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DESCRIPCION

Procedimiento de produccién de una composicién termopléstica a base de alcohol polivinilico exenta de particulas
infundidas y de degradacion.

Ambito de la invencién

La invencién se refiere a un procedimiento de produccion de una composicién termopldstica a base de alcohol
polivinilico que sea homogénea y exenta de degradacién que se manifieste con una coloracién amarillenta.

La invencion se refiere mds particularmente a un procedimiento de produccién por extrusiéon de una composicién
termoplastica a base de alcohol polivinilico que contiene por lo menos un agente plastificante, siendo la composicién
obtenida homogénea, es decir exenta de cristales de alcohol polivinilico infundidos y que no es objeto de ninguna
degradacion durante la extrusion, manifestindose una degradacién de este tipo con la aparicién de una coloracién
amarillenta.

La invencién se refiere muy particularmente a un procedimiento de produccién por extrusién de una composi-
cién termopldstica que se presenta en forma de geles o de granulos, estando estos productos de extrusidon exentos
de particulas infundidas y de degradacién que se manifieste con una coloracién amarillenta de dichos productos de
extrusion.

La invencion se refiere finalmente a un procedimiento de produccién por extrusiéon de una composicioén termoplasti-
ca de alcohol polivinilico en forma de geles o de granulos, exenta de particulas infundidas y de coloracién amarillenta,
estando los productos de extrusién destinados a utilizarse, mas adelante, como materia prima en la realizacién de
unos productos acabados o articulos mediante uno u otro de los procedimientos de transformacién conocidos como
pueden ser por ejemplo la extrusion, la extrusién-soplado, la inyeccién, el moldeo, el calandrado, el slush-moulding
u otros, estando los articulos acabados exentos de defectos como pueden ser unas particulas infundidas y/o despro-
vistos de coloracién amarillenta, sefial habitual de una degradacién mas o menos pronunciada de la materia polimera
constitutiva.

Estado de la técnica

El alcohol polivinilico resulta de la hidrélisis del acetato de polivinilo en solucién alcohdlica en presencia de un
catalizador de hidrdlisis dcida o bésica. El alcohol polivinilico asi obtenido se presenta en forma de cristales blancos
cuya tasa de hidrdlisis medida por el niimero de grupos acetato sustituido por el grupo hidroxilo -OH puede variar de
alrededor del 100 mol % al 60 mol %.

Las propiedades y caracteristicas diversas de los alcoholes polivinilicos que resultan de la reaccidn catalitica de
hidrdlisis dependen no solamente de la tasa de hidrdlisis sino también de su tasa de polimerizacién que a su vez
depende de la tasa de polimerizacion del acetato de polivinilo.

Los alcoholes polivinilicos ofrecen unas propiedades extraordinarias e interesantes que son su biodegradabilidad,
su cualidad relativa de transparencia, su caricter hidrosoluble, su funcién de “barrera” contra los gases, contra las
radiaciones ultravioletas, su buena resistencia a los hidrocarburos, los aceites y otras materias también. Unas cualidades
de este tipo hacen que los alcoholes polivinilicos resulten muy atractivos en unos sectores de utilizaciéon muy diversos.

Se conocen numerosas aplicaciones para los alcoholes polivinilicos. Por ejemplo, un campo de aplicacién particu-
lar se refiere al embalaje mediante las peliculas, el envasado en frascos y otros contenedores, realizdndose todos estos
objetos mediante los métodos desarrollados por la técnica de los plasticos. Sin embargo, la utilizacion de los alcoholes
polivinilicos atin se enfrenta hoy en dia a dos dificultades mayores que son la presencia de cristales de alcohol polivi-
nilico infundidos en la masa fundida de los polimeros durante la realizacién de articulos por medio de estos polimeros
y una tendencia marcada hacia una evolucién de su coloracion bajo el efecto de las condiciones térmicas y mecédnicas
que se les aplica para colocarlos en un estado fundido apto para su utilizacién, pasando esta coloracién de un estado
de origen opalescente a otro estado mas o menos amarillento después de la extrusion.

De hecho, es evidente que las dos dificultades asi evocadas dependen estrechamente la una de la otra, ya que la
temperatura de fusion de los alcoholes polivinilicos estd muy cercana a su temperatura de descomposicién, que puede
originar la evolucién de su coloracién por degradacién térmica: esta pequefia diferencia entre las temperaturas de
fusién y de descomposicién dificulta particularmente la explotacion industrial de estos polimeros.

Es cierto que, en la prictica, durante la fusion de los cristales de alcohol polivinilico, por ejemplo en el transcurso
de una extrusion, la temperatura de la materia polimera fundida puede alcanzar un nivel térmico del orden de 230°C
que puede ser sobrepasado y alcanzar 250°C, nivel térmico que parece necesario para fundir los ultimos cristales en el
nucleo de la materia y para que esta materia fundida sea homogénea, es decir exenta de particulas infundidas. Ahora
bien, la materia polimera fundida puede ser la sede -en el transcurso de esta fusién/extrusién amasadora- de choques
térmicos puntuales importantes que pueden sobrepasar el umbral de la temperatura maxima evocada anteriormente,
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por el hecho de que dicha materia polimera estd sometida asimismo a unos efectos locales de subida de temperatura
que resultan de los esfuerzos mecdnicos de trituracion de la que es objeto durante el amasado y la extrusion.

A partir de ese momento, el alcohol polivinilico puntualmente sobrecalentado es objeto de una descomposicion de
sus cadenas cuyas manifestaciones aparentes son una liberacion de los grupos hidroxilos, la escision de sus moléculas,
la produccién de subproductos de descomposicidn, la aparicion de una coloracién amarillenta de la materia, una
evolucidn de sus caracteristicas fisico-quimicas y una caida de las propiedades mecdnicas de los articulos realizados a
partir de alcoholes polivinilicos asi implementados.

