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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccion de resina de alcohol polivinilico.
Campo técnico

[0001] La presente invencion se refiere a un procedimiento de produccién de una resina de alcohol polivinilico.
Mas especificamente, se refiere a una técnica de lavado para la eliminacion de impurezas del producto.

Técnica anterior

[0002] El alcohol polivinilico (PVA), una resina sintética soluble en agua, se ha usado principalmente como
materia prima para fibras sintéticas. Ultimamente se usa en varios ambitos, por ejemplo, para la produccion de
materiales de pelicula, dispersantes de emulsién, adhesivos y resinas aglutinantes, a causa de sus propiedades
favorables. Las resinas de PVA se producen por polimerizacion del monémero acetato de vinilo y la saponificacion del
acetato de polivinilo obtenido, pero contienen impurezas tales como acetato de sodio, generadas en el proceso de
produccioén. Por lo tanto, en el procedimiento tradicional para la produccion de resinas de PVA, se lleva a cabo un
lavado para la eliminacion de las impurezas del producto después de la etapa de saponificacién (véanse, por ejemplo,
los documentos de patente 1 a 3).

[0003] Por ejemplo, en los procedimientos de produccién de una resina de PVA descritos en los documentos
de patente 1y 2, el polvo o las pellas de la resina de PVA se lavan con agua o un disolvente organico como metanol
para eliminar el acetato de sodio contenido en ella. Alternativamente, en el procedimiento de lavado descrito en el
documento de patente 3, una pasta fluida que contiene una resina en estado sélido se lava sobre un transportador
inclinado para reducir la cantidad del liquido de lavado, por ejemplo, de metanol.

[0004] El documento US 3278505 también se refiere a la fabricacion de alcohol polivinilico y describe un
procedimiento de lavado en el que un liquido de lavado eliminado del alcohol polivinilico en la prensa y la secadora se
retorna al depésito de liquido de lavado.

Lista de referencias
Documentos de patente
[0005]

[Documento de patente 1] Publicacién de solicitud de patente japonesa sin examinar n.° 2002-301715
[Documento de patente 2] Publicacion de solicitud de patente japonesa sin examinar n.° 2002-60495
[Documento de patente 3] Publicacion de solicitud de patente japonesa sin examinar n.° 2007-245432

Resumen de la invencién
Problema técnico

[0006] Sin embargo, los procedimientos tradicionales descritos anteriormente presentan los problemas
siguientes. Los procedimientos de produccion descritos en los documentos de patente 1 y 2 tienen la desventaja de
gue se requiere una gran cantidad de liquido de lavado, ya que dicho lavado se lleva a cabo después de la conversién
de la resina de PVA en polvo o pellas. Por otro lado, si se lava una resina en forma de pellas, como en el procedimiento
descrito en el documento de patente 1, las pellas pueden contener impurezas residuales en su interior. Ademas, si el
lavado se lleva a cabo con agua o metanol como en el procedimiento descrito en el documento de patente 2, después
de dicho lavado, la torta himeda de la resina de PVA contiene el liquido de lavado, agua o metanol, en gran cantidad
y, por lo tanto, el procedimiento es ineficiente, ya que se necesita mas tiempo para la etapa de secado subsiguiente.
Adicionalmente, el procedimiento de lavado descrito en el documento de patente 3 requiere un dispositivo a gran
escala como un transportador sinfin, que no es practico por el gran gasto necesario para la inversion en la instalacion.

[0007] Un objetivo principal de la presente invencién es proporcionar un procedimiento de produccion de una
resina de alcohol polivinilico, en el que las impurezas que contiene puedan eliminarse eficientemente con una pequefia
cantidad de liquido de lavado.
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Solucién del problema

[0008] El procedimiento de produccion de una resina de alcohol polivinilico de acuerdo con la presente
invencion incluye una etapa de lavado para lavar el alcohol polivinilico obtenido por saponificacion de un éster
polivinilico con un liquido de lavado que consta de acetato de metilo, metanol y agua, en que el alcohol polivinilico se
lava en una pasta fluida que contiene acetato de metilo, metanol y agua en la relaciéon de acetato de metilo: 1 a 40
partes en masa, metanol: 50 a 98,9 partes en masa y agua: 0,1 a 10 partes en masa, con una concentracién de solidos
del 1 al 30 % en masa, con lavados Y filtraciones repetidos varias veces en la etapa de lavado del procedimiento de
produccioén y con el uso del filtrado obtenido por filtracién para el lavado en la fase anterior y el suministro de liquido
de lavado fresco al tanque de lavado en la fase final.

