contacto directo de tipo choque con el agua de enfriamiento fuerza la formacion controlada de estructuras superficiales y
permite con ello en primer lugar un enfriamiento de la masa fundida coordinado con el proceso de tratamiento
subsiguiente y un grado de cristalizacion controlable que puede encontrarse en el intervalo de 8 a 45%.

La cristalizacion que se inicia desde el nicleo de los granulos del granulado debido a la mayor temperatura ahi reinante de
la masa fundida que solidifica, conduce a tensiones y contracciones dentro de los granos del granulado que se presentan
en forma de efectos de repulsién frente a granos que se encuentran préximos y actian asi ademas en contra de la
aglomeracion.

Para evitar un pegamiento de los granos del granulado acabados es suficiente ya un breve tiempo de permanencia del
material de poliéster bajo las condiciones de presion mencionadas en el trayecto de enfriamiento de solo 0,2 - 5,0 s.

Limitando el tiempo de permanencia bajo las condiciones de presion mencionadas en el trayecto de enfriamiento a 5 s,
preferentemente 2 s, se alcanza por otro lado un bajo grado de cristalizacion del granulado acabado de menos del 10%. El
granulado acabado es substancialmente amorfo, lo que puede apreciarse por su transparencia. Preferiblemente el
granulado acabado presenta a este respecto una proporcién amorfa de como maximo el 92%, sin embargo de al menos el
55%. También presenta el material de poliéster tras la separacion del agua de enfriamiento todavia una temperatura
ventajosamente alta para un procesamiento subsiguiente directo, como p.ej. una condensacion final en fase sélida o un
secado.

Formas de realizacion preferidas del procedimiento conforme a la invencion estan caracterizadas en las reivindicaciones
subordinadas 2 - 13.

Asi, se prefiere seleccionar el tiempo de permanencia dentro de limites estrechos entre 0,2 'y 2 s, con especial preferencia
entre 0,4 sy 0,8 s. Lo mismo es valido para la presion, que se ajusta preferiblemente entre 300 y 600 kPa. Una presion
superior a 600 kPa en general no es necesaria para conseguir el efecto conforme a la invencion y conllevaria problemas
en el disefio de los aparatos.

Tras el paso del trayecto de enfriamiento, la presion del agua de enfriamiento se reduce rapidamente y entonces se
separa el agua de enfriamiento del material de poliéster. La reduccion de la presion puede realizarse en un tramo
estrangulado en forma de un trozo de tuberia con seccién transversal reducida o de canales de flujo. Como alternativa
pueden utilizarse valvulas conformadas especialmente, como p.ej. valvulas de estrangulacion.

Detras del tramo estrangulado se desea la evaporacion en la superficie del material de poliéster porque esta favorece la
separacion del agua de enfriamiento y al formar una pelicula de vapor aislante impide un enfriamiento adicional ya no
necesario asi como dado el caso tampoco ya deseado del material de poliéster. Mediante la eleccion de la temperatura del
agua de refrigeracion a 80°C - 110°C, preferiblemente a 85°C a 95°C, préxima al punto de ebullicion atmosférico estos
efectos se favorecen ain mas. Por otro lado las pérdidas de agua por la evaporacion se mantienen en minimos.

Para distintos procedimientos de procesamientos subsiguientes es ventajoso para el movimiento descortezador de la
cuchilla en el cuerpo de la boquilla en accién conjunta con la tensién superficial de la masa fundida que se solidifica una
temperatura media del granulado acabado en el intervalo de 90°C a 220°C, preferiblemente de 150°C - 220°C. Esta
temperatura depende entre otras cosas del tiempo de permanencia del material de poliéster en el trayecto de enfriamiento,
de modo que esta puede ajustarse mediante una elecciéon adecuada de este tiempo de permanencia.

En lo que atafie a la granulacion puede cortarse asi el al menos un cordon del material de poliéster en estado fluido de
masa fundida inmediatamente después de su salida en la corriente de agua de enfriamiento y por consiguiente antes del
paso del trayecto de enfriamiento, lo que p.ej. puede realizarse mediante una placa perforada, un juego de cuchillas
puestas al corte de manera rotativa o similares. El diametro de los orificios se encuentra a este respecto en el orden de
mm.

La masa fundida, que preferiblemente est4 configurada como cordén en estado fluido de masa fundida, puede también
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granularse solo después de un estirado y enfriamiento en el agua de enfriamiento. Un corte del cordén seria igualmente
posible solo después de la separacion del agua de enfriamiento. Los granos del granulado que se forman presentan a este
respecto tipicamente un peso entre 10 y 20 mg.