Por esta razén parece evidente que la eliminacion de las “particulas infundidas” mediante elevacion de la tempe-
ratura para la obtencién de alcohol polivinilico homogéneo en estado fundido no puede hacerse por este medio ya que
conduce a una degradacién de sus cadenas, y a partir de ese momento, a una variacién de sus caracteristicas fisico-
quimicas, en particular mecdnicas y a la aparicién de una coloracién amarillenta significativa que hace que esta materia
polimera ya no pueda utilizarse para la realizacién de articulos.

Asi se impone la exigencia de la bisqueda de un compromiso entre un minimo de cristales infundidos en la masa
de polimeros fundidos y la menor evolucién posible del color hacia el amarillo provocado por la degradacién térmica
de la materia, debiéndose buscar este compromiso en la temperatura que se ha de practicar durante la fusién y la
extrusion del alcohol polivinilico.

Numerosas publicaciones dan fe de la bisqueda de este compromiso a través de la importancia de los trabajos
llevados a cabo para resolver simultdneamente las dos dificultades evocadas anteriormente y encontradas durante la
explotacién de los alcoholes polivinilicos que son:

- la presencia de cristales infundidos en la masa de polimeros de alcohol polivinilico después de su fusién-
amasado,

- el efecto de los choques térmicos impuestos a los polimeros de alcoholes polivinilicos en el transcurso de
la operacién de fusién-amasado que conduce a una materia extruida de color amarillento que manifiesta un
inicio de degradacién de las cadenas moleculares.

Se han explorado varias vias, que tratan de la busqueda de unas composiciones susceptibles de resistir a unos
choques térmicos y/o que tratan de unos procedimientos de implementaciones de estas composiciones.

Segin una primera via de investigacion, para favorecer la fusiéon completa de los cristales de alcohol polivinilico y
obtener por fusién-amasado una masa polimera fundida exenta de particulas infundidas, se han preparado particular-
mente unas composiciones a base de alcohol polivinilico y su modo de preparacién, asi como los procedimientos de
extrusion de estas composiciones.

Se ha propuesto, por ejemplo:

e En la patente US 3,997,489, una composicién mejorada a base de alcohol polivinilico que consiste en una
mezcla que comprende alcohol polivinilico, eventualmente un agente plastificante que es, por ejemplo, un
alcohol polihidrico y que comprende asimismo para favorecer la fusion de los cristales de polimeros, una
cera de peso molecular bajo, siendo esta cera por ejemplo un acido graso, y un homo- o copolimero a
base de etileno de peso molecular mds elevado. Se prepara esta composiciéon mejorada mediante mezcla
de los diversos constituyentes y luego se extruye a una temperatura comprendida entre 240°C y 250°C.
Pero este nivel de temperatura parece demasiado elevado para no originar un riesgo de degradacién de la
composicion: la presencia de una cera y de un polimero de etileno, y eventualmente de un plastificante, no
puede crear una proteccion suficientemente eficaz de la composicion contra los choques térmicos.

e En la patente US 4,119,604 otra composiciéon mejorada destinada a la realizacion de unas peliculas a base
de alcohol polivinilico que consiste en: (i) una mezcla que comprende un alcohol polivinilico de peso mo-
lecular bajo y un alcohol polivinilico de peso molecular medio, y eventualmente un copolimero de alcohol
vinilico, y que comprende un éster etilénico insaturado, y (ii) un plastificante que es un polietilenglicol. Se
prepara esta composiciéon mediante mezcla en seco de diversos constituyentes sélidos, introduciéndose el
plastificante en forma de una solucién acuosa mediante pulverizacién en la mezcla pulverulenta (i), y luego
se extruye esta mezcla en estado fundido a una temperatura que se sitda entre 180°C y 250°C. Pero este
nivel de temperatura es asimismo demasiado elevado para que la composicién no sea objeto de un inicio de
degradacion y la presencia de un plastificante y de agua de pulverizacién en la composicién no constituya
en este caso un factor que disminuya el riesgo de degradacién térmica.

e En la patente US 4,469,837 una composicion mejorada a base de alcohol polivinilico para la produccién
de articulos como pueden ser unas peliculas. Esta composicion consiste en una mezcla seca de alcohol
polivinilico que contiene originalmente humedad absorbida con uno o varios mondmeros de alcoholes
polihidréxidos en estado sélido que disponen de un punto de fusiéon comprendido entre 160°C y 230°C.
Se funde y se extruye esta mezcla a unas temperaturas comprendidas entre 180°C y 240°C segtin la tasa
de hidrélisis y la viscosidad del alcohol polivinilico implementado y segtin el porcentaje de alcoholes
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polihidréxidos introducidos en la mezcla. Pero esta composicion en particular no elimina el fenémeno de
coloracién amarillenta que resulta de una degradacién térmica de los polimeros.

Asi, aunque todas las composiciones evocadas anteriormente hayan sido estudiadas particularmente para favorecer
la fusion de los cristales de alcohol polivinilico y eliminar las particulas infundidas, las condiciones de temperaturas
elevadas practicadas durante su extrusién provocan un inicio de descomposicién de las cadenas macromoleculares de
estos polimeros que se manifiesta con una evolucion de sus caracteristicas fisico-quimicas y potencialmente con una
disminucién de sus propiedades mecdnicas y la aparicion de una coloraciéon marcada de amarillo, que es la manifes-
tacion mds inmediatamente aparente de la degradacion térmica. Por esta razén parece dificil trabajar por extrusion
una composicion a base de alcohol polivinilico a unas temperaturas tan elevadas para eliminar los cristales de alcohol
polivinilico infundidos.