[0009] En la presente invencion, ya que el alcohol polivinilico se lava con un liquido de lavado que contiene
metanol, agua y acetato de metilo, aumenta la compatibilidad entre el alcohol polivinilico y el liquido de lavado, lo que
conduce a una mejora de la eficiencia del lavado. Ademas, ya que la relacién entre el acetato de metilo y el alcohol
polivinilico en la pasta fluida se mantiene dentro de un intervalo concreto durante el lavado, al regularse la relacién de
mezcla entre el acetato de metilo, el metanol y el agua que componen el liquido de lavado y también la concentracion
de materia solida, la cantidad de materiales volatiles que quedan en la torta de resina de alcohol polivinilico después
del lavado también se reduce.

Efectos ventajosos de la invencion

[0010] Ya que un alcohol polivinilico generado por saponificacién se lava con un liquido de lavado que contiene
metanol, agua y ademas acetato de metilo en una proporcién concreta, al mantener la concentracion de materia sélida
en la pasta fluida que contiene el liquido de lavado en un intervalo concreto, de acuerdo con la presente invencion es
posible reducir la cantidad de liquido de lavado y eliminar las impurezas de acetato de sodio eficientemente con una
pequefia cantidad de liquido de lavado.

Breve descripcién de los dibujos
[0011]

La figura 1 es un diagrama de flujo que muestra el procedimiento de produccién de una resina de alcohol polivinilico
de acuerdo con la primera realizacién de la presente invencion.

La figura 2 es un diagrama de bloques esquematico que muestra el procedimiento de lavado usado en el procedimiento
de produccién de una resina de alcohol polivinilico de acuerdo con la segunda realizacion de la presente invencion.

Descripcion de las realizaciones

[0012] En lo que sigue, se describiran en detalle realizaciones de la presente invencién con referencia a los
diagramas anejos. Debe entenderse que la presente invencion no se limita a las realizaciones descritas a continuacion.

[0013] Después de estudios intensivos para solucionar los problemas anteriores, los inventores han encontrado
que, afladiendo una cantidad concreta de acetato de metilo al liquido de lavado usado en la etapa de lavado que se
lleva a cabo después de la etapa de saponificacion, es posible reducir la cantidad de materiales volatiles contenidos
en la torta de resina de alcohol polivinilico (PVA) después del lavado y mejorar la eficiencia de secado posterior. Los
materiales volatiles descritos en este documento son componentes liquidos derivados del disolvente de saponificacion
y también del liquido de lavado y, por ejemplo, en las realizaciones que se muestran a continuacion, los materiales
volatiles corresponden a acetato de vinilo, metanol y agua.

[0014] Los inventores también han encontrado que la cantidad de una impureza (acetato de sodio) que queda
en laresina de PVA después del lavado depende de la cantidad de mezcla del acetato de metilo en el liquido de lavado
y de la concentracion de PVA en la pasta fluida obtenida en la etapa de saponificacién. En la presente invencion,
realizada sobre la base de estos resultados, el PVA obtenido en la etapa de saponificacién se lava con un liquido de
lavado que consta de acetato de metilo: 1 a 40 partes en masa, metanol: 50 a 98,9 partes en masa y agua: 0,1 a 10
partes en masa. La concentracion de materia sélida en la pasta fluida que contiene el liquido de lavado es entonces
del 1 al 30 % en masa.

(Primera realizacion)
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[0015] Primeramente se describira el procedimiento de produccién de una resina de PVA en una primera
realizacién de la presente invencion. La figura 1 es un diagrama de flujo que muestra el procedimiento de produccién
de una resina de PVA en esta realizacion. Segun se muestra en la figura 1, en el procedimiento de produccion de una
resina de PVA en esta realizacion se llevan a cabo, en este orden, una etapa de polimerizacion (etapa S1), una etapa
de saponificacion (etapa S2), una etapa de lavado (etapa S3) y una etapa de secado (etapa S4).

[Etapa de polimerizacion]

[0016] En la etapa de polimerizacidon S1, se prepara un éster polivinilico por polimerizacion de uno o mas
ésteres vinilicos o por copolimerizacion de un éster vinilico con otros monémeros copolimerizables con el mismo. Los
ésteres vinilicos que se usan incluyen, por ejemplo, formiato de vinilo, acetato de vinilo, propionato de vinilo, valerato
de vinilo, caproato de vinilo, laurato de vinilo, estearato de vinilo, benzoato de vinilo, pivalato de vinilo y versatato de
vinilo, pero se prefiere especialmente acetato de vinilo, desde el punto de vista de la estabilidad de la polimerizacion.

[0017] Otros mondmeros copolimerizables con estos ésteres vinilicos incluyen, pero no se limitan
especialmente, por ejemplo, a a-olefinas como etileno y propileno; ésteres alquilicos de (met)acrilato como
(met)acrilato de metilo, (met)acrilato de etilo, (met)acrilato de butilo y (met)acrilato de 2-etilhexilo; amidas insaturadas
como (met)acrilamida y N-metilolacrilamida; acidos insaturados como &acido (met)acrilico, acido croténico, acido
maleico, acido itacénico y acido fumarico; ésteres alquilicos (como de metilo, etilo y propilo) de acidos insaturados;
anhidridos de acidos insaturados como anhidrido maleico; sales de acidos insaturados (como sales de sodio, sales
de potasio, sales de amonio, etc.); monémeros que contienen el grupo glicidilo como éter de alilglicidilo y (met)acrilato
de glicidilo; monémeros que contienen grupos de acido sulfénico como el acido 2-acrilamido-2-metilpropanosulfénico
y las sales de los mismos; monémeros que contienen grupos fosfato como metacrilato acido de fosfoxietilo y
metacrilato acido de fosfoxipropilo; éteres de alquilvinilo.

[Etapa de saponificacién]

[0018] En la etapa de saponificacién S2, el éster polivinilico obtenido en la etapa S1 se saponifica en un
disolvente organico en presencia de un catalizador. Como disolventes organicos para uso en la etapa de saponificacion
(en adelante denominados disolventes de saponificacion) pueden emplearse alcoholes como metanol, etanol,
propanol, etilenglicol, propilenglicol, glicerol y dietilenglicol, pero se prefiere especialmente metanol.

[0019] Algunos ejemplos de los catalizadores de saponificacion incluyen catalizadores alcalinos como hidréxido
de sodio, hidréxido de potasio, alcoholato de sodio y carbonato de sodio y catalizadores acidos como acido sulfurico,
acido fosfoérico y acido clorhidrico. Entre los catalizadores de saponificacion anteriores, se prefiere el uso de un
catalizador alcalino y lo mas preferido es el uso de hidréxido de sodio. De este modo es posible aumentar la tasa de
saponificacion y mejorar la productividad.

[0020] En la etapa de saponificacion, parte o todos los grupos de éster vinilico en el éster polivinilico se
saponifican a grupos de alcohol vinilico. El valor de saponificacién del PVA obtenido en la etapa de saponificacion
descrita anteriormente no esta especialmente limitado y puede determinarse de forma arbitraria, por ejemplo, de
acuerdo con su aplicacién, pero generalmente es del 65 al 99,99 % en moles, preferentemente del 75 al 99,9 % en
moles.

[Etapa de lavado]

[0021] El PVA generado en la etapa de saponificacion S2 se lava después con un liquido de lavado que consta
de acetato de metilo, metanol y agua (etapa S3). Especificamente, después de la etapa de saponificacion se afiaden
acetato de metilo, metanol y agua al PVA y dicho PVA se lava en la pasta fluida que contiene el liquido de lavado. La
proporcion de los componentes del liquido de lavado en la pasta fluida se ajusta entonces a acetato de metilo: 1 a 40
partes en masa, metanol: 50 a 98,9 partes en masa y agua: 0,1 a 10 partes en masa.

[0022] La eficiencia de lavado del PVA puede mejorarse ajustando la composicién del liquido de lavado usado
en la etapa de lavado, es decir, la proporciéon de mezcla del acetato de metilo, metanol y agua en la pasta fluida, en el
intervalo descrito anteriormente. Si la composicion del liquido de lavado no esta en el intervalo anterior, ello conduce
a una disminucidn de la eficiencia de lavado y a un aumento de la cantidad de materiales volatiles.

[0023] Por ejemplo, si el contenido de acetato de metilo en el liquido de lavado contenido en la pasta fluida es
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inferior a una parte en masa, ello resulta inevitablemente en un aumento de la cantidad de metanol en la pasta fluida,
lo que conduce a un aumento de la carga en la etapa de recuperacion del disolvente. Alternativamente, si el contenido
de acetato de metilo en el liquido de lavado es superior a 40 partes en masa, ello resulta en una disminucion de la
cantidad de disolventes polares como agua y metanol, lo que a su vez conduce, por ejemplo, a una merma en el efecto
de lavado, un aumento de las cantidades de liquido de lavado usadas y también de las impurezas residuales, asi como
a una prolongacion del tiempo de lavado.

[0024] La cantidad de acetato de metilo en el liquido de lavado es preferentemente de 5 a 35 partes en masa,
con mayor preferencia de 10 a 30 partes en masa y aun con mayor preferencia de 20 a 35 partes en masa. De este
modo es posible mejorar la eficiencia de lavado y reducir considerablemente la cantidad de materiales volatiles que
gquedan en la torta de PVA.

[0025] El lavado en la etapa de lavado también se lleva a cabo de manera que la concentracion de materia
sélida de la pasta fluida se ajuste en el intervalo del 1 al 30 % en masa. De este modo es posible mejorar aliin mas la
eficiencia de lavado del PVA. Si la concentracion de materia sélida de la pasta fluida es inferior al 1 % en masa, ello
resulta en una disminucion de la cantidad de PVA en la pasta fluida, lo que a su vez conduce a una disminucion de la
eficiencia de lavado. Alternativamente, si es superior al 30 % en masa, ello resulta en una disminucién de la cantidad
de liquido de lavado, lo que, por ejemplo, conduce a un aumento de la cantidad de impurezas residuales y a una
prolongacién del tiempo de lavado.

[0026] Cuando se usa metanol como disolvente de saponificacion, los componentes del liquido de lavado
también incluyen el disolvente de saponificacion (metanol) que queda en el PVA antes de la preparacion de la pasta
fluida. EI PVA antes de la preparacién de la pasta fluida contiene ocasionalmente cantidades minimas de aldehidos,
alcoholes, ésteres de acido acético y otros, ademas del disolvente de saponificacion, incluido el metanol y, por tanto,
la pasta fluida preparada en la etapa de lavado puede contener tales componentes.

[0027] Alternativamente, como procedimiento de lavado del PVA puede usarse un procedimiento de suministro
del PVA obtenido en la etapa de saponificacién y el liquido de lavado a un tanque de lavado y agitacion en el mismo,
un procedimiento de pulverizacion del liquido de lavado sobre el PVA obtenido en la etapa de saponificacion o un
procedimiento de puesta en contacto entre si en contracorriente del PVA obtenido en la etapa de saponificacién y el
liquido de lavado, pero el procedimiento de lavado no se limita especialmente a estos. Ademas, alternativamente,
también puede usarse un procedimiento de pulverizacién del liquido de lavado sobre el PVA obtenido en la etapa de
saponificacion mientras se filtra en una maquina de filtracion.

[0028] Por ejemplo, si el lavado se lleva a cabo con agitacién en un tanque de lavado durante un tiempo
concreto, el PVA obtenido en la etapa de saponificacion y el liquido de lavado se suministran al tanque de lavado de
tal manera que la concentracion de materia solida en la pasta fluida, es decir, la cantidad de PVA contenida en la pasta
fluida, se encuentre en el intervalo del 1 al 30 % en masa. Ademas, convenientemente, el tiempo de lavado en tal caso
es de 1.000 segundos 0 més. De este modo es posible reducir alin mas las cantidades de acetato de sodio residual y
de materiales volatiles en la torta de PVA después del lavado.

[0029] Alternativamente, si el lavado se lleva a cabo por pulverizacion del liquido de lavado sobre la pasta
fluida, la cantidad de liquido de lavado que se ha de pulverizar sobre la pasta fluida se ajusta preferentemente de tal
manera que la cantidad total de liquido de lavado que se ha de pulverizar sea de 200 a 10.000 partes en masa con
respecto a 100 partes en masa de PVA.

[0030] En el procedimiento de producciéon de una resina de PVA de acuerdo con la presente realizacion, el
acetato de sodio contenido en el PVA es soluble en metanol y en agua, que son disolventes polares. Ya que las
impurezas de acetato de sodio se transfieren al filtrado después del lavado cuando el PVA y el liquido de lavado
(incluido el disolvente de saponificacion) se separan entre si por un procedimiento adecuado como filtracion, es posible
eliminar las impurezas del PVA.

[0031] Las etapas de lavado vy filtracion pueden repetirse varias veces, usando el filtrado generado por la
filtracion en el lavado de la fase anterior y suministrando liquido de lavado fresco al tanque de lavado en la fase final.

[Etapa de secado]

[0032] El liquido de lavado que contiene metanol, acetato de metilo y agua que queda en la torta de PVA se
elimina después por secado de dicho PVA (etapa S4). El procedimiento de eliminacion del liquido de lavado y secado
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del PVA no esta especialmente limitado, pudiendo aplicarse cualquier procedimiento conaocido.

[0033] En el procedimiento de produccién de una resina de PVA en la presente realizacion pueden llevarse a
cabo otras etapas, tales como una etapa de enfriamiento, una etapa de pulverizacion y una etapa de clasificacion,
segun sea necesario, en la etapa de secado S4 o después de la etapa de secado.

[0034] Ya que, en el procedimiento de produccién de una resina de PVA en la presente realizacién, el PVA se
lava después de la etapa de saponificacion en el estado de pasta fluida, segin se describe anteriormente, es posible
aumentar la eficiencia de la eliminacion de impurezas y reducir la cantidad de liquido de lavado usado, en comparacién
con el caso en que el PVA se lava en el estado de pellas o polvo. Adicionalmente, el uso de un liquido de lavado que
contiene acetato de metilo ademas de metanol y agua para el lavado también conduce a una mejora de la
compatibilidad entre el PVA y el liquido de lavado. De este modo, es posible aumentar ain mas la eficiencia de la
eliminacion de impurezas. Adicionalmente, es posible reducir la cantidad de materiales volatiles en la torta de PVA
después del lavado y de este modo mejorar la eficiencia de secado después del lavado. Ademas, la etapa de lavado
en el procedimiento de produccion de una resina de PVA de acuerdo con la presente realizacion puede usar
instalaciones existentes y por tanto no se requieren grandes inversiones en instalaciones.

(Segunda realizacion)

[0035] A continuacion se describira el procedimiento de produccion de una resina de PVA en una segunda
realizacién de la presente invencion. En la presente realizacion, el PVA obtenido en la etapa de saponificacion se lava
en etapas en el estado de pasta fluida, al dispersarlo en un liquido de lavado que contiene acetato de metilo: 1 a 40
partes en masa, metanol: 50 a 98,9 partes en masa y agua: 0,1 a 10 partes en masa, con una concentracion de materia
sélida del 1 al 30 % en masa. La “etapa de polimerizacion”, la “etapa de saponificacion” y la “etapa de secado”, seguin
se usan en el procedimiento de produccion de una resina de PVA de la presente realizacion, son las mismas que las
descritas anteriormente en la primera realizacion.

[0036] La figura 2 es un diagrama de bloques esquematico que muestra la etapa de lavado en el procedimiento
de produccion de una resina de PVA de acuerdo con la presente realizacion. En el procedimiento de produccion de
unaresina de PVA de acuerdo con la presente realizacion, el nimero de operaciones de lavado no esta especialmente
limitado, pero es deseable que el lavado se lleve a cabo dos, tres 0 mas veces para una eliminacion mas eficiente de
las impurezas residuales.