Para la separacion del material de poliéster del agua de enfriamiento puede utilizarse un separador de agua y vapor al que
esta preconectado el tramo estrangulado para la reduccion de la presién del agua de enfriamiento ya mencionado. En el
caso de una granulacion bajo agua puede utilizarse un separador centrifugo comercial. Debido a la formacion de vapor
tras la reduccion de la presion basta no obstante también un simple tamiz arqueado con una aspiracién en el que se
separen el vapor y el agua de los granos del granulado y se sustituyan por aire o un gas inerte. Esta forma de realizacion
es también posible con un corddn que solo a continuacion se corta.

En el caso de la granulacién bajo agua directa, que es preferida, puede ajustarse el tiempo de permanencia del material
de poliéster en el trayecto de enfriamiento por variacion del flujo de agua de enfriamiento, p.ej. controlando el nimero de
revoluciones de la bomba de agua, en el trayecto de enfriamiento, pues los granos del granulado son transportados por la
corriente de agua de enfriamiento. De manera sencilla el ajuste del flujo de agua de enfriamiento en el trayecto de
enfriamiento es posible dividiendo el agua de enfriamiento entre el trayecto de enfriamiento y una conduccion de
sobrepaso del trayecto de enfriamiento y juntandola de nuevo antes del tramo estrangulado. Conduciendo una cantidad de
agua constante a través del tramo estrangulado, la presion en el trayecto de enfriamiento permanece constante si se varia
la division.

Como alternativa a esto es también posible granular el material de poliéster tras el enfriamiento en el agua de
enfriamiento. A este respecto, puede realizarse ademas un estirado del material de poliéster, que se encuentra entonces
dentro del trayecto de enfriamiento al menos parcialmente como cordon.

Otra forma de realizacion alternativa prevé que el material de poliéster se granule solo después de la separacién del agua
de enfriamiento, formando granos de granulado aproximadamente cilindricos. Para ello el material de poliéster recorre el
trayecto de enfriamiento completo como cordén, la granulacion solo se realiza pues a continuaciéon del trayecto de
enfriamiento.

Conforme a la invencion se especifica igualmente con la reivindicacién 14 un fin de uso del producto del procedimiento
conforme a una de las reivindicaciones 1 a 13, en el que el producto del procedimiento se conduce directamente a un
reactor de condensacion final en fase sélida o secador, preferiblemente p.gj. un secador de torre y/o de cuba, con lecho
fluidizado estético.

Breve explicacion de las figuras

La invencién se explicara seguidamente mas detalladamente con ayuda de ejemplos de realizacion en conexién con el
dibujo. Muestran:

LaFig. 1 undiagrama de una primera forma de realizacién de la invencion con corte bajo el agua; y
La Fig. 2 un diagrama correspondiente de una segunda forma de realizacion de la invencién con corte en seco.

Modos para larealizacidon de la invencién

En ambas figuras 1 designa la entrada de la masa fundida, 2 la salida de granulado y 3 una camara de corte. Un circuito
de agua de enfriamiento comprende en serie un trayecto de enfriamiento 4 de tipicamente 0,5 - 3 m de largo, un tramo
estrangulado 5, un separador de agua y vapor 6 y se mantiene en movimiento mediante una bomba de circulacion de
agua 7. En el caso del separador de agua y vapor 6 puede tratarse de un simple tamiz arqueado o un separador
centrifugo comercial. En el circuito de agua de enfriamiento esta incluido ademas un intercambiador de calor 8, con el que
puede ajustarse la temperatura del agua de enfriamiento mediante una regulacion de la temperatura 15 y mantenerse
constante. Con 9 se designa una regulacion de temperatura de granulado que esta en interconexién con una regulacion
de la cantidad de agua 10. La regulacion de la cantidad de agua actua sobre una véalvula de regulacion de sobrepaso 11
con la que puede ajustarse la division del agua de enfriamiento entre el trayecto de enfriamiento 4 y un sobrepaso 12. El
separador de agua y vapor 6 esta provisto de un ventilador de aspiracion 14 al que esta preconectado un condensador de
vapor 13. La bomba de circulacion de agua 7 establece en el circuito de agua de enfriamiento descrito una presion que se
ajusta de modo que a lo largo del trayecto de enfriamiento 4 sea mayor de 200 kPa. Como variante para el ajuste y el
mantenimiento constante de la presion, en la Fig. 1 esta prevista todavia una regulacion de presion 16 que actda sobre
una valvula de regulacién 5a del tramo estrangulado.