A partir de ese momento, para un desarrollo industrial de estos polimeros, se han explorado otras vias técnicas,
para intentar tener controlados los efectos perturbadores observados y aportar unas mejoras a las composiciones a base
de alcoholes polivinilicos, a los modos de preparacion de las mezclas para extruir y a las condiciones de extrusion de
estas composiciones formadas por las mezclas asi preparadas.

La exploracién de estas otras vias técnicas pretende eliminar los efectos nefastos observados, es decir pretende
obtener la fusién completa de las composiciones a base de alcoholes polivinilicos durante operaciones de amasado,
fusién, extrusion por las que deben pasar dichas composiciones, sin que haya manifestaciones de degradaciones de
dichas composiciones.

Estas otras vias técnicas pretenden por consiguiente la homogeneidad de las composiciones extruidas a base de
alcohol polivinilico y mejor dicho, pretenden la fusién completa de estas composiciones polimeras de tal modo que
estén exentas de particulas infundidas en su masa sin ser objeto sin embargo de dafios por degradacién térmica que se
manifieste con un efecto de coloracién amarillenta mas o menos pronunciado.

Para obtener esta fusién completa de los cristales de alcoholes polivinilicos, se han explorado otros medios que los
evocados anteriormente, de los cuales se citan algunos casos a titulo ilustrativo.

e La patente US 4,206,101 describe una composicién a base de alcohol polivinilico, que comprende también
un agente plastificante que es el polietilenglicol que tiene un peso molecular comprendido entre 325 y 550.
Se describen diversos métodos para la preparacién y la implementacién de esta composicion. Por ejemplo,
uno de los métodos consiste en pulverizar el agente plastificante tal cual o en solucién acuosa en el alcohol
polivinilico y en extruir fundida dicha composicién tal como estd preparada. Otro método consiste en
introducir a la cabeza de una extrusionadora una mezcla pulverulenta compuesta por alcohol polivinilico y
por un agente antideslizante, por la tolva de alimentacién de la extrusionadora, y luego, mientras se realiza
la fusién de esta mezcla, en inyectar el agente plastificante en la primera seccion de la extrusionadora dentro
de la mezcla fundida formada por dichos alcoholes polivinilicos y dicho agente antideslizante, finalmente
en extruir la composicién que resulta de la mezcla en la extrusionadora a una temperatura del orden de
210°C, temperatura més baja que las evocadas anteriormente.

e La patente US 5,137,969 describe otra composicidn a base de alcohol polivinilico que se compone de un
alcohol polivinilico, de un plastificante para mejorar sus caracteristicas de colabilidad, siendo este plastifi-
cante por ejemplo el polietilenglicol, de un agente de dispersion para facilitar la mezcla de los componentes
y/o de un dcido como puede ser el 4cido fosférico susceptible de actuar sobre la estabilidad térmica del alco-
hol polivinilico. Segtin la descripcién que se hace de ella, se puede preparar la composicién en una cimara
de premezcla mediante introduccién del alcohol polivinilico y del agente de dispersion, introduciéndose
el plastificante y el 4cido fosférico en mezcla en forma de una pulverizacién. En este caso, la tempera-
tura de la composicién en preparacion en la cdmara de mezcla se sostiene a un nivel inferior a 105°C y
preferentemente de a lo sumo 95°C.

La extrusién de la composicién asi preparada se hace entonces en una extrusionadora a una temperatura adecuada,
mads baja que las practicadas en los procedimientos citados anteriormente, comprendida entre 150°C y 230°C segtn las
zonas consideradas de la extrusionadora, para evitar o limitar los fenémenos de degradacién del alcohol polivinilico.

Sin embargo, seglin una variante, mientras se va introduciendo el alcohol polivinilico a la cabeza de la extrusio-
nadora por la tolva de alimentacién, la mezcla liquida constituida por el plastificante (glicerol), el dcido de origen
mineral (H;PO,) y el agente de dispersién (monooleato de glicerol) se inyecta en la extrusionadora a una distancia de
alrededor de 3 didmetros mds abajo de la zona de introduccién del alcohol polivinilico. De esta manera, se introducen
los tres aditivos evocados mds arriba en el alcohol polivinilico, y luego la mezcla asi obtenida se somete muy rapida-
mente a fusién, se tritura y se extruye a una temperatura comprendida entre 150°C y 230°C evitando un contacto mds
prolongado a una temperatura elevada en una cdmara de premezcla.

Pero segtin se practique la preparacién de la composicion:

- en una cdmara de premezcla, seguida de la introduccién de la mezcla en una extrusionadora y su extrusion,
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- o bien, segun la variante, en una extrusionadora mediante mezcla del alcohol polivinilico introducido a la
cabeza de la extrusionadora, con unos adyuvantes liquidos inyectados en mezcla a una distancia de a lo
sumo 3 didmetros de la zona de alimentacién con alcohol polivinilico,

la composicién extrudida presenta siempre por lo menos uno de los dos defectos mayores evocados anteriormente
que son la presencia de cristales de alcohol polivinilico infundidos en la masa y/o una evolucién del color de dicha
composicién extruida hacia el amarillo mas o menos sostenido, la cual evolucidn de coloracién manifiesta un inicio de
degradacion no controlada del alcohol polivinilico que resulta de una temperatura de extrusion ain demasiado elevada.

