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& within a cleaning chamber. During the spinning of the mixture, the contaminants can be degraded and pass through a screen at the
€ charaber wall while the polyester materials are not substantially degraded and can remain in the cleaning chamber. Polyester fines

Q

can Also remain in the cleaning chamber. A cleaning device suitable for use in the process is also disclosed. The device can inclode
a screen of a hardened material that can help degrade the contaminants and a pluralily of rotating blades that can spin the mixmre

within the device and can also help 1o degrade the conlaminant materials,
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PATENT
ATTORNEY DOCKET NO: URC-20

- DRY SEPARATION OF
CONTAMINANTS FROM POLYESTER MATERIALS

Cross Reference to Related Application

[001) This application claims benefit to Unitad States Provisional Application

having serial number 60/499,862 filed September 3, 2003.
Background of the invention

[002] Polyesters are polymeric materials made from the esterification of
polybasic organic acids with polyhydric acids. Perhaps the most commonly made and
used polyester is polyethylene terephthalate (PET), which can be manufactured by
reacting terephthalic acid with athylene glycol.

[003] Polyesters are currently baing used in increasing amounts in various
applications. For Instance, polyesters are commonly used to make many types of
beverage and food containers, photographic flims, X-ray films, magnetic recording
tapes, electrical insulation, surgical aids such as synthetic arteries, fabrics and other
textile products.

[004] Because polyesters can be remelted and reformed, ongoing efforts are
underway to efficiently recycle as much polyester as possible after use. Before
polyester can be recycled, however, It is necessary to separate the post-consumer
polyester from contaminants, i.e., materials that may be found mixed with or attached
fo the polyester. Many recycle processes include a separation step wherain the
polyester is washed with an aqueous solution in order to separate the polyester from
contaminants. While aqueous washing can remove many contaminants, it does
utilize a great deal of water as well as require the further step of post treatment of the
wash solution to remove contaminants from the wastewater. Unfortunately, aqueous
washing can also prove ineffactive for removing relatively hard contaminants, such as
glass, sand, and the like, which may become embedded in the polyester materials.

[005] In an attempt to remove embedded materials from polyester substrates,
melt filtration processes have been used in which the contaminated polyester is
melted and then filtered in order to remove the solid contaminants. These are not
terribly cost effective methods, however, and often prove economically unfeasible.



10

15

20

25

30

WO 2005/023895 PCT/US200-4/02869S

[006] What is needed in the art is a novel method for removing contaminants
from polyester materials, and in particular, from post-consumer polyester materials.
In addition, what is needsd in the art Is a polyester racycling process in which
contamination levals of treatment water are reduced as compared to previously
known recycling processes.

Summary
[007} In one embodiment, the present invention is directed to a process for

separating polyester from contaminants. For example, the process can include
providing a dry mixture of polyester mixed with contaminant materials to a cleaning
chamber and spinning the mixture about the axis of the cleaning chamber so as to
fluidize the mixture., As the mixture spins, It can contact the wall of the cleaning
chamber. In particular, the contaminants within the mixture can contact the wall. In
addition, at least a portion of the wall can be a mash material, for example a metal
screen. As such, when the small contaminant materials contact the wall, they can
pass through the mesh material openings, leaving the clean polyestar materials within
the cleaning chamber.

[008] The cleaning chamber can also include an axle along the central axis that
rotates while the mixture spins about the axis. For instance the axle can rotate at a
speed of at least about 2000 rpm. In addition, the cleaning chamber can include a
plurality of blades emanating from the axie that can rotate with the axle with a tip
speed of, for axample, graatai' than about 20 meters per second. In one embodiment,
the blades can rotate with a tip speed of greater than 40 meters per second. In
another embodiment, the blades can rotate with a tip speed of greater than about 60
meters per second.

[009] The contaminant materials mixed in with the polyester can include loosa
contaminants as well as materials physically attached to the polyester. For example,
contaminants can be adhered to the surface of the polyester materials or embadded
within the polyester. The process as herein described can also separate such
physically attached contamlnant materials from the polyester. Moreover, this can be
done without substantially degrading the polyester materials themselves.
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[0010] The contaminants can also include brittle materials, such as glass, dirt,
concrete, and the like. According to this embodiment, the method can also include
degrading the brittle contaminants within the cleaning chamber, for example as the
contaminants contact the chamber wall and/or the blades.

[0011] In one particular embodiment, the contaminants can include glass. For
example, glass mixed with and/or embedded In the polyester. According to this
embodiment, the process can remove most of the glass from the mixture. For
example, the process can remove more than about 97% of the glass from the mixture.
In one embodiment, the process can remove more than about 98% of the glass from
the mixture.

[0012] In one embodiment, the Invention is directed to a cleaning vesse!
suitable for the disclosed process. For example, the cleaning vessel can include a
cleaning chamber surrounded by a wall, at least a portion of which can be a hardened
mesh material having a hardness about equivalent to or greater than the hardness of
grade 316 stainless steel. The cleaning chamber can also include an inlet that can
deliver the dry mixture of polyester and contaminants to the chamber.

[0013] The cleaning vessel can also include an axle along the central axis and
a plurality of blades emanating from the axie. Optionally, the blades can also be
formed from a hardened material, for example a material having a hardness about
equivalent to or greater than the hardness of grade 400 stainless steel. Moreover, the
blades can be oriented on the axie and/or have a cross-sectional shape so as to
facilitate airflow through the cleaning chamber when the axle is spinning.

[0014] If desired, a portion of the wall of the cleaning chamber can be solid,
rather than a mesh. For example, the portion of the wall surrounding the cleaning
chamber inlet can be formed of a solid material, for instance a solid hardened steel.

Brief Description of the Figures '

[0015] A full and enabling disclosure of the present invention, including the best
mode thereof, to one of ordinary skill In the art, Is set forth more particularly In the
remainder of the specification, Including reference to the accompanying figures, In
which:
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[0018] Figure 1 Is a side view of one embodiment of a cleaning vessel of the
present invention;

[0017] Figure 2 is a cut-away front view of the cleaning vessel of Figure 1;

[0018] Figure 3 is another embodiment of a cleaning vessel of the present
invention;

[0019] Figure 4 shows the particle size distribution of US polyester flakes dry
cleaned according to the present invention as compared to similar flakes cleaned
according to a traditional aqueous wash process; and _

[0020] Figure 5 shows the patrticle size distribution of Mexican polyaster flakes
cleaned according to the present invention as compared to similar fiakes cleaned
according to a traditional aqueous wash process.

[0021] Repeat use of reference characters in the present spacification and
drawings is Intended to represent the same or analogous features or elements of the
present invention.

Detalled Description of Preferred Embodiments

[0022] Reference will now be made in detall to various embodiments of the
invention, one or more examples of which are illustrated in the accompanying
drawings. Each example is provided by way of explanation of the invention, not
limitation of the invention. In fact, it will be apparant to those skilled in the art that
various modifications and variations can be made in the present invention without
departing from the scope or spirit of the invention. For instance, features liustrated or
described as part of one embaodiment, can be used on another embodiment to yleld a
still further embodiment. Thus, It is intended that the present invention cover such
modifications and varlations as come within the scope of the appended clalms and
their equivalents.

[0023] The present invention is generally directed to a cleaning process for
separating and recovering post-consumer polyester from various contaminant
materials. The invention is also directed to a cleaning vessel suitable for the
disclosed procass. The invention can be utllized to separate post-consumer polyestar
from varlous contaminants including glass, dirt, paper, metal, and the like.
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Beneficlally, the disclosed process Is a dry separation process and can significantly
reduce the total production of wastawater as well as the leve! of contamination of
wastewater In a polyaster recycling process.

[0024] The presentiy disclosed process includes feeding dry contaminated
polyester to a cleaning vessel. The cleaning vessel includes a chamber to which the
dry mixture Is charged. The chamber is at least partlally surrounded by a mesh with a
predetermined opening size. Within the chamber can be a series of blades spaced
along the axial length of the chamber. During the separation process, the blades can
spin at a high rate of speed, fluidizing the dry mixture, and !he spinning mixture can
contact the chamber wall, which can lead to the degradation of contaminants as well
as separation of embedded or otherwise attached contaminants from the polyester.
The contaminants can pass through the surrounding mesh, while the polyester can
remain in the chamber. Surprisingly, the proéess can be utilized to separate and
degrade contaminants, even embedded contaminants, from the polyester without
substantial degradation of the polyester. In addition, while contaminants can be
separated from the polyester and pass through the surrounding mesh, the polyester
can remain within the cleaning chamber. Even in those embodiments wherein the
polyestar includes potyester flakes of a size smaller than the mesh openings, the bulk
of the small polyester fines can remain in the cleaning chamber and not be lost with
the contaminants during the separation process.

[0025] As used herein, a polyester is defined as an esterification or reaction
product between a polybasic organic acld and a polyol. It is believed that any known
polyester or copolyester may be used in the process of the present invention.
However, In one particular embodiment, the process of the present invention Is
directed to a class of polyesters referred to herein as polyol polyterephthalates, in
which terephthalic acid serves as the polybasic organic acid.

[0026] As used herein, a polybasic organic acid refers to any organic acid
having two or more carboxyl groups (-COOH). Most polyesters are derived from
dibasic acids, also referred to as dicarboxylic acids. Polybasic acids can have a linear
or a cyclic conformation. Examples of linear polybasic aclds that can be used to
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make polyesters include the aliphatic dicarboxylic acids. In particular, the aliphatic
dicarboxylic acids having up to ten carbon atoms in their chains can be used. These
acids include adipic acid, glutaric acid, succinic acid, malonic acid, oxalic acid, pimelic
acld, suberic acld, azelaic acid, sebacic acld, maleic acid, and fumaric acid.

{0027] Cydlic polybasic organic acids, on the other hand, inciude the
carbocyclic dicarboxyilc acids. These acids include phthalic acid, isophthalic acid,
and terephthalic acid. In particular, terephthalic acid is used to make polyethylene
terephthalate, which is perhaps the most common commercially avallable polyester.

[0028] As described ahove, a polybasic organic acid can be reacted with a
polyol to produce a polyester. Polyols are compounds that contain at least two
hydroxyl groups. Many polyesters are syntheslzed with a diol. Diols are normally
prepared from an alkene by the net addition of two hydroxy groups to the double
carbon bond in a method known as hydroxylation. Polyols are commonly referred to
as glycols and polyhydric alcohols. Examples of polyols used to make polyesters
include ethylene glycol, propylene glycol, butylene glycol, and cyclohexane
dimethanol.

[0029] For exemplary purposes, Table 1 contains a nonexhaustive list of
commercially avallable polyesters that may be recovered and recyciad according to
the present invention. For each polyester, the comesponding polybasic organic acid
and polyol are provided.

Table 1

POLYESTER .POLYBASIC ORGANIC DIOL
ACID
Polyethylene Terephthalate {Tersphthalic Acid _|Ethylene Glycol
|Polybutylens Terephthalate [Terephthalic Acld |Butylene Glycol

IPETG Co-polyester Terephthalic Acid yclohexane-dimethanol
d Ethylene Glycol
PBTG Co-polyester erephthallc Acid yclohexane-dimethanol
nd Butylene Glycol
Polycyciohexane- Terephthalic Acid ICyclohexane- dimethanol
dimethanol Teraphthalate
PEN Polyester Naphthalene Dicarboxylic | Ethylene Glycol
Acid
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[0030] In one embodiment, the present invention is directed to a cleaning
process for separating and recovering post-consumer polyester from various
contaminant materials. For example, the process can be utilized for removing looss
contaminants that may be merely mixed in with the polyester, such as loose ditt,
paper, glass or sand particles for instance, from a mixture of materials charged to the
cleaning vessel. In addition, the disclosed process can remove coatings édhered o
polyester. For example, labels attached to a polyester substrate can be physically
separated from the polyester according to the present invention. In addition, the
process can be advantageously utilized for separating contaminants from the
polyaster that are embedded in the softer polyester substrate, such as glass, dirt, and
metal contaminants, for example. Once these attached materials have besen
physically separated from the polyester, they can be removed from the mixture
according the hrocess. leaving the clean polyester without the contaminants.

[0031] Prior to being charged to the cleaning vessel, the contaminated
polysster materials can be, if desired, chopped or ground into flake form. For
purposes of this disclosure, the term polyester flake refers to polyester materials that
have been chopped or ground into small pleces. Flaking of the materials can be done
for the purpose of facilitating handiing. It should be understood that ail different sizes
and shapes of material may be used in the process of the present invention and no
one size or shape is required. In general, however, the majority of the individual
polyester pleces charged to the cleaning vessel can be larger than the openings of
the mesh material in the cleaning vessel, to facilitate handling of the mixture. Sizing
of the materials prior to charging the materials to the cleaning vesse! can also help to
insure that the contaminants are of a size to pass through the mesh, although many
contaminants can be degraded within the cleaning vessel during the process prior to
passing through the mesh,

[0032) According to the present invention, a mixture of materials including
polyester can be charged to a cleaning vessel. In particular, the mixture of materials
charge& to the cleaning vessel will oontgin at least some post-consumer polyester and
the mixture will be dry. That is, the mixture will not be in a slurry form. The dry
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mixture of materials need not be excessively dry, however. For example, the mixture
need not be pre-treated to remove all moisture from the mixture, and the mixture can
be charged to the vessel at an atmospheric level of humidity.

[0033] Figure 1 illustrates one embodiment of a cleaning vessel 100 suitable
for the process of the present Invention. A dry mixture including polyester materials
and contaminant materials can be charged to vessel 100 at Inlet 110. For instance,
the mixture of materials can be charged to vessel 100 via a gravity feed, a screw
feader, or any other sultable feed method. The mixture of materials can Include
contaminants that are physically attached to polyester materials as well as
contaminants that are merely mixed with the polyester, and not necessarily physically
attached to the polyester. For example, the mixture charged to the vessel 100 can
include some combination of polyester materials attached to various coatings, such as .
paper or other labels; polyester materials smbedded with contaminants, such as dirt
and glass; polyester materials that do not have contaminants physically attached; as
waell as loose contaminants, such as dirt, metals and loose paper, which are merely
mixed in with the polyester materials.

[0034] Referring to Figure 1, the mixture of materials can be charged to one
end of chamber 102 within vessel 100 via inlet 110. In this particular embodiment,
chamber 102 can have a circular cross-section, as can be more clearly seen in Figure
2. In addition, chamber 102 can gsnerally have a length to diameter ratio L/D of at
least about 2, though this I8 not a requirement of the invention. For axample, the
diameter of chambar 102 can genserally be between about 0.5 and about 3 meters.

[0035] Chamber 102 can include a series of blades 104 radially extending from
an axie 116 that runs along the axis of chamber 102. In one embodiment, individual
blades 104 can be oriented and/or shaped so as to control airflow over the blades.
For example, each individual blade 104 can be set at a slight angle to axle 116 and/or
have a specifically designed cross-sectional shape so as to facilitate air flow through
the chamber as shown by the directional arrows at 110 and 112 when the axle is

spinning.
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[0036] According to this embodiment, and as can be seen in Figures 1 and 2,
muitiple blades 104 can be aligned along axie 116 to form one or more rows of blades
extending along the axial length of the chamber 102. Adjacent individual blades 104
within a row can be separated from one another by a distance A. In this embodiment,
the distance A can be roughly equivalent to the width of a blade on the axle. In
another embodiment, the blades need not be axially aligned with one another to form
rows, and can be more randomly located around axle 116 than is illustrated in the
Figures.