Las dos formas de realizacion de la Fig. 1 y la Fig. 2 se diferencian en la posicion de la camara de corte 3. En la forma de
realizacion de la Fig. 1 la cAmara de corte 3 se encuentra en el circuito de agua de enfriamiento en la zona de la entrada
de la masa fundida 1 inmediatamente antes del trayecto de enfriamiento 4 y es atravesada por la corriente del agua de
enfriamiento. La presion del agua de enfriamiento en ella es como a lo largo del trayecto de enfriamiento 4 mayor de 200
kPa. En la forma de realizacion de la Fig. 2 la camara de corte 3 se encuentra fuera del circuito de agua de enfriamiento
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entre el separador de agua y vapor 6 y la salida de granulado 2 y es en consecuencia seca.

En la forma de realizacién de la Fig. 1 el material de poliéster en estado fluido de masa fundida sale por preferiblemente
varios orificios de boquilla formando correspondientemente muchos cordones de masa fundida en la cAmara de corte, en
la que los cordones de masa fundida se cortan inmediatamente bajo agua con un rotor de corte, p.ej. una placa perforada
rotativa, al tamafio de granulado exigido. Se habla aqui también de separacion por golpes en caliente. Debido al
movimiento descortezador de la cuchilla en el cuerpo de la boquilla en accién conjunta con la tensién superficial de la
masa fundida que se solidifica se forman asi granos de granulado aproximadamente esféricos. El granulado se transporta
mediante el agua de circulacion directamente al trayecto de enfriamiento. En la camara de corte 3 y a lo largo del trayecto
de enfriamiento 4 reina, como ya se ha dicho, una presién de agua de enfriamiento mayor de 200 kPa. Esta presion de
agua se reduce a la presibn ambiente en el siguiente tramo estrangulado 5. El estrangulamiento puede realizarse
mediante un disefio adaptado de la seccién transversal de la tuberia en coordinacion con la cantidad de recirculacion de
agua o mediante una véalvula de regulacion 5a adecuada para la mezcla de 2 fases, como p.ej. una véalvula de
estrangulacion, con lo que entonces también seria posible la regulacién de presién mencionada en el trayecto de
enfriamiento. Tras la reduccién de la presion el agua se evapora directamente en la superficie todavia caliente de los
granos del granulado y de este modo puede separarse facilmente con el separador de agua y vapor 6. El vapor de agua
gue se forma se aspira con el ventilador de aspiracion 14 junto con aire ambiente y se condensa en el condensador de
vapor 13.

El enfriamiento de chogue bajo sobrepresion de al menos 200 kPa conforme a la invencién tiene lugar en la cdmara de
corte 3, el trayecto de enfriamiento 4 asi como dado el caso parcialmente también en el tramo estrangulado 5, siendo sin
embargo los tiempos de permanencia en la camara de corte 3 y el tramo estrangulado 5 debido a las relaciones
geométricas pequefios frente al tiempo de permanencia en el trayecto de enfriamiento 4. Segun la duracion del
enfriamiento de choque los granos del granulado se enfrian mas o menos. Mediante el ajuste del tiempo de permanencia
en el trayecto de enfriamiento 4 mediante la regulacion de la cantidad de agua 10 es por consiguiente posible ajustar la
temperatura del granulado acabado, lo que también funciona en didmetro pequefio. El regulador de la temperatura del
granulado 9 predetermina a este respecto como regulador guia el valor nominal de la regulacién de la cantidad de agua en
forma de una regulacion en cascada.

En la forma de realizacion de la Fig. 2 se retiran preferiblemente igualmente varios cordones, sin embargo aqui entran
directamente en el trayecto de enfriamiento 4, donde analogamente al granulado descrito anteriormente experimentan un
enfriamiento de choque. El corte al granulado cilindrico solo se realiza después de la separacion del agua en la camara de
corte 3 dispuesta después del separador de agua y vapor 6. El tramo estrangulado 5 puede presentar la forma de canales
estrechos a través de los que se conducen los cordones. Por lo demas la realizacion del procedimiento corresponde a la
del tipo de realizacion de la Fig. 2.