[0037] Por ejemplo, cuando el lavado se lleva a cabo tres veces, segin se muestra en la figura 2, el PVA
obtenido en la etapa de saponificacion y un liquido de lavado se suministran a un tanque para la primera fase de
lavado y, después de lavar durante un tiempo concreto, el liquido de lavado se separa por filtracién. Seguidamente, el
PVA después de la filtracion y un liquido de lavado se suministran a un tanque para la segunda fase de lavado vy,
después de lavar durante un tiempo concreto, el liquido de lavado se separa por filtracion. Adicionalmente, el PVA
después de la filtracion se vuelve a lavar en un tanque en la tercera fase de lavado durante un tiempo concreto y,
después de la filtracion, se somete a la etapa de secado. Mediante el lavado del PVA en varias fases, es posible
reducir considerablemente la cantidad de impurezas, como acetato de sodio, que quedan en la resina de PVA.

[0038] Convenientemente, el tiempo de lavado en cada etapa es de 1.000 segundos 0 mas. De este modo es
posible reducir considerablemente las cantidades de acetato de sodio residual y de materiales volatiles en la torta de
PVA después del lavado, en comparacién con los procedimientos convencionales.

[0039] En este caso, la eficiencia de filtracion es preferentemente mayor en las fases mas posteriores.
Especificamente, es concebible usar un aparato de filtracion de baja eficiencia, como una maquina de separacion de
liquidos, para la filtracién en la primera fase, un aparato de filtracién de mayor eficiencia, como un filtro prensa, en la
segunda fase y un aparato con una eficiencia de filtracion ain mayor, como un filtro Decon, en la tercera fase.
Modificando de este modo la eficiencia de filtracion en cada fase, es posible mejorar la eficiencia de eliminacion de
impurezas y la eficiencia de secado posterior.

[0040] Ademas, en el procedimiento de produccién de una resina de PVA de acuerdo con la presente
realizacién, es deseable suministrar un liquido de lavado fresco al tanque de la tercera fase de lavado, usar el filtrado
de la tercera fase para el lavado en la segunda fase y usar el filtrado de la segunda fase para el lavado en la primera
fase. En este caso, el liquido de lavado suministrado en la tercera fase puede ser un liquido de lavado compuesto de
acetato de metilo: 0,1 a 40 partes en masa, metanol: 50 a 98,9 partes en masa y agua: 0,1 a 10 partes en masa. En
un caso tal, los liquidos de lavado (filtrados) de las fases primera y segunda pueden contener sustancias contenidas
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en el PVA, como aldehidos, alcoholes y ésteres de acido acético, ademas de acetato de metilo, metanol y agua, que
son los componentes del liquido de lavado.

[0041] En este procedimiento, el filtrado de la primera fase, que contiene impurezas eliminadas por el lavado
en mayor cantidad, se recoge y purifica. El liquido de lavado purificado puede usarse de nuevo para lavar el PVA. De
este modo, es posible reducir la cantidad de liquido de lavado usado en la totalidad del proceso, sin merma de la
eficiencia de eliminacién de impurezas, usando los liquidos de lavado de las fases primera, segunda y tercera, cuyo
contenido de impurezas va disminuyendo en este orden, de forma secuencial, cada uno en la fase anterior.

[0042] En el procedimiento de produccién de una resina de PVA de acuerdo con la presente realizacion, en el
que se lleva a cabo un lavado multifasico, es posible reducir considerablemente la cantidad de impurezas,
especialmente la cantidad de acetato de sodio, que queda en la resina de PVA, en comparacion con el lavado en una
fase, cuando se usa la misma cantidad de liquido de lavado. Ademas, en el procedimiento de produccion de una resina
de PVA de acuerdo con la presente realizacién, ya que se usa un liquido de lavado que contiene metanol y agua, asi
como acetato de metilo y la cantidad de acetato de metilo en relacion con la cantidad de PVA se ajusta en un intervalo
concreto, al regularse la cantidad de acetato de metilo en el liquido de lavado y la concentracién de material sélida en
la pasta fluida, es posible eliminar impurezas de la resina de PVA sin merma de la eficiencia de lavado ni de la eficiencia
de secado posterior.

[0043] Ademas, mediante el suministro de liquido de lavado fresco al tanque de lavado de la fase final y el uso
secuencial del filtrado como liquido de lavado en las fases anteriores, es posible reducir la cantidad de liquido de
lavado y moderar el aumento del coste de produccion necesario para la construccion de una instalacion multifasica.
Otras configuraciones y efectos ventajosos del procedimiento de produccién de una resina de PVA de acuerdo con la
presente realizacion son los mismos que los descritos anteriormente en la primera realizacion.