[0037] The blades 104 can also extend from axle 116 so as to be offset from
each other around the circumference of the axle 116. For example, and as shown In
Figure 2, rows of blades 104 can extend from axle 116 with a 90° angle between
adjacent rows. This particular arrangement of the rows of blades 104 is not a
requirement of the present invention, however. For instance, in another embodiment,
rows of blades 104 can extend from axie 116 with an angle between rows of more or
less than that shown in Figure 2. For exampie, in one embodiment, two or threa rows
of blades could be equidistantly spaced around axie 116. in another embodiment,
more than four rows of blades could be spaced around axie 116, for instance, five,
six, or even more rows could be spaced around the central axie 116.

[0038] In one embodiment, the individual blades 104 can be formed of a
relatively hard matsrial In order to prevent uneconomically fast degradation of the
blades 104 during the process. For example, in one embodiment, the individual
blades can be formed of a hardened steel such as a hardened stalniess or carbon
steel. For instance, the blades can be formed of a 400 or higher-grade stainless
steel. Tr;e blades can optionally be formed of other hard materials as well, having a
roughly equivalent or greater hardness. For example, in other embodiments, the
blades can be formed of abrasion resistant steel or the like.

[0039] After being charged to the vessel 100, the materials can be induced to
rotate or spin about axie 1186, for instance, by the rotation of blades 104. As
previously mentioned, in one embodiment, the rotation of blades 104 can also
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facliitate airflow through the chamber and the movement of the materials from one
end of the chamber 102 to the other.

[0040] The blades 104 can rotate at a high rate of speed and promote
fluidization of the mixture, l.e., the suspension as well as the rotation of the materiails
within the chamber 102. For example, blades 104 can rotate at a speaed greater than

_ about 20 m/sec. In one embodiment, he blades can rotate at greater than about

2000 rpm. In one embodiment, the fip speed of blades 104 can be betwaen about 40

- m/sec and about 100 m/sec such as about 50 m/sec. In another embodiment, the tip

speed of blades 104 can be between about 60 m/sec and about 80 m/sec.

{0041] In one embodiment, axle 116 can be rotating as the materials are fed to
chamber 102. According to this embodiment, the initial motion of the materials upon
entrance to chamber 102 can be radial, rather than rotational. As such, It may be
preferred In some embodiments of the invention that the wall 20 surrounding chamber
102 near the inlet 110 of the chamber 102 be a solid material, to prevent degradation
of the wall of chamber 102 by the initial radial motion of the materials. For example,
in one ambodiment, between about 5% and about 20% of the initial length of chamber
102 can be surrounded by a solid wall 20, as shown in Figure 1. In addition, in one
embodiment of the invention, the solid wall 20 of chamber 102 can be formed of a
relatively hard material, so as to further prevent degradation of the wall by the inltial
radial motion of the materials.

[0042] After being charged to chamber 102 and while under the influence of the
spinning blades 104, the dry mixture containing polyester and contaminants can begin
to rotate about axle 116. Moreover, due to the high rotational speed of the blades, the
materals can become suspended in the chamber as they rotate about axle 116. In
addition, the materials can be continually abraded by the spinning blades as well as
by collision with each other and the wall 20, 106 of chamber 102 as they rotate about
axle 116.

[0043] As the materials are abraded within chamber 102, contaminants that are
attached to the polyester substrate can become separated from the substrate. In
addition, materials that are embedded in the polyester substrate can be stripped from
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the materials. Surprisingly, while the present process can promote separation of
contaminants from polyester, Induding embedded materials, as well as degradation of
many contaminants, the polyester itself is not substantially degraded by the process.
For example, while coating materials, such as paper label materials or vapor barrier
coatings, and embedded materials, such as embedded glass and dirt, can become
detached from the polyester substrate through the disclosed process, the polyester
flakes themselves will remain essentially the same size and shape as originally
charged to the vessel 100. .

[0044] The lack of degradation of the polyester flakes during the cleaning
process appears to be independent of blade speed as well as independent of the
mesh size of wall 106 that at least partially surmounds chamber 102. For Instance,
there appears to be iittle or no degradation of the polyester in the process no matter
whether the blade speed is relatively slow, or somewhat higher.

[0045] In contrast to the polyester materials, brittle and fibrous contaminant
materials mixed in with the mixture, whether charged to the vessel 100 already-
physically separated from the polyester or physically separated from the polyester
within chamber 102, can be degraded by the process. For example, glass, dirt,
concrets, brittle polymer or metal materials, and the like, can be degraded by the .
process. In addition, fibrous materials, such as paper, can also be degraded by the
process. '

[0046] At least a portion of the wall 106 of chamber 102 can be a mesh
material.- For purposes of this disclosure, a mesh Is herein defined as a material
defining multiple open spaces in a nelwork. For example, a mesh can include any
openwork fabric or net structure and can include a net, a screen, a sieve, and the like.

[0047] For example, in the embodiment illustrated in Figure 1, the entire
chamber 102 beyond the initial section surrounded by wall 20 can be surrounded by
wall 106 that is formed of a mesh material. In order to promote degradation of the
contaminants contained in the mixture, as well as {o prevent excessively fast
deterioration of wall 106, wall 106 can be formed of a hardened material. For
example, wall 106 can be formed of a hardened stainless or carbon steet screen. In
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one embodiment, wall 106 can be formed of a grade 316 or higher stainless stael
screen or a material of similar or greatsr hardness.

[0048] Wall 106 can generally have a predetermined mesh size. In particular,
the mesh size of wall 106 can be of a size such that the majority of the polyester
substrate piaces in the mixture are larger than the openings in the mesh wall 106. For
example, in one embodiment, wall 106 can be a metal screen and can have a market
grade mesh size of between about 8 and about 12.

[0048] As the contaminants are degraded within the chamber 102, they can
become smaller than the openings in wall 108 and can pass out of chamber 102 as
represented by arrows 108 in Figure 1, Isaving the cleaner polyester substrate in the
chamber 102,

[0050] The presently disclosed process can be particularly effective at
removing glass from a mixture including both glass and polyester. Glass can be one
of the most difficult materials to separate from post-consumer polyester during a
polyester recycling process and can be defrimental to the process If not completely
removed. Glass that is not removed during the recycling process can not only cause
serious damage to processing equipment during the recycling process, but it can also
destroy the materials to be formed from the recycled polyester. For example, glass
that is not removed during the recycling process can become incorporated with the
polyester during a subsequent material formation process (e.g., a beverage container
formation process) and can destroy the materials to be formed from the polyester
through, for instance, the formation of holes in the polyester products.

{00511 According to one embodiment of the present process, more than about
97% of the glass in a mixture containing both glass and polyester can be removed
from the mixture. In one embodiment, more than about 38% of the glass in a mixture
can be rem'oved. in another embodiment, more than about 99% of the glass can be
removed.

[0052] Surprisingly, while britle contaminant materials such as glass can be
degraded and pass through the mesh of 108, the polyester materials themselves can
remain in the chamber 102. This is partly due to the fact that the polyester is not
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degraded within the chamber 102 during the process, as discussed above. However,
It has been discovered that even polyester flakes of a smaller size than the mesh
openings can remain in chamber 102 during'the cleaning process of the present
invention. In particular, it has been discovered that polyester fines can remain in the
‘chamber during the process. While not wishing to be bound by any particular theory,
it is believed that duse to the high rotational speed of the mixture in chamber 102, the
materials within the chamber can become fluidized and suspended as they rotate
about axle 116. Moreover, it is believed that the centrifugal forces acting on the
suspension can cause the matarials within the mixture to separate, with the denser
materials, and in particular, contaminants such as glass, metal, paper, and the like,
moving to the outside of the mass and passing through the wall 106 (following any
degradatioﬁ due to abrasion), while the lighter polyester materials, and particularly the
small polyester fines, can remain suspended closer to the center of the chamber. In
particular, glass-like materials and fibrous materials can pass through the screen,
while elastomeric materials, such as PET will remain behind. Even PET patrticles
smaller than the screen orifice will remain with the main body of the PET. As the
polyester fines remain in the center of the suspended, rotating mass of material, very
few polyester fines will pass through the screen In the process, and high yield of
polyester can be attained in the cleaning process of the present invention.

[0053] Following the separation process, the clean polyester materials can be
removed from chamber 102. For example, the residence time of the materials in the
chamber can be, in one embodiment, betwaen about 0.5 and about 3 seconds. For
example, Figure 1 illustrates a continuous process in which the polyester materials
can be removed from chamber 102 at access 112, while the separated contaminants
can be removed from vessel 100 at a separate access, such as at 114 following the
disclosed separation process.

[0054] In an alternative embodiment, for example in a batch process, the
chamber can include only a single access for both introducing and removing the
polyester materials. In addition, when considering a batch process, It may be
preferable to have the base of the chamber include a solid wall across the entire
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length of the chamber. For instance, in one embodiment lllustrated In Figure 3, the
chamber 102 can include a solid wall 20 along the base of the entire length of
chamber 102 and a mesh wall 106 above the solid wall 20 along the entire length of
the chamber. Such an embodiment may be prefemred, for example, in a batch
process that includes charging the dry mixture of materials to the chamber prior to the
initiation of rotation of the mixture, in order to prevent polyester substrate from falling
through the screen when the mixture is not spinning.

[0055] Beneficially, the presently disclosed cleaning process Is a dry process.
As such, contaminants can be separated from the polyester during the process
without the utilization of wash water, which can reduce the overall costs of the
cleaning process. '

[0056] Moreover, even if aqueous processing of the polyester occurs following
the disclosed dry cleaning process, there can be much lower contamination levels and
hence less wastewater treatment processing required by the process. For example,
following the above described dry cleaning process, the polyester substrate may be
subjected to an aqueous rinse, if desired, to remove any remaining impurities. For
example, the polysester flakes can be subjected to a subsequent waler rinse under
agitation. As many contaminant materials and impurities can be removed by the
above described dry cleaning process, problems ancountered in the past with
aqueous separation techniques, such as congealing of separated coating matsrials,
or expensive water treatment requirements, for example, can be less of a problem in
the polyester recovery process of the present invention. For example, following the
dry cleaning process of the present invention, wash water can generally show a
decrease In chamical oxygen demand of at least about 15% that can vary (depending
on the tip speed of the blades used), as compared to wash water used directly on the
contaminated polyester materials. Similarly, through use of the process of the present
invention prior to an aqueous wash, the total dissolved solids level of the wash water
can decrease by about 30%, total suspended solids can decrease by at least about
50%, and oil and grease can decrease by about 15%, in various embodiments.
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[0057] The disciosed process may optionally be utilized In conjunction with
other polyester recycling treatment processes, as are generally known in the art. For
example, the disclosed dry cleaning process can be utilized In conjunction with
polyester treatment processes such as those disclosed in U.S. Patent No. 5,958,887
o Schwartz, Jr., et al., U.S. Patant No. 6,187,838 to Schwartz, Jr.. et al., U.S. Patent
No. 6,147,129, to Schwarlz, Jr., or U.S. Patent Appiication Publication No.
2003/0010680 to Holmes, et al,, all of which are Incorporated herein by reference.

[0058) The present invention may be better understood with reference to the
following exampies. ]

WO 2005/023895

Example 1

[0059] us polyester flakes were cleaned in a dry cleaning vessel according to
the present invention. As a control, 620.5 g of the US flake polyester was cleaned |
according to a standard aqueous wash process without being subjected to the dry
cleaning process of the present invention. Roughly equivalent amounts of the U.S.
flake were cleaned according to the present invention and then washed in a like
manner as the control following the dry cleaning process. Two samples of US flake
were dry cleaned according to the present invention with the tip speed of the cleaning
vessel blades at either 40 m/s (620.2 g sample) or 60 m/s (620.7 g sample).
Comparison results for the wash water were as follows:

Chemical Oxygen Demand:

COD (ppm) COD/g flake % reduction
CONTROL 634 1.02
40 M/S 520 0.84 17.9
60 M/S 422 0.68 33.5

Total Dissolved Solids:

TDS (ppm) TDS/q flake % reduction
CONTROL 312 0.50
40 M/S 197 0.32 36.8
80 WS 151 0.24 51.6
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T uspended Solids:
TSS ppm TSS/g flake % reduction
CONTROL 756 1.22
40 M/S 343 0.55 54.6
60 M/S 140 0.23 81.5
Oil and Grease:
O&G ppm O&G/g flake % raduction
CONTROL 53 0.09
40 M/S 32 0.05 39.6
60 M/S 19 0.03 64.2
Nitrates:
TOTAL ppm
CONTROL 2
40 M/S 2
60 M/S 2
Nitrogen;
TOTAL ppm
CONTROL 9.2
40 M/S 8.3
60 M/S 7
Phosphorous:
TOTAL ppm
CONTROL 7.1
40 M/S 5.8
80 M/S 4.3

[0060] Figure 4 shows the particle size distribution of the materials cleaned as
described above. As can be sean, the particle size distribution of the matarials
cleaned according to the present invention did not change appreciably from 1':hat
cleaned only according to the wash process. That is, the particle size distribution of
all of the cleaned materials remained about the same irespective of the different
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cleaning processes, indicating that the polyester flakes are not appreciably degraded

in the disclosed process.

[0061) Tabular results showing the percentage of the clean polyester materials
of a size above the given mesh size for the control and the samples cleaned
according to the disclosed process are given in Table 2, below:

Table 2
Mesh Size 12 16
Control 4.93% 2.98%
40 M/S 5.20% 2.82%
80 M/S 10.75% 6.64%

[0062] As can be seen, the polyester fines were not lost with the removal of the
contaminants during the disclosed process.

[0063] In additlon, it was determined that approximately 4.66% by weight of the
total material charged to the dry cleaning apparatus was removed as contaminants
during the process when the process was operated at a blade speed of 80 m/s, and
approximately 2.65% by weight of the total material charged to the dry cleaning
apparatus was removed as contaminants by the cleaning process when the process
was operated at a blade speed of 40 m/s.

' Example 2

[0064] Mexican polyester flakes were cleaned in a dry clsaning vessel
according to the present invention. As a control, 621.2 g of the Mexican flake
polyester was cleaned according to a standard aqueous wash process without being
subjected to the dry cleaning process of the present invention. Samples of roughly
aquivalent amounts of the Mexican flake were cleaned according to the present
invention and then washed in a llke manner as the control following the dry cleaning
process. Two samples of the Mexican flake were dry cleaned according to the
present invention with the tip speed of the cleaning vessel blades at either 40 m/s
(620.4 g sample) or 60 m/s (620.4 g sample).

Comparison results for the wash water was as follows:
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Chemical Oxygen Demand:
COD ppm COD/qg flake % reduction
CONTROL 663 1.07
40 M/S 238 0.38 64.1
60 M/S 159 0.26 78.0
Total Dissolved Solids:
TDS ppm TDS/q flake % reduction
CONTROL 354 0.57
40 M/S 168 0.27 52.2
60 M/S 481 0.78 -36.1

a. Note: The sample utilized to obtain the TDS figure for the 60 m/s
sample was believed to have been contaminated, as the results are
nonsensical.

10

Total Suspended Solids:

TSS ppm TSS/g flake % reduction
CONTROL 829 1.33
40 M/IS 269 0.43 67.5
60 M/S 93 0.15 88.8
Oll and Grease:
O&G ppm O&G/q flake % reduction
CONTROL 22 0.04
40 M/S 18 0.03 18.1
60 M/S 6 0.01 72.7
Nitrates:
TOTAL ppm
CONTROL 2
40 M/S 2
60 M/S 2
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Nitrogen:
TOTAL ppm
CONTROL 22.5
40 M/S 13.8
60 M/S 9
Phosphorous:
TOTAL ppm
CONTROL 3.8
40 M/S 3.7
60 M/S 1.9

[0065] Figure 5 shows the particle size distribution of the materials cleaned as
described above. As can be seen, the particie size distribution of the materials
cleaned according to the present invention did not change appraciably from that
cleaned only according to the wash process. That is, the particle size distribution of
all of the cleaned materials remained about the same irespective of the different
cleaning processes, indicating that the polyester flakes are not appreciably degraded
in the disclosed process. _

[0066] Tabular results showing the percentage of the clean polyester materials
of a size above the given mesh size for the control and the samples cleaned
according to the disclosed process are given in Table 3 below:

Table 3
Mesh Size 12 18
Control 5.74% 3.44%
40 M/S 3.54% 1.71%
60 M/S 3.54% 1.65%

[0067] In addition, It was estimated that approximately 7.8% by weight of the
lotal material charged to the dry cleaning apparatus was removed as contaminants by
the cleaning process when the process was operated at a blade spsed of 60 m/s, and
approximately 5.12% by weight of the total material charged to the dry cleaning
apparatus was removed as contaminants by the cleaning process when the process
was operated at a blade speed of 40 m/s.

19
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Example 3
[0068] Mixtures of glass and polyester were treated according to the present
invention. Three mixtures were dry cleaned as described above at different blade
speeds: 55 m/sec, 61 m/sec, and 67 m/sec. Inltial mixture glass composition and
separation process results are tabulated in Table 4, below:

Table 4
Blade Speed |Iinitial Glass Amt (g} | Final Glass Amt (g) |Removal %
55 m/sec 897.10 18.366 97.8%
61 m/sec 836.96 15.536 98.1%
87 m/sec 885.58 8.128 088.0%

[0069] These and other modifications and variations to the present invention
may be practiced by those of ordinary skill in the art, without departing from the spirit
and scope of the present invention. In addition, it should be understood that aspects
of the various embodiments may be Interchanged both in whole or in part.
Furthermore, those of ordinary skill in the art will appreciate that the foregoling
description is by way of example only, and is not intended to limit the invention.
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What is clalmed |s: Z /

1. A process for separating polyester from contaminants comprising:

providing a dry mixture comprising polyester and contaminant materials
to a cleaning chamber, the cleaning chamber defining an axis;

spinning the mixture about the axis of the cleaning chamber;

contacting a wall of the cleaning chamber with the contaminants as the
mixture spins about the axis of the cleaning chamber, wherein at least a portion of the
wall comprises 8 mesh material; and

passing at least a portion' of the contaminants through the mesh material
openings.

2. The process according to claim 1, wherein the mesh material is a metal
screen.

3.  The process according to claim 1, wherein the cleaning chamber
comprises an axfe along the axis that rotates while the mixture spins about the axis,
the axle rotating at a speed of at least about 2000 rpm.

4, The process according to claim 3, wherein the cieaning chamber further
comprises a plurality of blades emanating from the axle, wherain the blades rotate
with a tip speed of greater than about 20 meters per second while the mixture spins.

5. The process according to claim 4, wherein the blades rotate with a tip
speed greatsr than about 40 meters per second.

6. The process according to claim 4, wherein the blades rotate with a tip
speed greater than about 60 meters per second. .

7. The method according to claim 1, wherein the contaminants include
materials physically attached to the polyester.

8.  The method according to claim 7, wherein the contaminants include
materials embedded within the polyester.

. 9, The method according to claim 7, the method further comprising
separating the physically attached materials from the polyester to which they are
attached.
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10. The method according to claim 1, wherein the contaminants comprise
brittle materials, the method further comprising degrading the brittle contaminants
within the cleaning chamber.

11.  The method according to claim 1, wherein the method is a continuous
process.

12. A method of separating a mixture comprising:

providing a dry mixture comprising polyester and glass to a cleaning
chamber, the cleaning chamber defining an axis;

spinning the mixture about the axis of the cleaning chamber;

contacting a wall of the cleaning chamber with the glass as the mixture
spins about the axis of the cleaning chamber, wherein at least a portion of the wall
comprises a screen; and

passing at least a portion of the glass through the screen openings.

13. The process according to claim 12, wherein the cleaning chamber
comprises an axie along the axis that rotates while the mixture spins about the axis,
the axle rotating at a speed of at least about 2000 rpm.

14. The process according to claim 13, whersin the cleaning chamber
further comprises multiple blades emanating from the axie, wherein the blades rotate
with a tip speed of greater than about 20 meters per second while the mixture spins.

15. The method according to claim 12, wherein a portion of the glass In the
mixture is embedded within the polyester.

~16. The method according to claim 15, the method further comprising
releasing the embedded glass from the polyester.

17. The method according to claim 12, the method further comprising
degrading the glass within the cleaning chamber.

18. The method according to claim 12, wherein more than about 97% of the
glase in the mixture passes through the metal screen.

19. The method according to claim 12, wherein more than about 88% of the
glass in the mixture passes through the metal screen.
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20. A cleaning vessel comprising: 2 z—

a cleaning chamber surrounded by a wall, wherein at least a portion of
the cleaning chamber wall comprises a hardened mesh material, the mesh material
having a hardness about equivalent to or greater than the hardness of grade 316
stainless steel, the cleaning chamber defining a central axis;

an axie along the central axis;

a plurality of blades emanating from the axle; and _

an inlet for dellvering a dry mixture comprising polyester materials and
contaminant materials to the cleaning chamber.

21. The cleaning vessel of claim 20, wherein a portion of the wall comprises
a solid material.

22. The deaning vessal of claim 21, wherein the solid wall material
surrounds the cleaning chamber near the inlet.

23. The cleaning vessel of claim 21, wherein the solid wall portion is formed
of a hardened steel.

24. The cleaning vessel of claim 20, wherein the blades are formed of a
hardened material having a hardness about equivalent to or greater than the
hardness of grade 400 stainless steel.

25. The cleaning vessel of claim 20, wherein the blades can rotate about the
central axis, the rotating blades facilitating air flow through the cleaning chamber.

26. The cleaning vessel of claim 20, further comprising a first outiet exterior
to the cleaning chamber for removing dry contaminants from the cleaning vessel.

27.  The cleaning vesssl of claim 20, further comprising a second outiet at
the wall of the cleaning chamber for removing clean polyester materials from the
cleaning vessel.

23
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PATENTE
EXPEDIENTE NO. URC-20

SEPARACION EN SECO DE CONTAMINANTES DE MATERIALES
DE POLIESTER

Referencia Cruzada a una Solicitud Relacionada

[001] La presente solicitud reivindica el beneficio a la Solicitud
Provisional de los Estados Unidos con niimero consecutivo 60/499,862
presentada el 3 de septiembre de 2003.

Antecedentes de la Invencidn

[002] Los poliésteres son materiales poliméricos elaborados a partir de la
esterificacion de acidos orgénicos polibdsicos con dcidos polihidricos., Tal vez
el poliéster mds cominmente fabricado y usado es el tereftalato de polietileno
(PET), que puede manufacturarse haciendo reaccionar dcido tereftdlico con
ctilen glicol.

[003] En la actualidad los poliésteres se estin empleando en cantidades
crecientes en diferentes aplicaciones. Por ejemplo, habitualmente los
poliésteres se utilizan para elaborar muchos tipos de envases para bebidas y
alimentos, peliculas fotograficas, peliculas de rayos X, cintas de grabacién
magnética, aislamiento eléctrico, auxiliares quirGrgicos tales como arterias
sintéticas, telas y demas productos textiles.

[004] Debido a que los poliésteres pueden volverse a fundir y moldearse,
se acometen esfuerzos continuos para reciclar eficientemente tanto poliéster
como sea posible luego de su empleo. No obstante, antes de poder reciclar el
poliéster, es necesario separar el poliéster usado de los contaminantes, es
decir, materiales que puedan hallarse mezclados con el poliéster, o adheridos a
él, Muchos procesos de reciclaje incluyen un paso de separacién en donde el

poliéster se lava con una solucién acuosa, con el fin de separar el poliéster de
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los contaminantes. Aunque el lavado acuoso puede eliminar muchos
contaminantes, éste utiliza una gran cantidad de agua, a la vez que requiere el
paso adicional de pos-tratamiento de la solucién de lavado para retirar los
contaminantes de las aguas residuales.  Desafortunadamente, se ha
demostrado que el lavado acuoso es ademds ineficaz para eliminar
contaminantes relativamente duros, tales como vidrio, arena y similares, los
cuales pueden incrustarse en los materiales de poliéster.

[005] En un intento por eliminar materiales incrustados de sustratos de
poliéster, se han empleado procesos de filtracion de fundido ("meelt filtration
processes'), en los cuales el poliéster contaminado se funde y luego se filtra,
con el fin de retirar los contaminantes solidos. Sin embargo, estos procesos
no son muy productivos en relaciéon con los costos y, a menudo, demuestran
ser economicamente irrealizables.

[006] Lo que se necesita en el arte es un método novedoso para eliminar
contaminantes de materiales de poliéster y, en particular, de materiales de
poliéster usado. Ademsds, lo que se requicre en el arte es un proceso de
reciclaje del poliéster en el cual se reduzcan los niveles de contaminacién del
agua de tratamiento, comparados con los procesos de reciclaje previamente

conocidos.
Sumario

[007] En una incorporacidn, la presente invenc?(m se dirige a un proceso
para separar el poliéster de los contaminantes. Por ejemplo, el proceso puede
incluir el paso de alimentar a una cémara de limpieza una mezcla seca de
poliéster, mezclado con materiales contaminantes, y hacer rota la mezcla
alrededor del eje de la cdmara de limpieza, con el fin de fluidizar la mezcla. A
medida que la mezcla rota, ésta puede contactar la pared de la cdmara de
limpieza. En particular, los contaminantes dentro de mezcla pueden contactar
la pared. Adicionalmente, por lo menos una porcion de la pared puede ser un
material de malla, por ejemplo un tamiz metdlico. Como tal, cuando los

materiales contaminantes pequefios contactan la pared, éstos pueden atravesar



WO 2005/023895 PCTUS2004/028695

las aberturas del material de malla, dejando los materiales de pol;%mpios
en la cdmara de limpieza.

[008] La cdmara de limpieza puede incluir igualmente un arbol a lo largo
del eje central que rote mientras la mezcla da vueltas alrededor del eje. Por
¢jemplo, el arbol puede rotar a una velocidad de por lo menos alrededor de
2.000 rpm. Adicionalmente, la cdmara de limpieza puede incluir una
pluralidad de cuchillas que emerjan del érbol, las cuales pueden rotar con el
firbol con una velocidad de tope ("a tip speed™) de, por ejemplo, mis de
alrededor de 20 metros por segundo. En una incorporacion, las cuchillas
pueden rotar con una velocidad de tope de més de 40 metros por segundo. En
otra incorporacion, las cuchillas pueden rotar con una velocidad de tope de
mas de alrededor de 60 metros por segundo.

[009] Los materiales contaminantes mezclados con el poliéster pueden
incluir contaminantes sueltos, asi como materiales fisicamente adheridos al
poliéster. Por ejemplo, los contaminantes pueden estar adheridos a la
superficie de los materiales de poliéster o estar incrustados en el poliéster. Tal
como se describe aqui, el proceso puede separar también del poliéster tales
materiales contaminantes fisicamente adheridos. Mas aiin, esto puede hacerse
sin degradar sustancialmente los materiales de poliéster propiamente dichos.

[0010] Los contaminantes pueden incluir también materiales
quebradizos, tales como vidrio, basura, concreto y similares. De acuerdo con
esta incorporacién, el método puede incluir ademds degradar los
contaminantes quebradizos en la camara de limpieza, por ejemplo a medida
que los contaminantes contactan la pared y/o las cuchillas de la cdmara.

[0011] En una incorporacion particular, los contaminantes pueden incluir
vidrio. Por ejemplo, vidrio mezclado con el poliéster y/o incrustado en él. De
acuerdo con esta incorporacion, el proceso puede retirar la mayor parte del
vidrio de la mezcla. Por ejemplo, el proceso puede eliminar més de alrededor
de 97% del vidrio de la mezcla. En una incorporacion, el proceso puede
retirar mas de alrededor de 98% del vidrio de la mezcla.

[0012] En una incorporacion, la invencién se dirige a un tanque de

limpieza apropiado para el proceso divulgado. Por ejemplo, el tanque de
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limpieza puede incluir una cdmara de limpieza rodeada por una pared, de la
cual por lo menos una porcién puede ser un material de malla endurecido con
una dureza aproximadamente equivalente a, o mayor que la dureza de acero
inoxidable grado 316. La cémara de limpieza puede incluir ademés una
entrada que pueda alimentar la mezcla seca de poliéster y contaminantes a la
camara.

[0013] El tanque de limpieza puede incluir igualmente un arbol a lo largo
del eje central y una pluralidad de cuchillas que se proyecten del drbol. De
manera opcional, las cuchillas pueden formarse igualmente de un material
endurecido, por ejemplo un material con una dureza aproximadamente
equivalente a, o mayor que la dureza del acero inoxidable grado 400. Msés
adan, las cuchillas pueden orientarse sobre el arbol y/o tener una configuracién
de seccion transversal, de manera que faciliten el flujo de aire a través de la
cédmara de limpieza cuando el arbol dando vueltas.

[0014] Si se desea, una porcién de la pared de la cdmara de limpieza
puede ser sdlida, en lugar de una malla. Por ejemplo, la porcién de la pared
que rodea la entrada de la camara de limpieza puede formarse de un material

sélido, por ejemplo un acero endurecido sélido.

Breve Descripcion de las Figuras

[0015] Una divulgacion completa y que posibilite la presente invencidn,
incluido su mejor modo de realizacién, a una persona de habilidad ordinaria
en el arte, se expone mids particularmente en el resto de la especificacion,
incluida la referencia a las figuras acompafiantes, en las cuales:

[0016] Figura 1 es una vista lateral de una incorporacion de un tanque de
limpieza de la presente invencion;

[0017] Figura 2 es una vista frontal en corte del tanque de limpieza de
Figura 1;

[0018] Figura 3 es otra incorporacién de un tanque de limpieza de la
presente invencion;

[0019] Figura 4 muestra la distribucién del tamafio de particula de



" WO 2005/0238958 PCTUS2004/028805

>

hojuelas de poliéster de Estados Unidos, limpiadas en seco de acuerdo la
presente invencion, comparadas con hojuelas similares limpiadas de acuerdo
con un proceso de lavado acuoso tradicional; y

[0020] Figura 5 muestra la distribucién del tamafio de particula de
hojuelas de poliéster de Méjico, limpiadas de acuerdo con la presente
invencién, comparadas con hojuelas similares limpiadas de acuerdo con un
proceso de lavado acuoso tradicional.

[0021] El empleo repetido de caracteres de referencia en la presente
especificacion y dibujos tiene como finalidad representar caracteristicas

idénticas o andlogas, o elementos de la presente invencion.

Descripeién Detallada de Incorporaciones Preferidas
[0022] Se hara ahora referencia en detalle a varias incorporaciones de la

invencién, de la cual se ilustran uno o més ejemplos en los dibujos
acompafiantes. Cada ejemplo se da a modo de explicacion de la invencién, no
a modo de limitacién de la invencién. De heého, sera evidente a aquellas
personas expertas en el arte la posibilidad de introducir diferentes
modificaciones y variaciones en la presente invencion sin desviarse del &mbito
o espiritu de la invencion. Por ejemplo, caracteristicas ilustradas o descritas
como parte de una incorporacién pueden utilizarse en otra incorporacién para
producir una incorporacién més. Por consiguiente, se pretende que la presente
invencién cubra tales modificaciones y variaciones en la medida en que caigan
dentro del ambito de las reivindicaciones adjuntas y sus equivalentes.

[0023] La presente invencion se dirige generalmente a un proceso de
limpieza para separar y recuperar poliéster usado de diferentes materiales
contaminantes. La invencion se dirige asimismo a un tanque de limpieza apto
para el proceso divulgado. La invencién puede utilizarse para separar
poliéster usado de diferentes contaminantes, incluidos vidrio, basura, papel,
metal y similares. Ventajosamente, el proceso divulgado es un proceso de
separacion en seco y puede reducir significativamente la produccién total de
aguas residuales, asi como el nivel de contaminacion de las aguas residuales

en un proceso de reciclaje de poliéster.
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[0024] El proceso divulgado en la actualidad incluye ahmenépol%

contaminado seco a un tanque de limpieza. El tanque de limpieza incluye una
camara a la cual se carge la mezcla seca. La cémara estd por lo menos
parcialmente rodeada por una malla con un tamafio de abertura
predeterminado. Dentro de la cdmara puede haber una serie de cuchillas
distanciadas en la direccién de la longitud axial de la cdmara. Durante el
proceso de separacion, las cuchillas pueden girar con un elevado régimen de
velocidad, fluidizando la mezcla seca, y la mezcla en rotacién puede contactar
la pared de la cdmara, lo cual puede llevar a la degradacién de contaminantes,
asi como a la separacion de contaminantes del poliéster, incrustados o
adheridos a €l en otra forma. Los contaminantes pueden atravesar la malla
circundante, mientras que el poliéster puede permanecer en la camara.
Sorprendentemente, el proceso puede utilizarse para separar y degradar
contaminantes, incluso contaminantes incrustados, del poliéster sin
degradacion sustancial del poliéster. Adicionalmente, aunque los
contaminantes pueden separarse del poliéster y atravesar la malla circundante,
el poliéster puede permanecer dentro de la camara de limpieza. Incluso en
aquellas incorporaciones en donde el poliéster incluye hojuelas de poliéster de
un tamafio menor que las aberturas de la malla, el grueso de los pequefios
finos de poliéster puede permanecer en la cdmara de limpieza sin perderse con
los contaminantes durante el proceso de separacion.

[0025] Tal como se emplea aqui, un poliéster se define como un producto
de esterificacién o reaccién entre un acido organico polibdsico y un poliol. Se
cree que en el proceso de la presente invencion puede usarse cualquier
poliéster o copoliéster. No obstante, en una incorporacién particular, el
proceso de la presente invencion se dirige a una clase de poliésteres
designados aqui como poliol politereftalatos, en los cuales el 4cido tereftilico
hace las veces del dcido orgénico polibdsico.

[0026] Tal como se emplea aqui, un acido organico polibdsico se refiere
¢. cualquier acido orgénico que tenga dos o mds grupos carboxilo (-COOH).
La mayoria de los poliésteres se derivan de 4cidos di-basicos, también
conocidos como Acidos dicarboxilicos. Los 4cidos polibdsicos pueden tener
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una conformacién lineal o ciclica. Ejemplos de &cidos polibési:os [I eales,

(ue pueden usarse para elaborar poliésteres, incluyen los dcidos dicarboxilicos
aliféticos. En particular, pueden usarse los dcidos dicarboxilicos alifiticos que
tienen en sus cadenas hasta diez ‘atomos de carbono. Estos édcidos incluyen
acido adipico, dcido glutdrico, dcido succinico, dcido malénico, dcido oxilico,
acido pimélico, acido subérico, dcido azelaico, dcido sebacico, 4cido maleico
y dcido fumdrico.

[0027] Acidos organicos polibdsicos ciclicos, por otro lado, incluyen los
dcidos dicarboxilicos carbociclicos. Estos 4cidos incluyen écido de ftalato,
acido isoftalico y dcido tereftalico. En particular, el 4cido tereftdlico se usa
para elaborar tereftalato de polietileno, el cual es tal vez el poliéster més
comin disponible en el comercio.

[0028] Como se describe mas arriba, un dcido organico polibasico puede
hacerse reaccionar con un poliol para producir un poliéster. Los polioles son
compuestos que contienen por lo menos dos grupos hidroxilo. Muchos
poliésteres se sintetizan con un diol. Los dioles se preparan normalmente de
un alqueno por la adicién neta de dos grupos hidroxi al doble enlace carbono,
en un método conocido como hidroxilacién. Los polioles se designan
comiinmente como glicoles y alcoholes polihidricos. Ejemplos de polioles
empleados para elaborar poliésteres incluyen etilen glicol, propilen glicol,
butilen glicol y ciclohexano dimetanol.

[0029] Para efectos ejemplares, la Tabla 1 contiene un listado no
exhaustivo de poliésteres disponibles en el comercio, que pueden recuperarse
y reciclarse de acuerdo con la presente invencion. Para cada poliéster se

indican el correspondiente dcido orgéanico polibésico y el poliol.

Tabla 1
POLIESTER ACIDO ORGANICO DIOL
POLIBASICO
Tereftalato de Polietileno  |Acido Tereftalico Etilen Glicol
Tereftalato de Polibutileno |Acido Tereftilico Butilen Glicol
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PETG Co-poliéster Acido Tereftélico Ciclohéxano-
dimetanol y Etilen
Glicol
PBTG Co-poliéster Acido Tereftélico Ciclohexano-
dimetanol y Butilen
Glicol
Policiclohexano-dimetanol |Acido Tereftilico Ciclohexano-
Tereftalato dimetanol
PEN Poliéster Acido Naftaleno Etilen Glicol
Dicarboxilico

[0030] En una incorporacidn, la presente invencién se dirige a un proceso
de limpieza para separar y recuperar poliéster usado de diferentes materiales
contaminantes. Por ejemplo, el proceso puede utilizarse para retirar
contaminantes sueltos, los cuales pueden estar simplemente mezclados con el
poliéster, tales como basura suelta, papel, vidrio o particulas de arena, por
¢jemplo, de una mezcla de materiales cargados al tanque de limpieza.
Ademads, el proceso divulgado puede eliminar recubrimientos adheridos al
poliéster. Por ejemplo, etiquetas pegadas a un sustrato de poliéster pueden
separarse fisicamente del poliéster de acuerdo con la presente invencidn.
Ademsas, el proceso puede utilizarse ventajosamente para separar
contaminantes del poliéster que se encuentren incrustados en el sustrato mas
suave del poliéster, tal como vidrio, basura y contaminantes metilicos, por
ejemplo. Una vez se han separado fisicamente del poliéster estos materiales
adheridos, pueden eliminarse de la mezcla de acuerdo con el proceso, dejando
el poliéster limpio sin los contaminantes.

[0031] Si se desea, antes de cargarse al tanque de limpieza, los materiales
de poliéster contaminados pueden cortarse en pequefios trozos o molerse en
forma de hojuelas. Para efectos de esta divulgacién, el término hojuela de
poliéster se refiere a materiales de poliéster que se han cortado en trozos o se
han molido en pedazos pequefios. El deslaminado ("flaking”) de los
materiales puede hacerse para efectos de facilitar el manejo. Debe entenderse
que en el proceso de la presente invencidn es posible usar todos los diferentes
tamafios y formas de material y que no se requiere un tamafio o forma. En
general, sin embargo, la mayorfa de los pedazos de poliéster individuales
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cargados al tanque de limpieza pueden ser mayores que las aberturis del
material de la malla en el tanque de limpieza, con el fin de facilitar el manejo
de la mezcla. La clasificacién por tamaiio de los materiales, antes de cargar
los materiales al tanque de limpieza, puede contribuir ademas a garantizar que
los contaminantes sean de un tamafio que atraviese la malla, aunque muchos
contaminantes pueden degradarse dentro del tanque de limpieza durante el
proceso, antes de atravesar la malla.

[0032] De acuerdo con la presente invencion, una mezcla de materiales
que incluyan poliéster puede cargarse a un tanque de limpieza. En particular,
la mezcla de materiales cargados al tanque de limpieza contendrd por lo
menos algun poliéster usado, y la mezcla estara seca. Es decir, la mezcla no
estard en una forma de pasta aguada ("a slurry form"). No obstante, la
mezcla seca de materiales no necesita estar excesivamente seca. Por ejemplo,
la mezcla no necesita tratarse previamente para eliminar toda la humedad de la
mezcla, y la mezcla puede cargarse al tanque con un nivel atmosférico de
humedad.

[0033] Figura 1 ilustra una incorporacion de un tanque de limpieza 100,
apto para el proceso de la presente invencién. Una mezcla seca, que incluye
materiales de poliéster y materiales contaminantes, puede cargarse al tanque
100 en la entrada 110. Por ejemplo, la mezcla de materiales puede cargarse al
tanque 100 mediante alimentacion por gravedad, un alimentador de tomillo, o
cualquier otro método adecuado de alimentacién. La mezcla de materiales
puede incluir contaminantes que estén fisicamente pegados a los materiales de
poliéster, asi como contaminantes que simplemente estén mezclados con el
poliéster, y no necesariamente adheridos fisicamente al poliéster. Por
ejemplo, la mezcla cargada al tanque 100 puede incluir alguna combinacién
de materiales de poliéster pegados a diferentes recubrimientos, tales como
papel u otras etiquetas; materiales de poliéster incrustados con contaminantes,
tales como basura y vidrio; materiales de poliéster que no tengan
contaminantes fisicamente pegados; al igual que contaminantes sueltos, tales
como basura, metales y papel suelto, los cuales estan simplemente mezclados
con los materiales de poliéster.
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[0034] Con referencia a Figura 1, la mezcla de materiales ;:e% ca;gaarse/
en un extremo de la cimara 102 en el tanque 100 por la entrada 110. En esta
incorporacion particular, la cdmara 102 puede tener una seccién transversal
circular, tal como puede observarse més claramente en Figura 2. Ademds, la
cdmara 102 puede tener generalmente una relacion de longitud a didmetro L/D
de por lo menos alrededor de 2, aunque éste no es un requerimiento de la
invencién. Por ejemplo, el didémetro de la cdmara 102 puede estar por lo
general entre alrededor de 0.5 y alrededor de 3 metros.

[0035] La cdmara 102 puede incluir una serie de cuchillas 104 que se
proyectan radialmente de un érbol 116, el cual corre en la direccién del eje de
la cdmara 102. En una incorporacion, cuchillas individuales 104 pueden estar
orientadas y/o configuradas de tal manera que controlen el flujo de aire sobre
las cuchillas. Por ejemplo, cada cuchilla individual 104 puede fijarse en un
ligero angulo con respecto al drbol 116 y/o tener una forma de seccién
wransversal especificamente diseflada para facilitar el flujo de aire a través de
la camara, como se indica por las flechas direccionales en 110 y 112 cuando el
arbol estd girando.

[0036] De acuerdo con esta incorporacién, y como puede observarse en
Figuras 1 y 2, es posible alinear miltiples cuchillas 104 a lo largo del érbol
116 para formar una o mds filas de cuchillas que se proyecten en la direccion
de la longitud axial de la cdmara 102. Cuchillas individuales adyacentes 104
en una hilera pueden separarse una de otra en una distancia A. En esta
incorporacién, la distancia A puede ser aproximadamente equivalente al ancho
de una cuchilla sobre el drbol. En otra incorporacién, las cuchillas no
necesitan alinearse axialmente una con otra para formar hileras, y pueden
localizarse de manera mas aleatoria alrededor del drbol 116 que como se
ilustra en las Figuras.

[0037] Las cuchillas 104 pueden proyectarse también del drbol 116 de
modo que estén corridas ("so as fo be offser'") una de otra alrededor de la
circunferencia del drbol 116. Por ejemplo, y como se muestra en Figura 2,
hileras de cuchillas 104 pueden proyectarse del drbol 116 con un éngulo de
90° entre hileras adyacentes. No obstante, este arreglo particular de las hileras
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de cuchillas 104 no es un requerimiento de la presente invencién? Por
ejemplo, en otra incorporacion, hileras de cuchillas 104 pueden proyectarse
del arbol 116 con un dngulo entre hileras mayor 0 menor que el mostrado en
Figura 2. Por ejemplo, en una incorporacién, dos o tres hileras de cuchillas
podrian hallarse espaciadas equidistantemente alrededor del drbol 116. En
otra incorporacién, mas de cuatro hileras de cuchillas podrian estar espaciadas
alrededor del 4rbol 116, por ejemplo, cinco, seis, o incluso mas hileras podrian
encontrarse espaciadas alrededor del eje central 116.

[0038] En una incorporacién, las cuchillas individuales 104 pueden
formarse de un material relativamente duro con el fin de prevenir la
degradacion antieconémicamente répida de las cuchillas 104 durante el
proceso. Por ejemplo, en una incorporacion, las cuchillas individuales pueden
formarse de un acero endurecido, tal como acero inoxidable endurecido o
acero al carbono. Por ejemplo, las cuchillas pueden formarse de un acero
inoxidable grado 400 6 mayor. En forma opcional, las cuchillas pueden
formarse también de otros materiales duros, que tengan una dureza
aproximadamente equivalente o mayor. Por ejemplo, en otras
incorporaciones, las cuchillas pueden formarse de acero resistente a la
abrasion, o similar.

[0039] Luego de cargarse al tanque 100, los materiales pueden hacerse
rotar o girar alrededor del arbol 116, por ejemplo mediante la rotacion de las
cuchillas 104. Como se mencioné previamente, en una incorporacién, la
rotacion de cuchillas 104 puede facilitar ademaés el flujo de aire a través de la
cdmara y el movimiento de los materiales de un extremo de la cdmara 102 al
otro.

[0040] Las cuchillas 104 pueden rotar a un régimen elevado de velocidad
y favorecer la fluidizacion de la mezcla, es decir, la suspensién asi como la
rotacién de los materiales dentro de la cdmara 102. Por ejemplo, las cuchillas
104 pueden rotar a una velocidad mayor que alrededor de 20 m/s. En una
incorporacion, las cuchillas a una velocidad mayor que alrededor de 2.000
rpm. En una incorporacion, la velocidad de tope de las cuchillas 104 puede
estar entre alrededor de 40 m/s y alrededor de 100 m/s, tal como alrededor de
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50 m/s. En otra incorporacion, la velocidad de tope de las cuchillas 104 puede
estar entre alrededor de 60 m/s y alrededor de 80 m/s.

[0041] En una incorporacién, el arbol 116 puede estar en rotacién a
medida que los materiales se alimentan a la camara 102. De acuerdo con esta
incorporacién, el movimiento inicial de los materiales a la entrada a la cimara
102 puede ser radial, en lugar de rotacional. Como tal, puede preferirse en
algunas incorporaciones de la invencién que la pared 20, que rodea la cdmara
102 cerca de la entrada 110 de la camara 102 sea un material sélido, con el fin
de evitar la degradacién de la pared de la cdmara 102 por el movimiento radial
inicial de los materiales. Por ejemplo, en una incorporacion, entre alrededor
de 5% y alrededor de 20% de la longitud inicial de la cdmara 102 puede estar
rodeado por una pared sélida 20, como se muestra en Figura 1.
Adicionalmente, en una incorporacién de la invencion, la pared s6lida 20 de la
camara 102 puede formarse de un material relativamente duro, con el fin de
evitar ain més la degradacion de la pared por el movimiento radial inicial de
los materiales.

[0042] Luego de cargarse a la cdmara 102 y todavia bajo la influencia de
las cuchillas en rotacién 104, la mezcla seca que contiene poliéster y
contaminantes puede empezar a rotar alrededor del drbol 116. Mss ain,
debido a Ia alta velocidad rotacional de las cuchillas, los materiales pueden
llegar a suspenderse en la camara a medida que rotan alrededor del 4rbol 116.
Adicionalmente, los materiales pueden ser continuamente erosionados por las
cuchillas en rotacion, asi como por la colision entre ellos y la pared 20, 106 de
la cdmara 102 a medida que rotan alrededor del érbol 116.

[0043] A medida que los materiales se erosionan dentro de la cdmara
102, los contaminantes que estdn adheridos al sustrato de poliéster pueden
separarse del sustrato. Adicionalmente, los materiales que estin incrustados
en el sustrato de poliéster pueden ser arrancados de los materiales.
Sorprendentemente, aunque el presente proceso puede promover la separacién
de contaminantes del poliéster, incluidos los materiales incrustados, asi como
una degradacién de muchos contaminantes, el poliéster en si no se degrada

sustancialmente por el proceso. Por ejemplo, aunque los materiales de
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recubrimiento, tales como materiales de etiquetas de papel o recubrimien
de barrera de vapor y los materiales incrustidos, tales como basura y vidrio
incrustado, pueden desprenderse del sustrato de poliéster mediante el proceso
divulgado, las hojuelas mismas de poliéster permaneceran esencialmente de la
misma forma y tamafio en que se cargaron originalmente en el tanque 100,

[0044] La falta de degradacién de las hojuelas de poliéster durante el
proceso de limpieza parece ser independiente de la velocidad de las cuchillas,
asi como independiente del tamafio de la malla de la pared 106, que rodea por
lo menos parcialmente la cidmara 102. Por ejemplo, parece haber poca o
ninguna degradacién del poliéster en el proceso, sin importar si la velocidad
de las cuchillas es relativamente lenta, o algo mas elevada.

[0045] En contraste con los materiales de poliéster, los materiales
contaminantes quebradizos y fibrosos incorporados en la mezcla, ya separados
fisicamente del poliéster o separados fisicamente del poliéster dentro de la
camara 102 al cargarlos al tanque 100, pueden degradarse por el proceso. Por
ejemplo, vidrio, basura, concreto, materiales poliméricos o metélicos
quebradizos y similares pueden degradarse por el proceso. Adicionalmente,
pueden degradarse también por el proceso materiales fibrosos, tales como
papel.

[0046] Por lo menos una porcion de la pared 106 de la cimara 102 puede
ser un material de malla. Para efectos de esta divulgacion, una malla se define
aqui como un material que presenta multiples espacios abiertos en una red.
Por ejemplo, una malla puede incluir cualquier tela de tejido abierto o
estructura de red y puede incluir una red, un tamiz, un cedazo y similares.

[0047] Por ejemplo, en la incorporacién ilustrada en Figura 1, toda la
cémara 102, m4s all de la seccién inicial rodeada por la pared 20, puede estar
circundada por la pared 106 que estd formada de un material de malla. Con el
fin de promover la degradacién de los contaminantes contenidos en la mezcla,
asi como para evitar el deterioro excesivamente rapido de la pared 106, la
pared 106 puede formarse de un material endurecido. Por ejemplo, la pared
106 puede formarse de un tamiz de acero inoxidable endurecido o acero al
carbono. En una incorporacidn, la pared 106 puede formarse de un tamiz de
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acero inoxidable grado 316 6 mayor, o un material de dureza similar o
superior.

[0048] La pared 106 puede tener generalmente un tamafio de malla
predeterminado. En particular, el tamafio de malla de la pared 106 puede ser
de un tamafio tal que la mayoria de los pedazos del sustrato de poliéster en la
mezcla sean mas grandes que las aberturas en la pared de la malla 106. Por
ejemplo, en una incorporacion, la pared 106 puede ser un tamiz de metal y
puede tener un tamafio de malla de grado corriente en el mercado ("a market
grade mesh size") de entre alrededor de 8 y alrededor de 12.

[0049] A medida que los contaminantes se degradan en la cdmara 102,
pueden volverse mas pequefios que las aberturas en la pared 106 y pueden
salir de la camara 102, como se representa por las flechas 108 en Figura 1,
dejando el sustrato de poliéster mas limpio en la camara 102.

[0050] El proceso divulgado actualmente puede ser particularmente
efectivo en la eliminacion de vidrio de una mezcla, que incluya vidrio y
poliéster. Durante un proceso de reciclaje de poliéster el vidrio puede ser uno
de los materiales mas dificiles de separar del poliéster usado y puede ser
perjudicial al proceso, si no se elimina completamente. El vidrio que no se
retira durante el proceso de reciclaje no solo puede causar un dafio serio al
equipo de procesamiento durante el proceso de reciclaje, sino que puede
destruir asimismo los materiales que se vayan a moldear a partir del poliéster
reciclado. Por ejemplo, el vidrio que no se retira durante el proceso de
reciclaje puede incorporarse con el poliéster durante un proceso subsiguiente
de moldeo del material (por ejemplo, un proceso de moldeo de envases para
bebidas) y puede destruir los materiales a moldearse a partir del poliéster
mediante, por ejemplo, la formacion de huecos en los productos de poliéster.

[0051] De acuerdo con una incorporacién del presente proceso, mas de
alrededor del 97% de los vidrios en una mezcla, que contiene vidrio y
poliéster, puede retirarse de la mezcla. [En una incorporacion, puede
eliminarse mas de alrededor del 98% del vidrio en una mezcla. En otra
incorporacion, puede retirarse mas de alrededor del 99% del vidrio.

[0052] Sorprendentemente, aunque los materiales contaminantes
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quebradizos tales como vidrio pueden degradarse y atravesar la mal%,
pared 106, los materiales mismos de poliéster pueden permanecer en la

camara 102. Esto se debe parcialmente al hecho de que el poliéster no se
degrada en la camara 102 durante el proceso, como se discute anteriormente.
No obstante, se ha descubierto que incluso hojuelas de poliéster de un tamafio
menor que las aberturas de la malla pueden permanecer en la cimara 102
durante el proceso de limpieza de la presente invencién. En particular, se ha
descubierto que los finos de poliéster pueden permanecer en la cdmara durante
el proceso. Sin querer entrar en limitaciones tedricas particulares, se cree que
debido a la elevada velocidad rotacional de la mezcla en la camara 102, los
materiales en el interior de la cdmara pueden fluidizarse y suspenderse a
medida que rotan alrededor del drbol 116. Mas ain, se cree que las fuerzas
centrifugas que actian sobre la suspension puede hacer que los materiales
dentro de la mezcla se separen, desplazindose los materiales méds densos y, en
particular, los contaminantes tales como vidrio, metal, papel y similares, al
exterior de la masa y atravesando la pared 106 (luego de cualquier
degradacidn debida a la abrasion), mientras que los materiales de poliéster
mdas livianos y, particularmente, los finos de poliéster pequefios pueden
permanecer suspendidos mas cerca del centro de la cdmara. En particular,
materiales similares al vidrio y materiales fibrosos pueden atravesar el tamiz,
mientras que los materiales elastoméricos, tales como PET permanecerén
detrds. Incluso particulas de PET, mds pequefias que el orificio del tamiz
quedaridn con el grueso principal ("the mair body™) del PET. Como los
finos de poliéster permanecen en el centro de la masa en rotacién, suspendida,
de material, muy pocos finos de poliéster atravesarin el tamiz en el proceso, y
puede obtenerse un alto rendimiento de poliéster en el proceso de limpieza de
la presente invencién.

[0053] Luego del proceso de separacién, los materiales de poliéster
limpios pueden retirarse de la cdmara 102. Por ejem;ilo, en una incorporacion,
el tiempo de residencia de los materiales en la camara puede estar entre
alrededor de 0.5 y alrededor de 3 segundos. Por ejemplo, Figura 1 ilustra un
proceso continuo en el cual los materiales de poliéster pueden retirarse de la
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cdmara 102 en el acceso 112, mientras que los contaminantes separady
pueden eliminarse del tanque 100 en un acceso separado, tal como en 114,
siguiendo el proceso de separacion divulgado.

[0054] En una incorporacién alternativa, por ejemplo en un proceso por
lotes, la camara puede incluir Gnicamente un solo acceso para introducir y
retirar los materiales de poliéster. Adicionalmente, cuando se considera un
proceso por lotes, puede ser preferible hacer que la base de la cdmara incluya
una pared solida en toda la longitud de la cimara. Por ejemplo, en una
incorporacion ilustrada en Figura 3, la camara 102 puede incluir una pared
solida 20 a lo largo de la base de toda la longitud de la cimara 102 y una
pared de malla 106 encima de la pared sdlida 20 en la direccién de toda la
longitud de la cdmara. Tal incorporacién puede preferirse, por ejemplo, en un
proceso por lotes que incluye cargar la mezcla seca de materiales a la cdmara
antes de la iniciacién de la rotacién de la mezcla, con el fin de evitar que el
sustrato de poliéster caiga a través del tamiz cuando la mezcla no estd girando.

[0055] Ventajosamente, el proceso de limpieza divulgado en la
actualidad es un proceso en seco. Como tal, los contaminantes pueden
szpararse del poliéster durante el proceso sin la utilizacién de agua de lavado,
lo cual puede reducir los costos totales del proceso de limpieza.

[0056] Més atn, incluso si ocurre un procesamiento acuoso del poliéster
luego del proceso divulgado de limpieza en seco, puede haber niveles de
contaminacion mucho mas bajos y, por consiguiente, el proceso requerird
menos tratamiento de las aguas residuales. Por ejemplo, si se desea, luego del
proceso de limpieza en seco descrito mads arriba, ¢l sustrato de poliéster puede
someterse & un enjuague acuoso para retirar cualquier tipo de impurezas
restantes. Por ejemplo, las hojuelas de poliéster pueden someterse a un
enjuague subsiguiente con agua bajo agitacién. Como muchos materiales
contaminantes e impurezas pueden eliminarse por el proceso de limpieza en
seco ya descrito, los problemas afrontados en el pasado con técnicas de
separacion acuosa, tales como la coagulacién de materiales de recubrimiento
separados, 0 costosos requerimientos de tratamiento de agua, por ejemplo,
pueden ser menos en el proceso de recuperacion de poliéster de la presente
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invencion. Por ejemplo, luego del proceso de limpieza en seco de la presen
invencién, el agua de lavado puede mostrar generalmente una disminucién en
la demanda quimica de oxigeno de por lo menos alrededor de 15%, la cual
puede variar (dependiendo de la velocidad de tope de las cuchillas usadas),
comparada con el agua de lavado utilizada directamente en los materiales de
poliéster contaminados. Anélogamente, gracias al uso del proceso de la
presente invencién antes de un lavado acuoso, el nivel de sélidos disueltos
totales del agua de lavado puede disminuir en alrededor del 30%, los sélidos
suspendidos totales pueden disminuir en por lo menos alrededor del 50%, y el
aceite y la grasa pueden disminuir en alrededor del 15%, en diferentes
incorporaciones.

[0057] De manera opcional, el proceso divulgado puede utilizarse en
conjuncién con otros procesos de tratamiento para el reciclaje de poliéster,
como se conocen generalmente en el arte. Por ejemplo, el proceso de limpieza
en seco divulgado puede utilizarse en conjuncién con procesos de tratamiento
de poliéster, tales como los divulgados en la Patente de los Estados Unidos
No. 5,958,987 a Schwartz. Jr., vy colaboradores, la Patente de los Estados
Unidos No. 6,197,838 a Schwartz, Jr., v colaboradores, la Patente de los
Estados Unidos No. 6,147,129, a Schwartz, Jr., o la Publicacion de la
Solicitud de Patente de los Estados Unidos No. 2003/0010680 a Holmes, y
colaboradores, todas las cuales se incorporan aqui por referencia.

[0058] La presente invencién puede entenderse mejor con referencia a

los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1
[0059] Hojuelas de poliéster de Estados Unidos se limpiaron en un
tanque de limpieza en seco de acuerdo con la presente invencién. Como
control, se limpiaron 620.5 g del poliéster en hojuelas de Estados Unidos de
acuerdo con un proceso de lavado acuoso estdndar, sin someterse al proceso
de limpieza en seco de la presente invencién. Cantidades aproximadamente
equivalentes de las hojuelas de los Estados Unidos se limpiaron de acuerdo

con la presente invencion y luego se lavaron en una manera similar al control,
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Estados Unidos se limpiaron en seco de acuerdo con la presente invencion,
con la velocidad del tope de las cuchillas del tanque de limpieza en 40 m/s
(muestra de 620.2 g) 6 60 m/s (muestra de 620.7 g). Los resultados de la

pcwuszoma%

luego del proceso de limpieza en seco. Dos muestras de las hojuelas de

comparacién para el agua de lavado fueron los siguientes:

Demanda Quimica de Oxigeno (COD):
COD (ppm) |COD/g hojuelas| % reduccién
CONTROL 634 1.02
40 M/S 520 _0.84 17.9
60 M/S 422 0.68 33.5
Sélidos Disueltos Totales (TDS):
TDS (ppm) |TDS/g hojuelas| % reduccién
CONTROL 312 0.50
40 M/S 197 032 36.8
60 M/S _ 151 0.24 51.6
Sélidos Suspendidos Totales (TSS):
TSS ppm | TSS/g hojuelas | % reduccién
CONTROL 7156 122
40M/S 343 0.55 S54.6
60M/S 140 0.23 81.5
Aceite y Grasa (O&G):
O&G ppm__|0&G/g hojuelas| % reduccién
CONTROL 53 0.09
40M/S _32 005 | 396 |
|60 M/S 19 0.03 _64.2
Nlitratos:
TOTAL ppm |
CONTROL 2
40 M/S 2
_60 M/S 2
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Nitrégeno:
TOTAL ppm
CONTROL 9.2
40 M/S 8.3
60 M/S 7
Fésforo:
TOTAL ppm
CONTROL, 7.1
40 M/S 5.8
60 M/S 4.3

[0060] Figura 4 muestra la distribucién de tamafio de particula de los
materiales limpiados seglin se describi6 ya. Como puede observarse, la
distribucién de tamafio de particula de los materiales limpiados de acuerdo
con la presente invencion no cambié apreciablemente de los limpiados
tnicamente de acuerdo con el proceso de lavado. Es decir, la distribucién de
tamafio de particula de la totalidad de los materiales limpiados permaneci6
casi la misma, independientemente de los diferentes procesos de limpieza,
indicando que las hojuelas de poliéster no se degradan apreciablemente en el
proceso divulgado.

[0061] Los resultados tabulados, que muestran el porcentaje de los
materiales de poliéster limpios de un tamafio superior al tamafio de malla dado
para el control y las muestras limpiadas de acuerdo con el proceso divulgado,

se indican en la siguiente Tabla 2:

Tabla 2
Tamafio de Malla 12 16
Control 4,93% 298% |
40 M/S 5200 | J282%
80M/S 10.75% 6.64%

[0062] Como puede observarse, los finos de poliéster no se perdieron con
el retiro de los contaminantes durante el proceso divulgado.

[0063] Adicionalmente, se determiné que aproximadamente 4.66% en
peso del material total cargado al aparato de limpieza en seco se eliminé como
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contaminantes durante el proceso, cuando el proceso se oper6 a una velocidad
de la cuchilla de 80 m/s, y aproximadamente 2.65% en peso del material total
cargado al aparato de limpieza en seco se elimindé como contaminantes por el
proceso de limpieza, cuando el proceso se oper6 a una velocidad de la cuchilla
de 40 m/s.

Ejemplo 2

[0064] Hojuelas de poliéster de Méjico se limpiaron en un tanque de
limpieza en seco de acuerdo con la presente invencion. Como control, se
limpiaron 621.2 g del poliésier en hojuelas de Méjico de acuerdo con un
proceso de lavado acuoso estdndar, sin someterlas al proceso de limpieza en
seco de la presente invencién. Muestras de cantidades aproximadamente
equivalentes de las hojuelas de Méjico se limpiaron de acuerdo con 1a presente
invencién y luego se lavaron en una manera similar al control luego del
proceso de limpieza en seco. Dos muestras de las hojuelas de Méjico se
limpiaron en seco de acuerdo con la presente invencion con la velocidad de
tope de las cuchillas del tanque de limpieza a 40 m/s (muestra de 620.4 g) ¢
60 m/s (muestra de 620.4 g). Los resultados de la comparacién para el agua
de lavado fueron los siguientes:

Demanda Quimica de Oxi{geno (COD):

I'(:TIUS!GDMDéHG!!%u‘6

COD ppm |COD/g hojuelas| % reduccién
CONTROL 663 1.07
40 M/S 238 0.38 64.1
60 M/S 159 0.26 76.0
Sélidos Disueltos Totales S):
TDS ppm | TDS/g hojuelas | % reduccién

CONTROL 3154 0.57

40 M/S 169 0.27 52.2

60 M/S_ 481 0.78 -36.1

a. Nota: Se cree que la muestra utilizada para obtener las cifras de




)

@

PCTRIS2004/028835

TDS para la muestra 60 m/s habia estado contaminada, puesto /

que los resultados son absurdos.

Sélidos Suspendidos Totales (TSS):

TSS ppm | TSS/g hojuelas | % reduccién
ICONTROL. _829 1.33
40 M/S _269 043 67.5
60 M/S 93 0.15 88.8
Aceite y Grasa (O&G):
O&G ppm | O&G/g hojuelas | % reduccién
ICONTROL 22 0.04
40 M/S 18 _0.03 18.1
160 M/S 6 0.01 _72.7
Nitratos:
TOTAL ppm
CONTROL, 2
40 M/S 2
60 M/S 2
Nitrégeno:
TOTAL ppm
CONTROIL, 22 .5
40M/S 13.8
60M/S 9
Fésforo:
TOTAL ppm
CONTROL 3.8
40M/S 3.7
60M/S 1.9

[0065] Figura 5 muestra la distribucion de tamafio de particula de los
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materiales limpiados, como se describe anteriormente. Como puede
observarse, la distribucién de tamafio de particula de los materiales limpiados
de acuerdo con la presente invencién no cambié apreciablemente de los
limpiados sélo de acuerdo con el proceso de lavado. Es decir, la distribucion
de tamafio de particula de todos los materiales limpiados permanecié casi la
misma, independientemente de los diferentes procesos de limpieza, indicando
que las hojuelas de poliéster no se degradan apreciablemente en el proceso
divulgado.

[0066] Los resultados tabulados, que muestran el porcentaje de los
materiales de poliéster limpios de un tamafio superior al tamafio de malla dado
para el control y las muestras limpiadas de acuerdo con el proceso divulgado,

se indican en la siguiente Tabla 3:

Tabla 3
Tamafio de Malla 12 16
Contro| _5.74% 344% |
40 M/S 3.54% 1.71%
60 M/S 3.54% 1.65%

[0067] Adicionalmente, se calculé que aproximadamente 7.8% en peso
del material total cargado al aparato de limpieza en seco se retir6 como
contaminantes por el proceso de limpieza, cuando el proceso se operd a una
velocidad de la cuchillas de 60 m/s, y aproximadamente 5.12% en peso del
material total cargado al aparato de limpieza en seco se eliminé como
contaminantes por el proceso de limpieza cuando el proceso se operd a una
velocidad de las cuchillas de 40 m/s.

Ejemplo 3

[0068] Mezclas de vidrio y poliéster se trataron de acuerdo con la
presente invencién. Tres mezclas se limpiaron en seco como se describe
anteriormente a diferentes velocidades de las cuchillas: 55 m/s, 61 m/s y 67
n/s. La composicién de vidrio de la mezcla inicial y los resultados del

proceso de separacion se tabulan en la siguiente Tabla 4:
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Tabla 4
Velocidadde | Cantidad (g) de Cantidad (g) de Eliminacion %
las Cuchillas Vidrio Inicial Vidrio Final
55 m/s 897.10 19.366 97.8%
61 m/s 836.96 15.536 98.1%
67 m/s 895.88 9.128 99.0%

[0069] Estas y otras modificaciones y variaciones a la presente invencién

pueden ponerse en practica por aquellas personas de habilidad ordinaria en el

arte, sin desviarse del espiritu y el &mbito de la presente invencién. Ademds,

debe entenderse que aspectos de las diferentes incorporaciones pueden

intercambiarse en todo o en parte. Maés aiin, aquellas personas de habilidad

ordinaria en el arte observaran que la anterior descripcién es sélo a manera de

ejemplo, y no pretende limitar la invencién.
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Lo gue se reivindica es:

1. Un proceso para separar poliéster de contaminantes, que
comprende:

alimentar una mezcla seca, que comprende poliéster y materiales
contaminantes, a una cAmara de limpieza, cimara de limpieza que define un
eje;

agitar la mezcla alrededor del eje de la cdmara de limpieza;

contactar una pared de la cdmara de limpieza con los contaminantes, a
medida que la mezcla rota alrededor del eje de la cdmara de limpieza, en
donde por 1o menos una porcién de la pared comprende un material de malla;
y

pasar por lo menos una porcion de los contaminantes a través de las
aberturas del material de malla.

2.  El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el material

de malla es un tamiz metilico.

3.  El proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde la camara
de limpieza comprende un drbol a lo largo del eje que rota mientras la mezcla
gira alrededor del eje, y el 4drbol rota a una velocidad de por lo menos
alrededor de 2.000 rpm.

4.  El proceso de acuerdo con la reivindicacién 3, en donde la cimara
de limpieza comprende ademds una pluralidad de cuchillas que se proyectan
del 4rbol, en donde las cuchillas rotan con una velocidad de tope superior a
alrededor de 20 metros por segundo mientras la mezcla gira.

S.  El proceso de acuerdo con la reivindicacién 4, en donde las
cuchillas rotan con una velocidad de tope superior a alrededor de 40 metros

por segundo.

6. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 4, en donde las
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cuchillas rotan con una velocidad de tope superior a alrededor de 60 metros
por segundo.

7. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde los
contaminantes incluyen materiales fisicamente adheridos al poliéster.

8.  El método de acuerdo con la reivindicacion 7, en donde los
contaminantes incluyen materiales incrustados en el poliéster.

9. El método de acuerdo con la reivindicacién 7, método que
comprende ademss separar los materiales fisicamente adheridos del poliéster,
al cual se pegan.

10. El método de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde los
contaminantes comprenden materiales quebradizos, método que comprende
ademads degradar los contaminantes quebradizos en la cdmara de limpieza.

11. El método de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde el
método es un proceso continuo.

12.  Un método de separar una mezcla que comprende:

alimentar una mezcla seca, que comprende poliéster y vidrio, a
una camara de limpieza, cimara de limpieza que define un eje;

agitar la mezcla alrededor del eje de la cimara de limpieza;

contactar una pared de la cidmara de limpieza con el vidrio, a
medida que la mezcla gira alrededor del eje de la cimara de limpieza, en
donde por lo menos una porcion de la pared comprende un tamiz; y

pasar por lo menos una porcién del vidrio a través de las
aberturas del tamiz.

13. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 12, en donde la cdmara
de limpieza comprende un 4rbol a lo largo del eje que rota mientras la mezcla
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gira alrededor del eje, y el drbol rota a una velocidad de por lo menos
alrededor de 2.000 rpm.

14. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 13, en donde la cdmara
de limpieza comprende ademéas miultiples cuchillas que se proyectan del arbol,
en donde las cuchillas rotan con una velocidad de tope superior a alrededor de
20 metros por segundo, mientras la mezcla gira.

15. El método de acuerdo con la reivindicaciéon 12, en donde una

porcion del vidrio en la mezcla esta incrustada en el poliéster.

16. El método de acuerdo con la reivindicacién 15, método que
comprende ademas desprender el vidrio incrustado del poliéster.

17. El método de acuerdo con la reivindicacion 12, método que

comprende ademas degradar el vidrio en la cimara de limpieza.

18. El método de acuerdo con la reivindicacién 12, en donde méds de
alrededor del 97% del vidrio en la mezcla atraviesa el tamiz metalico.

19. El método de acuerdo con la reivindicacién 12, en donde més de
alrededor del 98% del vidrio en la mezcla atraviesa el tamiz metdlico.

20. Un tanque de limpieza que comprende:

una cimara de limpieza rodeada por una pared, en donde por lo
menos una porcion de la pared de la cimara de limpieza comprende un
material de malla endurecido, material de malla que tiene una dureza
aproximadamente equivalente a, o mayor que la dureza de acero inoxidable
grado 316, cimara de limpieza que define un eje central;

un drbol a lo largo del eje central;

una pluralidad de cuchillas que se proyectan del &rbol; y

una entrada para alimentar a la cdmara de limpieza una mezcla
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seca, que comprende materiales de poliéster y materiales contaminantes.

21. El tanque de limpieza de la reivindicacién 20, en donde una
porcién de la pared comprende un material solido.

22. El tanque de limpieza de la reivindicacién 21, en donde el material
de la pared sdlida rodea la cimara de limpieza cerca de la entrada.

23. El tanque de limpieza de la reivindicacién 21, en donde la porcién
de la pared sélida se forma de acero endurecido.

24, El tanque de limpieza de la reivindicacion 20, en donde las
cuchillas se forman de un material endurecidoc con una dureza

aproximadamente equivalente a, o mayor que la dureza de acero inoxidable

grado 400.

25. El tanque de limpieza de la reivindicacién 20, en donde las
cuchillas pueden rotar alrededor del eje central, cuchillas rotatorias que
facilitan el flujo de aire a través de la cdmara de limpieza.

26. El tanque de limpieza de la reivindicacién 20, que comprende
ademds una primera salida exterior a la cimara de limpieza para retirar los

contaminantes secos del tanque de limpieza.

27. El tanque de limpieza de la reivindicacién 20, que comprende
ademds una segunda salida en la pared de la cimara de limpieza para retirar
los materiales de poliéster limpios del tanque de limpieza.
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* fipachl calgorius of chxd documents: ol ar decemens publisbnd afir fhe intaratisa] fling dats or priority
daty axed net bs couflict whh the spplication bat chind wm endersasd the
“A" h—_:—muﬂﬂ-ﬂhmﬁﬂhﬂuﬂﬂd-hnf principls or theory uxderdying the lrvention
- docmnant of particaier raevance; the clakned foventine comat ba
“£"  eurtier spplication or patest published on or after the beicrnationat fHing dew combderer] novel or cannet be considared o lnvolve an inventive smp
wheo the docunent i) takes alone
“L" docuoment which may throw dosbts om priority clwim(s) ar which is cited o
cumabifih the publicstisn date of another clatios or other special rasson (as “w docsenent of particaier relevance; the clalmad iovention cansot be
specifind) comsidered to lrvolv s irventive sep wisn the docemant b
conbviond with oas sr more other mch documasts, such coxshisstion
“0" docnnest refriag to n oral disclosare, w, exhibition or other manas g obvious to & pereos skilled Ia the art
"  dooonest published prior i the interaaticen! fMling dass bot later than the “&" docavesnt meenber of the sune petext Sanlily
priorhy de clabned
Date of the sctual completion of the international search Dnenfmlilinsoflﬁinmmll' search report
22 July 2005 (22.07.2005) . 7 us
Nitme and mailing address of the ISA/US 1
Mail Swop PCT, Aun: SA/US it
Commissiones for Patents aish
M‘%ﬁmmu.lm Telephone No. 571-272-6584
Pucsimile No. (703) 305-3230

Porm PCT/ISA/210 (second sheet) (January 2004)
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Intemational i No.
INTERNATIONAL SEARCH REPORT pcrmsmn& E !
A

BOX II1. OBSERVATIONS WHERE UNITY OF INVENTION IS LACKING

This application contains the following inventions or groups of inventions which are not so linked sa to form a single general
inventive concept under PCT Rule 13.1. In order for all inventions to be examined, the sppropriate additiona] examination
feer must be paid.

Greup I, claima 1-11
Greap II, claims 12-19
Group I11, claims 20-27

The inventions listed as Groups I-111 do not relate to a single general inventive concept under PCT Rule 13.1 because, under
PCT Rule 13.2, they Iack the same or corresponding special technical features as the unifying festure comprises spinning a
mixture in a cleaning chamber and contacting a8 mesh wall to separate contaminants. The prior art, however, teaches that this
feature is well known and is not “speclal®. Therefore, the claim groupings lack a special technical feature and thus lack unity
of invention.

Fonn PCT/ISAZ210 (axtra sheat) (Jamuary 2004)
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Pa .‘ENT COOPERATION TREATY b

'l"mm the
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY
To:
DORITY & MANNING PC
P.0. BOX 1449
GREENVILLE, SC 29602 WRITTEN OPINION OF THE
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY
(PCT Rule 43bis.1)
[Datx ol malling -
e —— e e | {d .
[Applicant’s or sgeut's file reference. FOR runrm:n: A'!.lii%n [ 20“- )
See pamagraph 2 below
URC-20-PCT
[ Imernationa) pplication No. imermational filing date (daymonsh/year) | Priority date (daywmonth/year)
PCT/USO4/28695 03 September 2004 (03.09.2004) 03 September 2003 (03.09.2003)

Internationa) Patent Classification (IPC) or both national classification and [PC

IPC(7): BOTB 5/00; BO2C 17/02 and US Cl.: 200/305, 306: 241/24.28, 24.3
Applicam

UNITED RESOURCE RECOVERY CORPORATION

1. This apinion containg indicutions relating to the following items:

Box No. | Baszis of the opinion
Bax No. I Priority
Box No. III Non-estsblishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability

Bax No. [V Lack of unity of invention

Bax No. V Reasoned statement under Rule 435is.1 (a)(i) with regard to novelty, inventive step or industrial
applicability; citations and explanations supporting such statemnent

Box Ne. VI Certain documents cited
Bax No. VII  Cextain defects in the intemationsl application
Box No. VI  Certain chservations on the intermationa) spplication

000 XXOORX

2. FURTHER ACTION
If & demard for imternational preliminary examination is made, this opinion will be considered to be & wriften opinion of the
Imternational Prelimimary Examining Authority ("IPEA™) except that this does not spply where the spplicant chooses an
Authority other thin this one to be the IPEA and the chosen TPEA bas notified the [ternational Burean under Rule 66.1bis(b)
that written opinions of this Intermiional Searching Authority will not be so considered.

1f this opinion is, as provided above, considered to be a written opinion of the IPEA, the spplicant is invited 1o submit to the
1PEA s written reply together, where appropriate, with amendments, before the expiration of 3 months from the date of mailing
of Form PCT/ISA/220 ar before the expiration of 22 months from the priority date, whichever expires Iater.

For further options, see Form PCT/ISA/220.

3, For further details, see notes to Form PCT/ISA/220.

Name and mailing sddress of the ISA/ US m
Mal] Stop PCT, Atin: ISA/US .
Commbwioner for Patents Walsh
P.O. Bax 1450
. Aleasniria, Virginia 22313-14%0 Telephone No. 571-272-6584
Pacsimile No. (703) 305-3230
Form PCT/ISA/237 (cover sheet) (Jamuary 2004)
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International Ni
WRITTEN OPINION OF THE o e
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTIUSOM8695

Box No. I Basly of this opinion

1. With regard to the language, this opinion has been established on the basis of the international application in the Ianguage in which it
was filed, unless otherwise indicated under this item.
[ ‘This opimion has been established on the basis of a translation from the origina! Ianguage into the following langaage
which is the langusge of a tramalation furnished for the purpases of intermational search (under Rules 12.3 and 23.1(b)).

2. With regard to any mueleotide and/or amino acld sequence disclosed in the intemational application and necessary o the claimed
invention, this opinion has been established on the basis oft -

s type of material
D a sequence listing
[J table(s) related to the sequence listing

b formatof maicrial
[} in written format
[C] in computer readsbie form

e. time of filing/fumishing
(] comained in international spplication as filed.
[C] fiied together with the intarnational application in computer readable form.
[] fumished subsequently to this Authority for the purposes of scarch,

J.E] In addition, in the case that more than one version or copy of & sequence listing and/or table relating thereto has been filed
or fumished, the required sutements that the information in the subsequent or sdditional copies is identical o that in the
application as filed or'’does not go beyand the application es filed, ss appropriate, were furnished.

4, Additionsl comments:

Form PT/ISA/237(Box No. I) (January 2004)
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WRITTEN OPINION OF THE
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

Box. No. IV Lack of unity of Invention

1. [X] i response to the invitation (Form PCT/ISA/206) w pay additional fees the applicant has:

[] paid sdditional fees

D paid additional fees under protest

DA ot puid addicional fees

2. [_] This Authority found that the requirement of unity of inveation is not complied with and chose not to javite the spplicant to
pay additional fees.

3. 'This Authority considers that the requirement of unity of invention in accordance with Rule 13.1, [3.2and 133 i»

[[] compied with

[E not complied with for the following reasons:

See the lack of unity section of the International Search Report(Form PCT/ISA/210)

4. Consequently, this opinion has been established in respect of the following parts of the international application:
all parts.
E the parts relating to claims Nas. 1-11

Form PCT/ISA/237 (Box No. IV) (Jammry 2004)
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International application No.
WRITTEN OPINION OF THE PCT/US04/28695

INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

Box No. V Reasoned statement under Rule 43 bis.1(a)(i) with regard to novelty, inventive step or industrial
applicability; citations and explanations supporting such statement

1. Statement
Novelty (N) Claims 3-6 YES
Claims 1-2,7-11 NO
Inventive step (IS) . Claims NONE YES
Claims 1-11 NO
Industrial applicability (IA) Claims 1-il YES
Claims NONE NO

2. Citations and explanations:

Claims 1, 2 and 7-11 lack novelty under PCT Article 33(2) as being anticipated by Clin et al. (“CLin"}(US 4,389,020) .

Clin (Fig. 1-5) teaches a process for separating polyester from contaminants comprising:

providing a dry mixture comprising polyester and contaminant materials (col. 4, In. 12-39; col. |, In. 60-col. 2, In. 24 teaching
a variety of material ard contaminants and that the device crushes the material and contaminants fogetker prior to liberating
contaminants via friction) to a cleaning chamber, the cleaning chamber defining an axis (Fig. 1, from left to right);

spinning the mixture about the axis of the cleaning chamber (Fig. 2-5),

contacting a wall (3; col. 3, In. 35 et seq. describing perforations) of the cleaning chamber with the contaminants as the
mixture spins about the axis of the cleaning chamber, wherein at Ieast a portion of the wall comprises a mesh material; and

passing at [east 2 portion of the contaminants through the mesh material
openings (Fig. 1, near 12). Here, the screen is regarded as inherently metal as a first portion is taught as metal (col. 3, In, 25) and the
process can be regarded as continuous.

Claims 3-6 lack an inventive step under PCT Article 33(3) as being obvious over Clin in view of Fahrbach et al.
(“Fahrbach™)( 200270079250 with citations to US 6,629,653).

Clin as set forth above teaches all that is claimed except for expressly teaching an axle along the axis that rotates while the
mixture spins about the axis the axle rotating at a speed of at Jeast about 2000 rpm, wherein blade tips emanating from the axle rotate at
speed greater than 60 meters per second. Clin, however, already teaches that some form of impelier (i.c., axle and blade structure) is
used, that this structure is wetl known, and that the speed of operation for the device can be varied based on the materials to be separated
(col. 1, In. 34-42; col. 3, In. 20-col. 4, In. 39). Further, Fahrbach teaches an impeller structure that is specifically designed to increase the
mechanical stress within a drum screen during the dry separation of plastics (Fig. 1, 2; col. 2, In. 14-36). Moreaver, Fahrbach
recommends that the blades travel at “about™ 2000 rpm for optimum performance {col. 3, In. 35-47). Thus, since Clin expressly teaches
that the speed can be varied and Fahrbach teaches the range claimed by Applicant, it is implicit that the claimed tip speed is also aught.
Therefore, the claimed invention lacks an inventive step as it would have been obvious to modify the invention of Clin as taught above
to obtain optimum scparation of the plastic material and contaminants via impact and friction forces.

Claims 1-11 meet the criteria set out in PCT Article 33(4), and thus have industrial applicability because the subject matter claimed can
be made or used in industry (e.g., waste recycling). .

Form PCT/ISA/237 (Box No. V) (January 2004)
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PCT TELEPHONE MEMORANDUM
FOR
LACK OF UNITY OF INVENTION

PCT No.: PCT/US04/28695

Examiner: Joseph C. Rodriguez
Attomney spoken to: Christina Mangeison
Date of call: 18 July 2005
D Amount of payment approved:
|___| Deposit account number to be charged:
D Attomey elecbed to pay for ALL addltioni-al Inventions
D Attnmeyeledndtopayonlvfortl'leaddlﬂonai Inventions covered by
[:l Group(s):
- encompassing -
[] caim(s):

& Attomey elected NOT to pay for any additional inventions, therefore, only the first claimed Invention
(Group I) covered by Claim(s) 1-11 has been searched.

D Attormey was orally advised that there is no right to protest for any group not pald for.

|:| Attorney was orally advised that any protest must be filed no later than 15 days from the maliing
of the Search Report (PCT/ISA/210).

Iime limit For Flling A Protest
Applicant [s hereby given 15 days from the mailing date of this Search Report In which to file a protest of the

hoiding of lack of unity of invention. In accordance with PCT Rule 40.2, applicant may protest the holding
of lack of unity only with respect to the group(s) paid for.

See Continuation Sheet In PCT-ISA-210

Note: A copy of this form must be attached fo the Search Report

USPT/299 (August 1997) B
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NOTES TO FORM PCT/ISA/220 fcoptinned)

The letter must indicave the differences berween the chums as filed and the claims as mnended, & onust, in
panticular, indicaw:, in comnection with esch claim in the munumml lpplﬂwn (it being waderstnod
that identical indications conceming several claims mw; L

(i) the claim is umchanged: )

(i) the chuim is esncelied:

lili) the chuim is new;

tiv) the cluim replaces ane or more claims as filed;

tv) the chum is the result of the division of m claim & Fled,
':llle Tollowing examples flastrate the manner in which smendments most be expiained n the sccsmpanying

ter:

1. [Where onginally there were 48 claims and after amendment of some clzims there are 51):
“Chairus I 10 29, 31, 12. 34, 35. 17 to 43 replaced by amended claims bearving the same numbers;

claims 30, 33 and 36 unchanged; new claims 49 w 51 sdded.”
[Where ariginally there were 15 claims and after ymendment of all claims theve are 11}
“Claims | © | 5 replaced by amended claims 1 to 11.7
) [Where originally there were 14 claims and the amendments consist in cancelling some claims and in

adding new' clams):
“Claims | 10 6 and 14 unchanged; claims 7 1o i3 cancelied; new clyims 15, 16 aud {7 added " or
unchanged ™

“Claims 7w [3 cancelled; new claims 15, 16 and 17 added; all other claims

[Where vanous kinds of amendmems are made]:
“Claims 1-10 umchanged; claims 11 10 13, lllndl’tlm::lled claims 14, 15 and 16 llndlgnnended
claim 14; clnin 17 subdivided into amended cleims 15. [6 and |7; new claims 20 end 2] added™

“Statement suder Artide 19(1)" (Rule 46.4)

The amendmeats may be accompanicd by 1 stztement explaining the amendments and indicating act

Mﬂrﬂuﬂmﬁm@!“m lirldmﬁplllll and the drawings {(which canmsot be ul:d“l:lu
)

The staremen will be published with the internations] application and the amended chiims.

It must be in the langunge fn whick the isternational application is to be published.

It must be brief. not excesding 500 words if in English or if cranslated into English.

it should nor be confised with and does not replace tbe lensr indicating the diffarences batwees the claims

as filed md o5 unended. It nmust be filed on a separate sheey and must be idetified a5 zach by & heading,

prefersbly by using the words “Smtement under Anticle 19(1).”
i may nol conisin any dlq:lrlglnl comments on the inemational search report or the relevance of citations
romained in that ceport.  Reference 1o ciustions. relevant to a given claim, contained in the incernational search

teport may be made only in connection with an amendmem of thm clam.

ds

Consequenze if a demand [or internstionsl preliminary examination hag aiready been flled

If. & the time of filing any amendmenis and any accompanrying stetement, under Article 19, a demand for
mternational preliminary examination hes already been submatted. the lpplu:lnl must , ot the tine of
filing. the amend-nents {and any smtcment) with the International Bureay, also with Jesernational
Preliminary Eummmg Authority a copy of such amendmeots (and of any snun:nl) snd, where ired, a
(see Rules 55.3(!) d first

rmansistion of such amendments l'nr the procedure before that Awthori
sentence). For fizrther informeion. see the Notes to the demand form (PCT/IPEA/MOL).

Consequence with regard te transiation of the laternatiooal spplication for entry nte the satiosal phase

Tac applicent’s auention s drwn 1o the fact vhat, upan enry nto the national phase, 8 ranshion of the
clhaims s5 smended umder Article |9 may bave 10 be furnished to the designaisdVelected Offices, mstend of, or

in addition ro, the transhsion of the clatms as filed.
Fow further detuls on the requirements of each designaied-elected Office. see the PCT Applicoat’s Guide,

Volume II.

il

Notes 10 Form: T 15A2-4 se and sheet} {July 1998, nopnz: Apnd M)
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PATENT COOPERATION TREATY

From the RECEIVING OFFICE

T PCT

DORITY & MANNING
P.O. BOX 1449
(GGREENVILLE, SOUTH CAROLINA 20602

NOTIFICATION OF THE INTERNATIONAL
APPLICATICN NUMBER AND OF THE
INTERNATIONAL FILING DATE

(PCT Rule 20.5(c))

Daue of mailin
folery :mth'_mgr 01 Oct 2004

Applicant” apent’s Lile reference
PPIGART S ur uent § T IMPORTANT NOTIFICATION

URC-20-PCT
wmiemalional application No. Inemationul filing date fckn: month year) Priurity date /fdav mansh s sor)
PCT/US2004/028695 03 Sap 2004 03 Sep 2003

Applicant
UNITED RESOURCE RECOVERY CORPORATION

I'itle uf" the invention
DRY SEPARATION OF CONTAMINANTS FROM POLYESTER MATERIALS

1. ‘Theapplicant ishereby notified tha the inlemnsliona! applicstion has been sceorded the inlenationul applicution numberand the
intermational Mingdote indicated abuve,

2 ‘Theupplicunt is further notifled that the record copy-ofthe intemativnul upplicatlon:
01 Oct 2004

E wits transmitted Lo the Internationsl Bureuu on

hus nol vet been trunaemilted 10 the Intermational Buresu forthe reason indicuted belowand acopy ufthis notificalion
hus been sent to the Intemtional Bureau®:

D becouse the necessury national security clearunee has not vt been obtained.

D hevnuse irvsoniobe ecifind:

*  helmemationul Burcuu monitors the transmital ofthe record copy by the recelving Officeand will notify the applicant {with
Form IPCH3 3 jolitsreceipt. Should the record copy not have been received by the expimtion of 14 months fromthe privrity
dute. the Internutivnal Bureau will notify: the opplicant (Rule 22. [{e)).

3. FOREIGN IMANSMITTAL LICENSE INFORMATION Completed by NT

D Additiunal license Tor forcign transmittol not reguired. This suhject matter is covered by u license ulreudy granted or
the equivalent {15, nationa! application. Reler to that license for informutlon conceming its scupe.

Licunsy tur toreiun transiittal not requinad. 37 CFR. 5, 1 e 1) or 37 CFR 5.111ei2). Huwever. 4 license may be
reguired for additional subject matier, Sew 3T CFR 5.15th).

E Foreipn transmittal license grunted. 35 US.C. 184: J7CFR 5.11 on 20 Sep
[daie}
3 srasisa [x] s2cew s
— —

Narne awd muiling uddress of the receiving Oftice + Authorized officer /
Vail Sion PCT. Comvmisaioner for Palenls Nhu Thuy Taan
£.0. Bux 1450, Alesandria. VA 12313-1450 . )
Facsimile \o,  703-305-3230 . Telephune No, 703-605-1537

Foem PCT RO (0% July [992)
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PCT REQUEST
Criginal {for SUBMISBION )
0 For recelving Office use only
941 intamational Application No.
02 [intemational Filng Date
0-3 Nama of recalving Offics and "PCT
Imemations] Application"
04  [Form PCT/RO/M01 PCT Raquest
041 IPrapared Using PCT-SAFE [EASY mode]
. Version 3.50 (Bulld 0002.162)
o8 Petition
The undersigned requests that the
present international application be
processsd according to the Patent
Cooparation Trealy
0-8 moﬂh (specifiedbythe  |gnjted States Patent and Trademark
P Office (USPTO) (RO/US)
07 [Applicant’s or agent's flla refarence |TRC-20-PCT
| Title of Invention DRY SEPARATION OF CONTAMINANTS FROM
POLYESTER MATERIALS
n Applicant
-1 This person Is applicant only
k2  |Applicant for all designated States except US
4 Name [UNTTED RESOURCE RECOVERY CORPORATION
I-8 Addrese 5396 North:Blackstock Road
Spartanburg, South Carolina 29303
United States of America
-8 Stets of nationality o8
-7 State of residence (*f:]
-8 Felaphone No. 864.574.0904
e acstmile No. 864.574.0710
-1 Applicant and/or Inventor
li-1-1  |This person la applicant and inventor
12 Applcent for U8 only
li-1-4 |Name (LAST, First) |GUTIERREZ, Carlos, D.
-1-5  |Address 170 Knighton Road
Spartanburg, South Carolina 29302
United SBtates of America
18 [State of natonallty o]
I-1-7  |[State of residence tug
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PCT REQUEST
Oniginai (for SUBMISSION )
T2  |Appilcant andior invantor
i-2-1 |Thia personis applicant and inventor
22 |Applicant for U8 only
24 |Name (LAST, First) FAIL, Alvis
Ak2-5 |Address 249 Cumberland Drive
Moore, South Carolina 29369
United States of America
28 |Stats of nationallty 8
li-2-7 |State of residence |E§
[\ Agant or common repressntative; or
aiidress for correapondence
The perecn |dantified below (s hereby/ agent
aas besn appaointad to ext on behelf of
.*lupﬂunt(l)hdmhmm
Inkernational Authorities ss;
V-1-1 |{Name DORITY & MANNING
Greanvilla, South Carolina 29602
United States of America
v-1-3 |Telsphone No. 864.271.1592
V-1-4 |Fecsimils No. 864.233.7342
v DESIGNATIONS _
V-1 filing of this request conatitutes
under Ruls 4.9{s), the designstion of

all Contructing States bound by tha
PCT on the Intarmnationa) filing dats,
Fﬂﬂnwﬂdmhnﬂd
protection avalisble and, whare
applicable, for the grant of both
regional and national patents.

VH1-1
Vi-1-2
V13

Priority olaim of earfler national
application

~Hing dete

Number

Sountry

03 September 2003 (03.09.2003)
60/499,862
us

Vi

Priority document request

The recalving Office Is mquestad to
repere and transmit 1o the Intsmational
Sureay » cartifisd copy of the sarllar
application(s) ideniifiad sbove as
itam(a)

VI-1

intsmational S8earching Authority
Chosan

|otfice (UBPTO) (ISA/UB)

United States Patent and Trademark
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Vil-2 |Deciarstion aa io the applicants -
a8 at the iIntemational fling
dats, 0 spply for and be granted &
patent
VI3  [Declarstion as to the -
a8 &t the intamational fillng
ate, to clalm the priorty of the sarller
Vill4  |Declaration of inventorship {only for the | .
rposss of the designation of the
United Stetes of Amarice)
Vi6 |Decdarstion as to non-prejudicisl -
or excaptions to lack of
IW&L
x [Cheek list number of shaets slectronic fle(s) atiached
IX-1 Redquest (iIncluding declarstion sheets) 4 7/
X2 {Description 20 -
X3 [] -
X4  jAbstract 1
I%-5 Drawings 4 -
-7 TOTAL 32
ng ftams paper documeni(s) attached electronic file(s) atiached
x-8 Fee calculation sheet 7 -
IX-11  [Copy of general power of attomey reference no. TURC- -
20=-PCT
D17 PPGT-SAFE physical maciia - v
IX-18  jother PCT Transmittal
[X-18  |other Return Receipt
Postcard
D-18 |other |Check
IX-19 |[Figure of the drawings which should
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X-20 [Language of filing of the International .
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X1 Signature of applicant, agent or
common represantative
X-1-1 |Name
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10-2 Drawings:
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intamational application
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0 For recsiving Office use only
0-1 Iintsmational Application ND._
02 Date stamp of the recalving Office
04

IFonn PCT/RO/01 (Annex)
1

PCT Fee Calculstion Shest _
041 |Prepared Using PCT-SAFE [HEASY mode]
. ersion 3.50 (Bulld 0002.162)
[ .Appl:limormmnhnf-ma 0-PoT
2 Applicant [ONITED RESOURCE RECOVERY CORPORATION
12 iafion of prescribsd fess | fee amountimutipiier Total amounts (USD)
12-1 [Transmittel fes T D 300
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12-3 [intemstional filing fee
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124 | Remaining shests 2
125 Additional amount ™12
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1213 [Totel Intemational fitng fes (FR) 1 D 1077
12-14 [Fes for priority document
Number of priority documents 1
| requesiad _
1216 Fes per document /20
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1240 |Mode of payment cheque
12-20 [Depcalt account instructions
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12-21 |Deposk account No. 04-1403
12-22 03 Septembar 2004 (03.05.2004)
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A method for separating polyeatr ﬁateﬂals from contaminants is disclos: ,urtable for, for example, a polyests
" recycling system. The method it: er separation method and includes rapidly spinning @ mixture of polyester &
contaminants within a cleaning chamber. During the spinning of the mixture, the contaminants can be degrade«

and pass through a screen at the chamber wall while the polyester materials are not substantially degraded and
" can remain in the cleaning chamber. Polyester fines can also remain in the cleaning chamber. A cleaning devi
suitable for use in the process is also disclosed. The device can include a screen of a hardened material that c:
help degrade the contaminants and a plurality of rotating blades that can spin the mixture within the device and

also help io degrade the contaminant materials.
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I= i BRIGARD & CASTRL}

PODER

Yo (nosotros)

domiciliado(s} en

Nombrolamos) a: RAMIRO CASTRO DUQUE vy/o
HECTOR GOMEZ WIEJIA, de Bogota, Colombia,
apoderados verdaderos y legales con poder especial,
amplio y suficlente, para recabar de iag oficinas v
sutaridades colombianas administrativas, Judiclales v
de policia. en cualquier instancia o fecurso, Ia
obtencién de patentea de Invencitn, registros de
marcag, disefios industriales, modelos de utllidad,
depdsitos da hambres comercialea Y ensefias, registros
de derechos de autor y contratos sobre los mismos,
abtencién de certificados de obtentor de variedades
vegetales, asi como sus prirrogas, renovaciones,
anotaciones de traspaso, cambios de nombre yio
domicilio; alaborar, tramitar vy ragistrar contratos de
leencia y licencias de cualesquiera clases: intervenir
comp demandante o como demandada en cualquier
instancia y recurso snte cualquier juez, corporacion,
huncionario pliblico o sutoridad en accionea judiciales,
administratives y de policia tales como: oposiciones al
ragistre de marcas; acciones de ecaducidad,
cancgelacion  y  nulidad; acciones reivindicatoriasg,
acclonos derivadas de la obtencién o explotacién de
licencins; acciones de compeatencia desieal: demandas
penales; acciones de indemnizacion de periulcios,
reclamos y observaciones a solicitudes de patentes,
disefios industriales, modelos de utilidad, en el ejercicio
de medidas cautelares y en otras scciones o medidas
similares.

A este efocto, lois) faculto{amos) para elevar
solicitudes, formular deseripciones, enimiendas,
protestas, declaraciones, opesiciones, cancelaciones,
hulidades. apelaciones y reclamos: pagar impuestos,
cuotas y gravamenes prescritos por la ley: renunciar o
desistir a derechos concedidos o en curse de
zencesion; recibir toda clase de documentos y valores,
dando el descargo respectivo, y, en generel, para dar
ante dichas autaridades todos los pnsos necesarios a)
efecto indicade y tomar todas las medidas que
creyeren conducentea al resguerdo de mis {nuestros
interases), con todas las demss facultades legales
necegarian.

Este poder comprende la faculted de ratificar o
confirmar en mi  (nuestro) nombre lo actuade asf
.omo la facultad de desistir, transigir, comprometer, y

a de sustitvilo en todo o en parte y revocar
sustituclones. Asimismo nombro{amos) a: RAMIRO
CASTRO DUQUE vy/0 HECTOR GOMEZ MEJIA,
domicillado(s) an la Carrara 7 No. 16-5€ Plso 9, mis
(numatros) apoderados en Colombia, con facultades
para reclbir notificaclones Y designar apoderados
judiciales v extrajudiciales. :

Otorgade vy firmado en

de 200 _

hoy de
Firma - é"‘ —é‘jﬁ%&ﬁ
Nombre

Cargo

NO. DE FAx 382700

Brigard & Castro

BOGOTA - COLOMBIA

[a MAY. 283 Bd:11PM PZ

W 9
POWER OF ATTORNEY

1 {(We) United Resource Recovery Corporation

domiciled In
5396 North Blackstock Road

PRISEAnBUTE . SR Akiy > cASTRO DUQUE and/or

HECTOR GOMEZ MEJIA, of Bogotd, Colomhia, my
{our) true and lawful attornays with special, ample and
sufficient power to obtain from the Colombian
administrative, judicial and police offices and
authorities, In any instance, privileges of patents of
invention, registration of trademarkes, industriat dasigns
and utility modsls: registration of commercisi' names
and emblems, registration of copyright and controcts
related therato, certificates of obtainers of vegetablas
variaties, as well as extensions, renewals and recordal
of mssignments and changes of name and domicile
related to the above: to prepare, prosecute and register
licenses of any kind; to act as plaintiff or defendant in
any instance or recourse, and before any judge,
corporation, public official or authority in judicial,
administrative and police actions, such as: oppositiong
to the registration of trademarks: caducity, cancellation
and nullity actions; claim actions derived from the
obtalning or explotation of licenses, action of unfair
competition; penal demands, actions of indemnities for
damages: claims or cbservations on patant
applications, modais, Industrial designs and wtilhiy
models; in the exercise of preventive measures: and in
othar actlons or similar procesdings.

To that effect they hareby empowered to file
applicatlons, formulate descriptions, amendmaents,
protests, declarations, oppositions, cancellations,
nullities, appeals and claims: to pay laxes. quotas and
assegsmente prascribed by law, renounce or waive the
rights gramted or in the process of granting; to receive
all kinds of documents and valuables, giving the
respective raloase of recelpt, and, in general, to take
before said authorities the necessary steps to such
offect, and any measures thet they may desm
pertinent to the safeguard of my {our}) interestis)
with all the other necessary legal powers.

This powar includes the faculty to ratify or confirm
desist, sattle and compromise on my {our) behalf, and
to substitute this power in whole or in part and to
ravoke substitutions. Ar the same time | {(We) hereby
appoint RAMIRO CASTRO DUQUE and/or HECTOR
GOMEZ MEJIA, domiclled in Carrera 7 No. 16-56, Pisn
9. my (our) attorney(s) in fact, with powers to receive
notificationz and to designate judicial and extrajudicial
attorneys.

Grented and signed in

this 25¢ ay of TYboh 2004

d
Signature é ! !
Nam

Title President
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BRIGARD 2 CAsTRO
NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

On thisd.fﬂu'\ day of 17T harch . of

persanally appeared before me
Carlos Gutierrez
to r}\e known, and known to me to be the
parson who signed the faregeoing instrument
who being by me duly sworn did depose and
say that he (she) is the

President

of

United Resource Recovery Corporation

Which is legaily constituted for a term not yet
expired, that deponent is authorized by =said
Company to confer this Assignment dooument:
that the seal affixed hereunto by the deponeant
in the name and on behalf of said Corporation
is the ecorporote seal theresof; and that the
purpose for which this instrument is granted ia
included within the corporate purposa of
company,

The undersigned Notary Public attests that he
has seen the documents that prove the
existence of the company.

State ofghyth Carolina

under date of June 15, 1992

and that he (she} who grants the present
Assignment document is it Representative.

Notary Public {Seasl)

NOTARIAL CERTIFICATE
NATURAL PERSON

On this"a’J‘l‘ day of -Iﬂorok"'ffq

personally appeared before me

Carlos Gutierrez

who Is{are) known ta me and who | arrest
executed the foregoing doecument and he

{they) declared he {they) grant(s) the document
for the uses and purposes therein expressed.

Notary Public (Seal)

LEGALLZATION BY APOSTILLE IS REQUIRED.

NO. DE FRx @ 3882709 .

CERTIFICADO NOTARIAL {SOCIEDAD)

Hoy de de
personalmente compareci® ante m{

& quien conozco. y de quien me consta que
firmd el anterior documento, debidamenta
jurarnentado declaré y dijo que &l as

de

Socledad legalmente constituida para un
pericdo de duracién que adn no ha terminado;
que el declarantes estd aurarizado por dicha
compaiils para conferlr este documento de
Cesién; que el ssllo estampado por ét al pie de
tal cesidn, en nombre y representacién de la
expressda compasfifa, es el sello oficlal de ella;
Y que el objeto para el cual ge confiere este
instrumento estéd comprendido dentro del de I1a
socledad.

El suscrito Notario hace constar que tuvo a la
vista Ias pruebas de !a existencia de |a
sociedad.

Estado de
con facha

Y que quien conflere el presente documento de
Cesién es su representante.

Notario Piblico (sello)

CERTIFICADO NOTARIAL
PERSONA NATURAL

Hoy de de
comparecid{eron) ante m(

8 quien {es) conezco Y me consta que es(son)
la{s) personais) firmante(s) del documento qQue
precede y quien{es) deciara(n) que otorgan el
mismo para loa fines Y propdsitos que en &l se

lo Pdblico (sello)
AZAL ;Pga\;:pn' APOSTILLA ES REQUERIDA.,

' .-\3]‘:\’([,,-
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Radicacion 3 BGB17140 SEROESRD

Tranite

Fecha lm} 2006-22-21 16:14:58

: 811 PLT-WTENT 378

I[ndusttma @men'cn@

SUPERINTENDENCIA

Delegatura de Propiedad Industrial
Divisién de Nuevas Creaciones

REQUISITOS NECESARIOS PARA PRESENTACION Y AGILIZACION DEL

TRAMITE

PATENTE DE INVENCION M/ MODELO DE UTILIDAD ()

-Indicacién de que se solicita la concesién de una patente/
-Datos de identificacion del solicitante o de la persona que s/
presenta la solicltud,

-Descripcion de la invenclén./

-Dibhjos de ser astos pertinente%

~Comprobante de Pago de las tasas establecldas.(/

COMPLETA () INCOMPLETA ( )

DISERO INDUSTRIAL  { )

-Indicacion de que se solicita el registro de Disefio Industrial.

-Datos de identificacion del solicitante o de Ia persona que se
presenta la solicitud.

-Representacion gréafica y fotogi'éﬂca_del Diseio [ndustrial o mueqira
del Material que incorpora el dfseﬂo. )

-Comprobante de Pago de las tasas establecidas.

COMPLETA  ( ) INCOMPLETA ( )

ESQUEMA DE TRAZADO ( )

-Indicacién de que se sollcita el registro de Disefio Industrial.
-Datos de identificacién del solicitante o de la persona que se
presenta la solicitud,

-Representacién grafica del Esquema Trazado,

-Comprobante de Pago de las tasas establecidas.
K

COMPLETA () INCOMPLETA ( )

Firma Responsable;

USUARIO
()

() -

Fecha:

_._;.&_b_.@’_LP 4 /c 200 6.

FAGE MACT A1 PRESEWTRC
Dependencia: 2628 DIVISIGH IE WUEWS CRERCIONES
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REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

Bogoté,
2020

Doctor(a)

GOMEZ MEJIA HECTOR

Apoderado(a) y/o Representante de
UNITZD RESOURCE RECOVERY CORPORATION

REFERENCIA Radicacién No. 6 17140
Solicitud internaciomal U82004/028695
Fecha inicio fase nacional 03/04/2006

Tr&mite 11
Evento a7e
Actuacién 430
oficlio No. 4 6 n+%

Como resultado del examen de forma, realizado con fundamento en el articulo 38 de
la Decilaifm 486 de la Comisién de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de
Cooperacién en Materia de Patentes (PCT), regla 51 bis del Reglamento y Circular
fnicea de la Superintendencia de Industria y Comercio, se le comunica gque:

1. La solicitud no contiene la copla del documento en que consta la cesifm del
derecho a la patente del inventor al solicitante o a su causante. (Art. 26-k)
Decleidn 486.

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decisifn 486, se le
requiere para que dentro del t&mino de dos meses slguientes a la fecha de
notificacién del presente oficlo, complete los requisitos anteriormente enunciados.
En caso de no dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se
cocnsiderari abandonada y perderi su prelacién.

Notifiquese el presente gficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal
e), del capitulo titulo primero de la Circular Unica KNo.1l0 de 2001.

ALIX CTARMEN CESPEDES DE VERGEL
Jefe de la/divisisn de Nuevas Creaciones

El anterior to fue notificado por fijacién en 1lista de
fecna ' QRAR

adpal‘l.