Ejemplos

Los Ejemplos A - D indicados en las siguientes Tablas se refieren a la preparacion de granulado de poliéster aplicando el
tipo de realizacion conforme a la Fig. 1 anteriormente descrito. El Ejemplo E es un ejemplo comparativo en el que para la
granulacion se utilizé un estrangulador sumergido en agua y la presion de agua de enfriamiento a lo largo del trayecto de
enfriamiento correspondié a la presion ambiente. En todos los ejemplos la masa fundida se prepard por fusion de un
granulado de PET a 290°C.
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En los Ejemplos A - D los granos del granulado que salen de la salida de granulado no mostraron tampoco en envasado
directo adiabatico ninglin pegamiento. En el Ejemplo D el granulado se cargd adicionalmente con 300 kPa de presién y
tampoco se pegd entonces.

Los granos del granulado obtenidos en el Ejemplo comparativo E se pegaron por el contrario inmediatamente después de
la salida del granulado formando aglomerados de tamafio de pufios.

Lista de referencias

1. Entrada de masa fundida
Salida de granulado

Céamara de corte

A W DN

Trayecto de enfriamiento

o

Tramo estrangulado; 5a Véalvula de estrangulacion
6. Separador de agua y vapor

7. Bomba de recirculacion de agua

8. Intercambiador de calor para agua de recirculacién
9. Regulacién de la temperatura del granulado

10. Regulacién de la cantidad de agua

11. Valvula de regulacién de sobrepaso

12. Sobrepaso del trayecto de enfriamiento

13. Condensador de vapor

14. Ventilador de aspiracion del separador de agua
15. Regulacion de temperatura

16. Regulacion de presion
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacién de un granulado no pegajoso por encima de la temperatura de transicion vitrea a
partir de un material de poliéster, en el que el material de poliéster se introduce como masa fundida en una corriente de
agua de enfriamiento y tras recorrer un trayecto de enfriamiento se separa del agua de enfriamiento, presentando el agua
de enfriamiento a lo largo del trayecto de enfriamiento una presion de al menos 200 kPa, caracterizado porque el tiempo
de permanencia del material de poliéster en el trayecto de enfriamiento asciende a 0,2 - 5,0 s.

2. Procedimiento conforme a la reivindicacion 1, caracterizado porque el tiempo de permanencia del material de poliéster
en el trayecto de enfriamiento asciende a 0,2 — 2,0 s, preferiblemente a 0,4 - 0,8 s.

3. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado porque el agua de enfriamiento presenta a lo
largo del trayecto de enfriamiento una presion de 300 - 600 kPa.

4. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la temperatura del agua de
enfriamiento asciende a 80°C - 110°C, preferiblemente a 85°C - 95°C.

5. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el tiempo de permanencia del
material de poliéster se selecciona de modo que el material de poliéster tras la separacion del agua de enfriamiento
presenta una temperatura de 90°C - 220°C.

6. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque para la separacion del material de
poliéster del agua de enfriamiento se utiliza un dispositivo de separacién agua - sélido al que esta preconectado un tramo
estrangulado para la reduccion de la presion del agua de enfriamiento .

7. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque el flujo de agua de enfriamiento
puede ajustarse en el trayecto de enfriamiento mediante un sobrepaso del trayecto de enfriamiento ajustable.

8. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el material de poliéster se granula
inmediatamente después de su entrada en el flujo de agua de enfriamiento formando granos de granulado
aproximadamente esféricos.

9. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el material de poliéster se granula
tras enfriamiento en el agua de enfriamiento.

10. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el material de poliéster se granula
solo después de la separacion del agua de enfriamiento formando granos de granulado aproximadamente cilindricos.

11. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones 8 a 10, caracterizado porque en el granulado se lleva a cabo un
enfriamiento rapido superficial por encima de la temperatura de transicion vitrea.

12. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el granulado producido
posee una proporcion amorfa de al menos el 55% y como maximo del 92%.

13. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la granulacién se realiza
mediante una placa perforada con un juego de cuchillas puestas al corte de manera rotativa.

14. Procedimiento conforme a una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la masa fundida se configura
como al menos un corddn de masa fundida.

15. Uso del producto fabricado conforme a una de las reivindicaciones 1 a 14 para la asignacién directa a un reactor de
condensacion final en fase sélida o secador, preferentemente un secador de torre y/o de cuba.



ES 2363 040 T3

®
®
®
------------------------------------------- @— '
( © &
A ®
®_l .
® |
©
S5 ®
®
] \
.--_-_--...E«?_

____________________



ES 2363 040 T3

.........................

10

4.‘3. 2



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos



