Zalgeznik nr 3 do Zapytania Ofertowego nr 2/3.2.2/PET/2017 —

Zgloszenie patentowe P.414569

Sposéb chemicznego oczyszezania recyklatu, zwlaszeza z pouzytkowych butelek

typu PET

Przedmiotem wynalazku jest sposdb oczyszczania recyklatu, zwlaszcza z
pouzytkowych butelek typu PET, w ktorym rozdrobniony i wstegpnie oczyszczony
material poddaje si¢ poddaje si¢ dalszemu oczyszczaniu..

Podstawowym problemem przy ofrzymywaniu z odpadéw opakowan
recyklatow PET w formie platkow, jest uzyskanie koncowego produktu o jak
najwyzszej czystosel, odpowiadajacego parametrami materialowi pierwotnemu.

Juz niewielkie zanieczyszczenia np. zanieczyszczenia mechaniczne, takie jak drobny
pyl (piasek), resztki etykiet oraz kleju do etykiet czy zanieczyszczenia mikrobiologiczne
powodujg widoczne zmiany w produkcie otrzymanym z recyklatu, co eliminuje
mozliwosé jego wykorzystania do wyrobéw wymagajacych wysokiej czystosci, na
przyktad do wyrobdéw majgcych kontakt z Zzywnodcia. Przyjmuje si¢, ze w takich
zastosowaniach catkowity poziom zanieczyszczeti musi by¢ znaczaie ponizej 100 ppm.

Znane sposoby umozliwiajg otrzymanie platkow PET o czystosci wystarczajacej
do wielu zastosowan jednakZe nie wystarcza to do otrzymywania wyrobéw do kontakta
Z zywnoscig.

Znane sposoby polegajg na rozdzielaniﬁ sprasowanych butelek, odsiewaniu
wolnych zanieczyszezen, kilkakrotnym myciu butelek i oddzielaniu zanieczyszczen
powierzchniowych z butelek, oddzielaniu recznym widocznych zanieczyszczen stalych

oraz butelek z innych tworzyw sztucznych, automatycznym oddzielaniu zanieczyszczen
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metalowych. Nastgpnie butelki sg rozdrabniane na krajanke majacag postaé platkdw,
ktdre kolejno podlegajg oczyszezaniu, myciu i suszeniu oraz pakowaniu.

7 opisu patentowego PL197745 znany jest sposéb wytwarzania recyklatu,
zwlaszeza z pouzytkowych butelek typu PET polegajacy na tym, Ze nie oczyszczone,
kompletne butelki PET rozdrabnia si¢ na sucho, a nastgpnie rozdrobniony, suchy
produkt podaje si¢ do kapieli wodnej, gdzie nastepuje segregacja tworzyw na
poszczegdlne frakcje, zas posegregowane frakcje tworzyw poddaje si¢ odwodnieniu i
suszeniu. Opisany sposOb charakteryzuje si¢ tym, ze przed kapielg wodng, rozdrobniony
na sucho produkt plucze si¢ wstgpnie i odwadnia w urzadzeniu wirowym, a frakcje
tworzyw przed koficowym odwodnieniem jeszcze co najmniej raz podaje si¢ do kapieli
wodnej 1 powtarza proces segregacji tworzyw, a nastepnie ptukania i odwadniania, przy
czym korzystnie przed kazdg kgpiela myjgca stosuje si¢ proces oczyszcezania recyklatu
w wirowym uwzadzeniu pluczaco-odwadniajgcym. Otrzymane platki recyklatu sg
wystarczajgco oczyszezone do wigkszosci zastosowan, jednakze nie nadajg si¢ do
wyrobéw majacych bezposredni kontakt z zywnoscia.

W powyzszym rozwigzaniu, tak jak i w innych rozwigzaniach znanych na
przyktad z opiséw PL 206 893 czy PL 210 776 jako kapiel myjacy stosuje si¢ wodg
zimng lub gorgcy. Stosowanie wody gorgcej pozwala na uzyskanie znacznie czystszych
recyklatow, jednak wymaga relatywnie duzych nakladéw energetycznych.

W celu zwigkszenia efektywnosci mycia stosuje si¢ kapiele myjace z dodatkiem
srodkdéw wspomagajacych na przyklad srodkéw powierzchniowo czyninych czy silnych
alkaliow.

7. opisu patentowego USA 5 143 308 znana jest np. kapiel myjaca zawierajgca 3
% wodorotlenku sodu (NaOH). Najczgéeiej stosuje si¢ od 2-4 % NaOH lub sody

kalcynowanej (Na;COj; ) oraz podwyzszona temperaturg kgpieli.
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Znane sposoby umozliwiajg otrzymanie platkéw PET o czystosci wystarczajgcej
do wielu zastosowan, jednakze niewystarczajgcej do wytwarzania wyrob6w do kontaktu
z zywnoscia. Szczegdlnie trudnym problemem okazalo si¢ usuwanie resztek kleju do
ctykiet. Analiza mikroskopowa powierzchnj ptatkéw PET =z procesu recyklingu
prowadzonego wedlug opisu pa;[entowego PL 197745 wykazala obecnosé znacznych
ilodci $ladéw kleju oraz fragmentdw etykiet silnie sklejonych z powierzchnia polimeru.
Wynika to z faktun, ze sfosowane sg rozne kleje, z ktdrych czeéé¢ jest trudno

rozpuszezalna w wodzie.

Zgodnie z wynalazkiem okazalo si¢, ze zdecydowane poprawienie czystosci
recyklatu mozna osiggnagé wprowadzajac jego mycie za pomocg rozpuszczalnika
organicznego. Istota wynalazku polega na tym, Z¢ wstgpnie oczyszczony recyklat
poddaje si¢ dzialaniu izopropanolu lub co najmniej 30 %, korzystnie 50%, roztworn
wodnego izopropanolu w temperaturze od temperatury pokojowej do okolo 60 °C, przy
czym korzystnym jest poddanie kapieli zawierajace) izopropanol dodatkowemu
dziataniu ultradZwigkow o nat¢zeniu od 30 do 50 kHz.

Wiaczenie w cigg technologiczny otrzymywania recyklatu PET jego mycia z
wykorzystaniem izopropanolu pozwolito na uzyskanie bardzo dobrych efektow,
poniewaz izopropanol dobrze miesza si¢ z wodg oraz rozpuszczalnikami
niemieszajagcymi si¢ z woda, jest nietoksyczny, rozpuszcza wigkszo$é substancji
stosowanych do klejenia etykiet, nawet tych stabo rozpuszczalnych w wodzie.

Okazalo sig, ze juz kilkuminutowa kapiel w izopropanoclu lub w roztworze
wodnym zawierajacym co najmniej 30 % izopropanolu pozwala na usunigcie znacznie
wickszej ilosci zanieczyszczen niz przy zastosowaniu mycia woda, alkaliami czy

$rodkami powierzchniowo czynnymi. Wigkszo$¢ izopropanolu, po przeprowadzeniu
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procesu oczyszczania, mozna zawrocié do procesu, oddestylowujge go z mieszaniny
myjacej po zakoficzeniu procesu mycia.

Tzopropanol fatwo usungé z recyklatu (temperatura wrzenia 82 °C). Nie dziala
destrukcyjnie na polimer, tak jak wigkszoé¢ innych rozpuszezalnikow. Stosowanie
innych alkoholi, na przyktad etanolu nie daje takich efektow.

Zastosowanie w procesie mycia ultradzwickdw daje dobry efekt mycia recyklatu
przy nizszych temperaturach i niskich st¢zeniach izopropanolu.

Wrynalazek pozwala na ottzymywanie praktycznie bezbarwnych platkéw
recyklatu, bez widoczaych golym okiem zanieczyszczeti. Na obrazie mikroskopowym
obserwuje si¢ nieznaczne ilogci drobnych zanieczyszczen szacowane na 5 - 15 ppm. Nie
stwierdza si¢ zmetnien na powierzchni platkéw $wiadezacych o destrukeyjnym

dzialaniu izopropanolu.

Wiynalazek ilustrujg ponizsze przylkdady.
Przyklad I (poréwnawczy wg PL 197745)

Bezbarwne butelki PET przemielone na sucho w mtynie na platki o wielkosci od
6 do 20 mm kieruje si¢ na wirowe urzgdzenie pluczgco-odwadniajace, gdzie nastepuje
plukaniec platkow silnym sttumieniem wody i zgrubne oddzielenie ich od
zanieczyszezen, poprzez odwirowanie.
Oczyszczone wstepnie platki kierowane sa do kapieli wodnej w wannie pluczacej, gdzie
nastgpuje dalsze ich oczyszczanie, gléwnie z nalepek 1 kleju. W wannie pluczgcej
nastgpuje réwniez segregacja platkéw (usunigeie poliolefin) na zasadzie grawitac)i.
Nastepnic wydzielone platki PET sg kierowane sa na drugie wirowe urzgdzenie
pluczgco-odwadniajace a nastgpnie do suszarki, skad jako oczyszezony recyklat z

tworzywa typu PET kierowane sg do pojemnikéw. Otrzymano lekko szare platki z
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widocznym pod mikroskopem nalotem drobnych czgstek nieorganicznych oraz
wyraznymi $ladami kleju. Na podstawie analizy mikroskopowej oceniono zawarto$é

zanieczyszczen, gléwnie resztek etykiet, na 300 ppm.

Przyktad II

500 g platkéw bezbarwnego PET z przykladu I umieszezono w szczelnym
pojemniku, a nastepnie dodano 1000 cm’ izopropanolu technicznego o zawartosct
minimum 95 % czystego sktadnika. Zawarto$é zbiornika mieszano. Po 30 minutach
zawarto$é zbiornika odwirowano.

Zanieczyszczony izopropanol oczyszezono przez destylacje i uzyto ponownie do mycia
kolejnej porcji ptatkéw PET. Platki PET po odwirowaniu przemyto woda w urzadzeniu
pluczaco-odwadniajgcym, a nastepnie wysuszono.

Otrzymano praktycznie bezbarwny platek, bez widocznych golym okiem
zanieczyszcze. Na obrazie mikroskopowym obserwowano nieznaczne ilodci drobnych
zanieczyszczefi. Na podstawie pordwnawczej analizy mikroskopowej oceniono
zawarto$¢ zanieczyszezen na 10 ppm. Nie stwierdzono zmetnief na powierzchni platka

swiadczacych o destrukeyjnym dziataniu rozpuszczalnika.

Przyktad 111
Recyklat PET oczyszezano jak w przykladzie IT stosujgc zamiast czystego
izopiopanolu 50 % mieszaning z woda, a zawarto$¢ pojemnika ogrzano do 60 °C. Po 15
minutach zawarto$¢ zbiornika odwirowano i dalej obrabiano jak w przyktadzie 2.
Otrzymano praktycznie bezbarwny platek, bez widocznych golym okiem
zanieczyszezef. Na obrazie mikroskopowym obserwowano nieznaczne ilosei drobnych

zanieczyszczen. Uzyskano efekty praktycznie identyczne jak w przyktadzie 2.

Przyktad 1V
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Do pluczki ultradzwigkowej typ IS — 5,5 produkcji firmy Intersonic,
wyposazonej W termostat, wanng wykonang z blachy kwasocodpornej =z
przytwierdzonymi przetwornikami ultradzwickéw i mieszadlo wprowadzono 1 dm?
wody destylowanej oraz 1 dm? izopropanolu. mieszaning ogrzano do temperatyry 30 °C
i dodano 300 g platkéw bezbarwnego PET z przyktadu 1. Wigczono ultradzwicki o
czgstotliwosci 30 kHz i wlaczono mieszadlo ustawtajgc obroty 150/min. Temperature
utrzymywano na poziomie 25-30 °C. Proces kontynuowano przez 15 minut. Po myciu
platek PET oddzielono od roztworu myjgcego za pomocy sita, wyptukano kilkukrotﬁe
woda destylowang i wysuszono w temperaturze 40°C.

Otrzymano praktycznie bezbarwny platek, bez widocznych golym okiem
zanieczyszczen, Na obrazie mikroskopowym obserwowano nieznaczne ilosci drobnych
zanieczyszczen. Na podstawie poréwnawcze] analizy mikroskopowej oceniono
zawarto$¢ zanieczyszczen na ponizej 10 ppm. Platki poddano testowi wygrzewania w
suszarce w temperaturze 220°C w ciggu 2 godzin. Po wygrzaniu oceniano iloé
zazolcenia na platkach pochodzaca glownie od klejéw do ctykiet. Ilosé kleju oceniono
na poziomie ponizej 5 ppm. Nie stwierdzono §ladéw degradacji chemicznej

powierzchni platka PET.

Zastrzezenie patentowe

Sposob oczyszczania recyklatu, zwlaszeza z pouzytkowych butelek typu PET, w
ktérym po rozdrobnieniu recyklat poddaje si¢ wstgpnemu oczyszezaniu w (poddaje sie)

kgpieli wodnej, znamienny tym, Zze wstgpnie oczyszczony recyklat poddaje si¢ dziataniu
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izopropanolu lub co najmniej 30 %, korzystnie 50%, roztworu wodnego izopropanolu w
temperaturze od temperatury pokojowej do okolo 60 ° C, przy czym korzystnym jest
poddanie kapieli zawierajgcej izopropanol dodatkowemu dzialaniu ultradZwigkéw o

natezeniu od 30 do 50 kHz.