. Finalmente, la solicitud internacional de patente WO 97/22 658 propone una composicién a base de
alcohol polivinilico asi como un método de preparacién de la composicion y su implementacion en
extrusionadora:

- la composicién propuesta estd formada por alcohol polivinilico, por un agente plastificante a
razén de un 5% a un 25% del peso con respecto al alcohol polivinilico y de agua afiadida en
exceso en una cantidad determinada con el objetivo de impedir la descomposicion térmica y por
lo tanto la aparicién de un amarilleamiento del alcohol polivinilico. Tal como estd expresada en la
descripcion de esta solicitud de patente, la presencia de agua afiadida en exceso en la composicién
a base de alcohol polivinilico podria ser susceptible de impedir la descomposicién térmica del
alcohol polivinilico a partir del momento en que dicha composicién alcanza la temperatura de por
lo menos 150°C al intervenir en el equilibrio de la reaccién de descomposicion por la presencia
de este exceso de agua.

- El procedimiento implementado para la preparacién de dicha composicién y su extrusion, para
producir unos granulos por ejemplo, consiste:

a) en una primera etapa, en mezclar los diferentes constituyentes de la composicién en una
extrusionadora, es decir el alcohol polivinilico, los agentes plastificantes y el agua en ex-
ceso, sometiendo estos constituyentes a una energia mecdnica de trituracion y una energia
calorifica aplicando un perfil de temperatura progresivo entre la zona de alimentacién a
140°C y la zona de recuperacion de la composicién homogeneizada a 230°C, estando la
energia total suministrada a la composicién comprendida entre 0,2 y 1,4 KwH/Kg y

b) en una segunda etapa, en eliminar el agua presente, es decir y en particular el agua afiadida
en exceso de tal modo que el grado de humedad presente sea inferior o igual a un 0,1%
(método Karl Fischer a 200°C).

Sin embargo, los granulos y/o articulos realizados segtin los métodos de la técnica de los plasticos, en particular
por extrusion, no son totalmente homogéneos y resulta que contienen atn cierta tasa de cristales de alcohol polivinilico
infundidos, ciertamente de tamafios pequenos. Pero estos granulos y/o articulos pueden desarrollar cierta propensién
aleatoria a la degradacion de su composicién que se manifiesta con la aparicién de un color amarillento en la masa que
dificilmente se puede controlar de un lote a otro de alcohol polivinilico implementado: las composiciones a base de
alcohol polivinilico marcadas por un inicio de degradacién acaban siendo entonces inutilizables, no solamente a causa
de las pérdidas de sus propiedades fisico-quimicas y mecdnicas, sino también a causa de la evolucién no controlada
del color amarillento de un lote de produccién a otro.

Objetos de la invencion

e Un primer objeto de la invencién es crear un procedimiento que permite producir en forma de geles o de
granulos termopldsticos, unas composiciones a base de alcohol polivinilico en las cuales la integridad de
las caracteristicas fisico-quimicas y mecdnicas estd asegurada.

e Otro objeto de la invencién es crear un procedimiento que permite producir unas composiciones termoplas-
ticas a base de alcoholes polivinilicos en forma de geles o de granulos sobre los cuales se tienen controlados
los efectos térmicos y se mantienen sus niveles de temperaturas mds elevados a unos umbrales inferiores a
los practicados anteriormente.

¢ Otro objeto de la invencidn es crear un procedimiento que permite producir unas composiciones termoplas-
ticas a base de alcoholes polivinilicos que contienen asimismo por lo menos un plastificante compatible
con dichos polimeros para mejorar su colabilidad y disminuir notablemente los fendmenos de trituracién
mecdnica mediante una implementacién mecdnica y térmica particular.

e Otro objeto de la invencidn es crear un procedimiento absolutamente reproducible, es decir no aleatorio en
el tiempo, que permite producir unos geles o unos granulos termopldasticos a base de alcohol polivinilico, a
la vez que estd exento de los defectos de particulas infundidas y de coloracién de amarillo.

e Otro objeto de la invencidn es crear un procedimiento que permite producir unos geles o unos granulos
termopldsticos a base de alcohol polivinilico que se pueden transformar en articulos acabados mediante
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uno u otro de los procedimientos de la técnica de los plasticos, en particular en el sector del embalaje, sin
que se manifiesten unos defectos de particulas infundidas y/o de aparicién de coloracién en el transcurso
de la transformacién de los granulos.

Sumario de la invencion

Los diversos objetos enunciados anteriormente asignados a la invencién se pueden alcanzar gracias al procedi-
miento de produccién de una composicion termoplastica a base de alcohol polivinilico que elimina los inconvenientes
seflalados durante el examen del estado de la técnica y aporta, ademds, sustanciales mejoras a los medios descritos an-
teriormente, que permite obtener una composicién termoplastica que, después de la extrusion, estd exenta de particulas
infundidas y de todo fenémeno de degradacion fisico-quimica que se manifiesta habitualmente con un amarilleamiento
del articulo realizado.

Segtn la invencién, como se describe en la reivindicacién 1, el procedimiento de produccién por amasado - fusion -
extrusion de una composicién termopldstica a base de por lo menos un alcohol polivinilico exento de particulas infun-
didas y de degradacion fisico-quimica de dicho alcohol polivinilico que se manifiesta con un amarilleamiento, la cual
composicion comprende asimismo por lo menos un agente plastificante de dicho alcohol polivinilico y eventualmente
otros agentes, el cual procedimiento incluye unas zonas de acciones que consisten en:

- la introduccién de los alcoholes polivinilicos cristalinos y de los agentes plastificantes, en una zona de
alimentacion donde se les mezcla con agitacion, llevandose la mezcla a una temperatura inferior a la tem-
peratura de fusion de dicha mezcla,

- la fusién a una temperatura apropiada en una zona de fusidn de la mezcla caliente procedente de la zona de
alimentacion y de mezcla con agitacion,

- la desgasificacion de la mezcla fundida procedente de la zona de fusién en una zona de desgasificacién para
eliminar todos sus compuestos volatiles que resultan de la fusién de la mezcla,

- la compresion en una zona de compresion de la mezcla fundida desgasificada y su extrusion a una tempe-
ratura apropiada,

se caracteriza porque, entre la zona de introduccién y de mezcla de los componentes y la zona de fusién de la mezcla
de los componentes, se crea una zona de absorcion total del agente plastificante por los cristales de alcohol polivinilico
hasta el nicleo de dichos cristales, teniendo lugar la absorcién bajo una accién de amasado con grado de trituracién
bajo y a una temperatura baja y controlada de modo que no se produzca la fusién de los cristales de alcohol polivinilico
que han absorbido en su ntcleo el agente plastificante.

La determinacién de la conservacion del color opalescente de la composicion después de la extrusion puede hacerse
mediante los métodos de colorimetria conocidos por el entendido en el arte. Esta determinacién puede hacerse en
particular a partir de peliculas-muestras destinadas a estar sometidas a un examen técnico de colorimetria mediante la
medicién en valor absoluto del parametro b* en el sistema de clasificacién de los colores segtn la técnica CIELAB y
la escala que se deriva de ella, que incluye los pardmetros a*, b* y 1*, segtin la cual el pardmetro b* debe ser inferior
a 10 para expresar la blancura de la composicién.

Descripcion detallada de la invencion

Si bien se sabe, como lo confirma el estado de la técnica, que en una composicién a base de alcohol polivinilico,
la razén de ser de la presencia de un agente plastificante es buscar una reduccion de la temperatura de fusion de la
mezcla con respecto a la temperatura de fusién del alcohol polivinilico solo:

- para limitar la importancia de choques térmicos que puedan originar la degradacion de dicho alcohol poli-
vinilico e intentar tener controlada y gestionar la aparicién del amarilleamiento,

- para disminuir y hasta incluso eliminar la presencia de los cristales de alcohol polivinilico infundidos en la
mezcla extruida,

resulta en vista del estado de la técnica que las condiciones del modo de realizacién de la mezcla son determinantes
para la obtencién de una composicion a base de alcohol polivinilico a la vez homogénea, es decir exenta de particulas
infundidas, y no degradada térmicamente, es decir que se protegen y conservan sus propiedades iniciales fisico-qui-
micas en el transcurso de la formacién por extrusion de los productos de extrusion o en el transcurso de la realizacién
de articulos acabados mediante la utilizacién de dichos productos de extrusion.

Es cierto que, en el estado de la técnica, se implementa el agente plastificante en las composiciones a base de
alcohol polivinilico para reducir su punto de fusién y, a partir de ese momento, diferenciarlo notablemente de su
temperatura de descomposicién generalmente mas cercana al punto de fusién y evitar asi una degradacién segura del
alcohol polivinilico por choque térmico.
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Pero es cierto asimismo que, en este mismo estado de la técnica, las mejoras deseadas que se refieren a la vez a la
eliminacion de las particulas infundidas y/o a la ausencia de coloracién después de la extrusién de la composicion, no
se alcanzan plenamente a través de los medios descritos en el estado de la técnica y que, a partir de ese momento, hay
que buscar sus causas para eliminar estos defectos principales.

Ahora bien, de conformidad con este estado de la técnica, las composiciones a base de alcohol polivinilico que
contienen asimismo por lo menos otro componente que es un plastificante de dicho polimero, se preparan generalmente
en condiciones de trituracién fuerte y con un perfil de temperaturas demasiado elevadas, mediante la mezcla de los
diversos componentes previamente a la fusién o simultdneamente a la fusién del alcohol polivinilico:

- en premezclador dindmico independiente de los medios de fusién y de extrusion, efectudndose la fusion y
la extrusion de dicha mezcla obtenida inmediatamente después de su formacion,

- o directamente en extrusionadora, en el lugar donde se efectia en continuo y sucesivamente la mezcla de
los componentes, pudiendo estar el polimero en estado fundido, seguida de su extrusion.

En el caso en que, segtin el estado de la técnica, esta preparacion de la mezcla tiene lugar en un premezclador
dindmico independiente de los medios de fusién y de extrusion, se puede introducir el plastificante en los cristales de
alcohol polivinilico en una forma diluida en un medio liquido apropiado, o no diluida, mediante un medio como puede
ser por ejemplo la introduccién simultdnea con los cristales, o mediante una pulverizacién en dichos cristales, estando
la mezcla obtenida sometida a una accién mecdanica de removido con efecto triturador y a un calentamiento que lleva
la mezcla a unas temperaturas a menudo demasiado elevadas, es decir que alcanzan unos niveles que provocan por lo
menos un inicio de fusién de la mezcla formada por los cristales de alcohol polivinilico y del plastificante.

En el caso en que, segtn el estado de la técnica, esta preparacién de la mezcla se efectia directamente en una
extrusionadora, la introduccién de los componentes puede tener lugar:

- simultdneamente por la tolva de alimentacidn, efectudndose la mezcla en la primera zona seguida de una
fusién rdpida a alta temperatura en la zona siguiente,

- o por separado, y en este ultimo caso, introduciéndose los cristales de alcohol polivinilico en la extrusiona-
dora por la tolva de alimentacién e introduciéndose el plastificante en la extrusionadora mediante inyeccién
directa dentro del alcohol polivinilico en proceso de amasado que estd colocado en un estado cercano a la
fusién o totalmente fundido. Y luego la fusién completa de la mezcla se lleva a cabo y finaliza rdpidamente
en condiciones de amasado triturador después de la inyeccién del plastificante en el polimero. La inyeccién
del plastificante se efecttia, por ejemplo, a una distancia de a lo sumo 3 D (siendo D el didmetro del husillo)
del extremo situado mds arriba de la extrusionadora.

Ahora bien, segin la invencién, y contrariamente a lo que estd mencionado en el estado de la técnica, ha resultado
posible conseguir unas composiciones a base de alcohol polivinilico muy homogéneas y no degradadas, extruidas
mediante la implementacién de unos medios clédsicos de fusion-extrusion, pudiendo tener lugar la fusién de la compo-
sicién en un intervalo de temperaturas que puede situarse entre un valor un poco inferior y un valor un poco superior
a la temperatura de fusion del alcohol polivinilico solo, y, sin que por ello haya degradacién por descomposicion, a
condicién de que:

- los cristales de alcohol polivinilico absorban totalmente, especialmente en su niicleo, por lo menos un
agente plastificante de dichos polimeros,

- esta absorcion tenga lugar a una temperatura baja y controlada de modo que no haya ningtin inicio de fusién
de los cristales de alcohol polivinilico que han absorbido en su nicleo el agente plastificante.

La temperatura de la mezcla de alcohol polivinilico y del plastificante, para que se produzca una absorcién del
plastificante en el nicleo de los cristales de alcohol polivinilico, debe ser inferior de por lo menos 10°C a la temperatura
de fusién de los cristales de alcohol polivinilico que han absorbido en su ntcleo el agente plastificante llamado mas
adelante alcohol polivinilico plastificado.

Para ello, la zona de absorcién segtn la invencidén creada entre la zona de alimentacién con alcohol polivinilico
y con plastificante de dicho polimero por una parte, zona donde se les mezcla, y la zona de fusién de la mezcla por
otra parte, constituye una zona de trabajo en la cual se efectiia la absorcidon completa del agente plastificante hasta el
nucleo de los cristales de alcohol polivinilico.

Esta zona de absorcién:
- estd provista de unos medios mecdnicos que favorecen la mezcla intima de los componentes y la transferen-

cia de la mezcla, pero que no desarrollan ningtin fenémeno de trituracién que pueda originar unos choques
térmicos importantes y que pueda originar la degradacion del alcohol polivinilico,
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- cuenta con unos medios de calentamiento y de regulacién térmica de tal modo que no haya fusién o inicio
de fusién de los cristales de alcohol polivinilico plastificados, siendo la temperatura inferior de por lo
menos 10°C y preferentemente de por lo menos 20°C a la temperatura de fusién de dichos cristales de
alcohol polivinilico plastificados, y de modo que el tiempo de permanencia de la mezcla sea suficiente
para que los cristales de alcohol polivinilico estén bien impregnados en su nticleo por el plastificante, que
dicho plastificante sea completamente absorbido por la masa de alcohol polivinilico, especialmente hasta
el nidcleo de los cristales, y que la mezcla obtenida constituya una masa absolutamente homogénea.

De conformidad con la invencién, en la zona de absorcién total del agente plastificante por los cristales de alcohol
polivinilico hasta el niicleo de sus cristales, la absorcidn tiene lugar bajo una accién mecédnica suave de removido y a
una temperatura baja y controlada de modo que no se produzca la fusién de los cristales de alcohol polivinilico que
han absorbido en su nucleo el agente plastificante. En efecto, dicha absorcién tiene lugar a una temperatura baja y
controlada y bajo la accién de un amasado con grado de trituracién bajo cuyo grado puede variar de alrededor de 10

segundo™' a 10° segundo ~' y mds preferentemente de 10 a 500 segundo .

Asi, segtin la invencidn, la zona denominada de absorcion:

- en el caso en que es una zona de premezcla independiente de una extrusionadora, debe permitir a la mezcla
un tiempo de permanencia suficiente en condiciones de amasado poco triturador y a una temperatura con-
trolada inferior a la temperatura de fusion de los cristales de alcohol polivinilico plastificados, de modo que
la temperatura de la mezcla formada por el alcohol polivinilico y por el agente plastificante en proceso de
absorcion total sea inferior de por lo menos 10°C y preferentemente de por lo menos 20°C a la temperatura
de fusién de los cristales de alcohol polivinilico plastificados, es decir que han absorbido en su niicleo el
agente plastificante;

- en el caso en que es una zona incorporada en un amasador continuo del tipo extrusionadora, tiene una
longitud determinada para dar un tiempo de permanencia suficiente a la mezcla formada y para permitir
que los cristales de alcohol polivinilico absorban hasta el niicleo dicho agente plastificante, especialmente
en condiciones de amasado preferentemente con trituracién baja y a una temperatura controlada y regulada,
inferior a la temperatura de fusion de los cristales de alcohol polivinilico plastificados. Esta zona puede
tener una longitud comprendida entre un 10% y un 70% de la longitud total del husillo de la extrusionadora.
La longitud total del husillo de la extrusionadora estd constituida por su parte activa, es decir que esta
longitud excluye toda la parte que permite el acoplamiento y el arrastre mecdnico de dicho husillo.

Segun la invencion, se puede practicar la preparaciéon de la composicién en una cdmara de premezcla, efectudndose
mas adelante la fusién y la extrusion de dicha mezcla obtenida en un amasador del tipo extrusionadora.

Segtin la invencion, en el caso de un amasador del tipo extrusionadora, el origen de la zona de absorcién del
plastificante en el nticleo de los cristales de alcohol polivinilico se sitia a una distancia expresada en % con respecto
a la longitud total del husillo, preferentemente comprendida entre un 8% y un 25% del extremo situado mas arriba del
husillo de dicho amasador.

A partir de ese momento, y segin la invencion, se puede introducir el agente plastificante del alcohol polivinilico:

- En el amasador del tipo premezclador simultdneamente con el alcohol polivinilico o bien preferentemente
por separado después de que se haya llevado el alcohol polivinilico a un nivel de temperatura favorable,
inferior de por lo menos 10°C y preferentemente de por lo menos 20°C a la temperatura de fusion de los
cristales de alcohol polivinilico plastificados en su nticleo.

- En el amasador del tipo extrusionadora a una distancia del extremo situado mds arriba del husillo compren-
dida entre un 0% y un 33% y preferentemente comprendida entre un 8% y un 25%.

En el caso en que se lleva a cabo la preparacién de la composicién segin la invencién en un amasador del tipo
premezclador, se puede practicar esta preparacién en un dispositivo como puede ser por ejemplo un Farrel®, un Buss®
o un Guédu®, que incluye unos medios de mezcla con grado de trituracién y de regulacién térmica bajo, llevandose a
cabo mds adelante la fusién y la extrusidon de dicha composicion obtenida en un amasador del tipo extrusionadora.

Los alcoholes polivinilicos utilizados en el procedimiento segtin la invencion se preparan generalmente de manera
conocida, mediante saponificacion, preferentemente mediante hidrdlisis de ésteres polivinilicos, preferentemente de
acetato de polivinilo, teniendo estos alcoholes polivinilicos un peso molecular comprendido entre 10.000 y 200.000 y
un grado de hidrdlisis comprendido entre un 50% y un 100%, preferentemente comprendido entre un 73% y un 99,5%.

El agente plastificante implementado segtin la invencién debe ser compatible con el alcohol polivinilico implemen-
tado. Se puede elegir este agente plastificante dentro del grupo constituido por los polioles alifaticos y sus derivados,
en particular el etilenglicol, el dietilenglicol, el trietilenglicol y los polietilenglicoles de peso molecular relativamente
bajo, los polioxietilenglicoles, el trimetilenglicol, el propilenglicol, el neopentilglicol, los propanodioles, los butano-
dioles, los pentanodioles, el propanotriol o glicerol o glicerina, el trimetilolpropano, los hexanotrioles, el pentaeritritol,
el sorbitol y sus derivados cogidos solos o en mezcla.
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La concentraciéon de agente plastificante introducido en la composicién segin la invencién es de a lo sumo un
90% del peso con respecto al peso total de la composicion, es decir con respecto al peso total de la mezcla que
comprende el alcohol polivinilico, el agente plastificante y todos los otros eventuales agentes conocidos que entran
en unas composiciones de este tipo, y en particular las cargas minerales u orgédnicas. Esta concentracién de agente
plastificante estd comprendida entre un 90% y un 50% del peso de la mezcla cuando la composicion estd destinada a
la produccién de un gel, y comprendida entre un 1% y a lo sumo un 50% del peso, preferentemente comprendida entre
un 15% y un 45% del peso de la mezcla cuando la composicién estd destinada a la produccion de granulos.

Segtn la invencion, es posible introducir asimismo, en la composicién a base de alcohol polivinilico, un agente de
dispersién compatible con los alcoholes polivinilicos implementados que favorece la difusién del plastificante en los
cristales de alcohol polivinilico y que, a partir de ese momento, es propenso a disminuir los tiempos de absorcién com-
pleta de dicho plastificante en el niicleo de los cristales de alcohol polivinilico. Se puede elegir un agente de dispersién
de este tipo, que es conveniente utilizar, entre los compatibles con los alcoholes polivinilicos y més particularmente,
por ejemplo, entre los mono- o diésteres de glicerol y de acido graso preferentemente de Cq a Cig.

La concentracién de este agente de dispersion estd comprendida generalmente entre 0,05 parte del peso y 1 parte
del peso y preferentemente de 0,1 parte a 0,5 parte del peso de la mezcla constituida por el alcohol polivinilico y el
plastificante.

Segtn la invencién, también es posible introducir en la composicién a base de alcohol polivinilico, otros agentes
ampliamente conocidos del estado de la técnica. Estos diversos agentes pueden ser, por ejemplo, estabilizantes tér-
micos o fotoquimicos, antioxidantes, lubrificantes, agentes antiestaticos, productos retardadores del fuego, colorantes,
aromas, perfumes u otros también que se pueden introducir segin las cantidades ampliamente conocidas del entendido
en el arte.

Se pueden introducir asimismo ciertas cargas como pueden ser unas materias pulverulentas minerales u orgdnicas
en la composicion creada segtin la invencion, inclusive las nanocargas.

Se pueden elegir las materias pulverulentas minerales referidas entre unas sales y/o unos 6xidos minerales que han
sido objeto o no de un tratamiento de superficie, como pueden ser los carbonatos de calcio, de magnesio, de cinc, la
dolomita, la cal, la magnesia, el trihidréxido de aluminio, la alimina, unas arcillas y otros silico-aluminosos, prefe-
rentemente el talco, el caolin, la mica, la bentonita, la wolastonita o también unas materias minerales pulverulentas
sintéticas como pueden ser las bolas de vidrio, las nanocargas.

Se pueden introducir también las materias pulverulentas orgdnicas de origen natural o sintético, como pueden ser
por ejemplo los polimeros naturales biodegradables, en particular los glicidos como pueden ser unos polisacaridos
y, entre ellos, el almidén, la celulosa en forma de polvo de madera y/o de fibras de celulosa, el negro de carbén, los
polvos de polimeros sintéticos, en particular los polvos de polimeros termoduros.

Se pueden implementar todas estas materias pulverulentas de origen mineral u orgnico solas o en combinacion.

Las dimensiones de estas materias pulverulentas minerales u orgdnicas estin comprendidas generalmente entre
0,01 y 300 um y preferentemente entre 0,1 y 100 um. En el caso particular de las nanocargas, su mayor dimensién
estd comprendida entre 100 nanémetros y 200 nanémetros.