EJEMPLOS

[0044] A continuacion, se describiran mas especificamente los efectos ventajosos de la presente invencién con
referencia a ejemplos y ejemplos comparativos. En los ejemplos siguientes se produjeron resinas de alcohol polivinilico
con diferentes condiciones de lavado y se determinaron las cantidades de materiales volatiles y acetato de sodio
residual contenidos en las mismas. Especificamente, en primer lugar se afiadié una disolucion metandlica de hidréxido
de sodio (concentracion: 3 % en masa) a acetato de polivinilo: 37,5 partes en masa, metanol: 62,2 partes en masa y
agua: 0,2 partes en masa y el acetato de polivinilo se saponific6 a 50 °C para dar un PVA con un grado de
polimerizaciéon medio de 1.700 y un valor de saponificaciéon del 99 % en moles.

[0045] Después, el PVA obtenido tras la saponificaciéon y un liquido de lavado compuesto de acetato de metilo,
metanol y agua se suministraron a un tanque de lavado con una capacidad de 100 |, para dar una pasta fluida con la
composicion que se muestra en las tablas siguientes 1 0 2, y el PVA se lavé en el nUmero de fases de lavado que se
muestra en las tablas siguientes 1 o 2. El PVA obtenido después de eliminar el liquido de lavado por filtracion de la
pasta fluida se sec6 después a 120 °C en un horno Geer durante una hora para dar una torta de PVA. Las cantidades
de materiales volatiles y el acetato de sodio residual en la resina de PVA obtenida se determinaron por el procedimiento
especificado en la norma JIS K6276. Los resultados se resumen en las tablas siguientes 1y 2. En las tablas siguientes
1y 2, los casos en los que el contenido de agua y metanol es menor se indican como de “productividad” favorable (O)
y aquellos en los que el contenido es mayor se indican como de “productividad” desfavorable (X).
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[0046] En los ejemplos comparativos 1, 3 y 6 mostrados en la tabla 2 anterior, el contenido de acetato de sodio
residual alcanzo6 el valor deseado, pero la cantidad de metanol usada fue mayor, lo que supuso un aumento de la
carga en la etapa subsiguiente de recuperacion del disolvente. Alternativamente, en el ejemplo comparativo 5, el
contenido de acetato de sodio residual alcanz6 el valor deseado, pero la cantidad de agua usada fue mayor, lo que
condujo a una fusion de las particulas de PVA resultantes en forma de una pelicula y también a una detectable
deposicion de esta en la secadora. También alternativamente, en los ejemplos comparativos 2 y 4, el contenido de
acetato de sodio es mayor, lo que indica un lavado insuficiente.

[0047] En contraste, segin se muestra en la tabla 1 anterior, en los ejemplos 1 a 7, en los que el lavado se
lleva a cabo dentro del alcance de la presente invencion, fue posible producir un PVA deseado que contenia solo
cantidades limitadas de materiales volatiles y de acetato de sodio residual usando una cantidad menor del liquido de
lavado. Los resultados anteriores confirman que es posible lavar el PVA eficientemente con una cantidad limitada del
liquido de lavado de acuerdo con el procedimiento de la presente invencion.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de produccién de una resina de alcohol polivinilico que comprende una etapa de
lavado para el lavado de un alcohol polivinilico obtenido por saponificacién de un éster polivinilico con un liquido de
5 lavado compuesto de acetato de metilo, metanol y agua, en que el alcohol polivinilico se lava, en la etapa de lavado,
en una pasta fluida que contiene acetato de metilo, metanol y agua en una proporcién de acetato de metilo: 1 a 40
partes en masa, metanol: 50 a 98,9 partes en masa y agua: 0,1 a 10 partes en masa y una concentracion de materia
sélida del 1 al 30 % en masa, en que el lavado y la filtracion se repiten varias veces vy el filtrado generado por la
filtracion se usa para el lavado en la fase anterior y un liquido de lavado fresco se suministra al tanque de lavado de
10 la fase final.
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[Fig. 1]
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[Fig. 2]
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