Se pueden introducir las materias pulverulentas minerales u orgénicas en las composiciones segun la invencién a
razén de un 0,01% a un 70% del peso con respecto al peso total de la composicién y preferentemente a razén de un
5% a un 30% del peso con respecto al peso total de dicha composicién.

Segtn la invencién, y como ya se ha evocado anteriormente, en la zona de alimentacién que corresponde a la
introduccion del alcohol polivinilico y del agente plastificante, se asegura la puesta a temperatura de la mezcla fisica
formada por estos componentes, siendo esta temperatura siempre inferior al punto de fusion de los cristales de alcohol
polivinilico plastificados, de tal modo que no se produzca un inicio de fusién en esta zona: la temperatura de la mezcla
fisica de los constituyentes citados anteriormente debe ser inferior de por lo menos 10°C y preferentemente de por lo
menos 20°C a la temperatura de fusioén de dichos cristales plastificados en su niicleo.

En el caso en que esta zona de alimentacién estd incluida en un amasador continuo del tipo extrusionadora, esta
zona de alimentacién tiene una longitud comprendida entre un 8% y un 25% y preferentemente entre un 16% y un
21% de la longitud total del husillo de la extrusionadora.

Como se ha dicho anteriormente segun la invencién, en la zona de absorcidn total del agente plastificante por
los cristales de alcohol polivinilico calientes, la temperatura de la mezcla constituida por el alcohol polivinilico y
el plastificante en proceso de absorcién total debe ser inferior a la temperatura de fusién de los cristales de alcohol
polivinilico plastificados de por lo menos 10°C y preferentemente de por lo menos 20°C para que dicha absorcién
tenga lugar completamente en el niicleo de los cristales y sin que haya inicio de fusién de dichos cristales.

Segtin la invencion, en la zona de fusién de la mezcla constituida por los cristales de alcohol polivinilico impregna-
dos en su nicleo del agente plastificante, se elige la temperatura a la cual se lleva la mezcla en un intervalo alrededor
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de la temperatura de fusién de dicho polimero solo para asegurar la fusién de casi todos los cristales de alcohol poli-
vinilico impregnados de dicho plastificante y preferentemente ligeramente superior a dicha temperatura de fusion del
alcohol polivinilico.

Generalmente se elige la temperatura de dicha mezcla en esta zona de fusién en un intervalo de alrededor de mas
o menos 30°C con respecto a la temperatura de fusién del alcohol polivinilico solo y preferentemente de alrededor de
mads o menos 15°C, cuyo centro es la temperatura de fusion de dicho alcohol polivinilico solo.

Se elige la velocidad de incremento de temperatura de la mezcla en la zona de fusién de tal modo que la fusién
de los cristales de alcohol polivinilico que han absorbido en su niicleo el plastificante sea rapida y completa, es decir
uniforme y homogénea. La energia térmica aportada para esta fusién es en parte de origen mecdnico, es decir que es
en parte suministrada por un efecto mecénico de trituracién. Para ello, la zona de fusién cuenta con unos medios de
calentamiento y de regulacién térmica de tal modo que la fusién de los cristales de alcohol polivinilico plastificados
tenga lugar sin choque térmico y a la temperatura elegida para dicha fusién.

Para ello, dicha zona de fusion es la mds corta posible y su longitud estd comprendida entre un 10% y un 25% y
preferentemente comprendida entre un 15% y un 21% de la longitud total del husillo.

Segtin la invencidn, a la salida de la zona de fusién, se somete la mezcla fundida de alcohol polivinilico y del
plastificante, en una zona apropiada, a un enfriamiento rdpido mediante reduccién de su temperatura a un nivel de
temperatura comprendido entre la temperatura de fusion del alcohol polivinilico plastificado en su ntcleo y la tem-
peratura de fusion del alcohol polivinilico solo, es decir no plastificado. Este nivel de temperatura es siempre inferior
al punto de fusién del alcohol polivinilico solo pero muy ligeramente superior al punto de fusién de los cristales
de alcohol polivinilico plastificados para evitar y tener controlado el riesgo de degradacién de la mezcla intentando
conseguir una evolucién térmica ascendente: el nivel de temperatura es generalmente superior de por lo menos 3°C y
preferentemente de por lo menos 5°C a la temperatura de fusién del alcohol polivinilico plastificado.

En esta misma zona de enfriamiento, se produce asimismo la desgasificacién por vacio de la mezcla fundida y en
proceso de enfriamiento, de tal modo que se eliminen de dicha mezcla fundida todos los compuestos vueltos volatiles
durante el calentamiento de dicha mezcla en el transcurso de las operaciones de amasado y de fusién.

La zona de enfriamiento y de desgasificacion tiene una longitud comprendida preferentemente entre un 12% y un
21% de la longitud total del husillo.

Finalmente, la mezcla a base de alcohol polivinilico y de plastificante, fundida, enfriada y desgasificada, se somete
simultdneamente en una zona adecuada a una compresion y a un enfriamiento mdas fuerte con el fin de colocar dicha
mezcla a un nivel de viscosidad apto para su extrusién y producir un perfil extruido por extrusién destinado a ser
utilizado mas adelante en la produccion de articulos segtin los métodos desarrollados en la técnica de los plasticos.

Para permitir la produccién mds fécil atin de una composicién a base de alcohol polivinilico exenta de degradacion,
es posible, segin la invencion, que la mezcla-amasado, la absorcidn, la fusion, el enfriamiento y la extrusion de dicha
composicién tengan lugar en atmodsfera controlada, preferentemente exenta de oxigeno libre, como puede ser por
ejemplo en una corriente de nitrégeno.

Segtin la invencién, asimismo el procedimiento de produccién por amasado - fusién - extrusién por medio de un
amasador del tipo extrusionadora de una composicién termopldstica a base de por lo menos un alcohol polivinilico
exenta de particulas infundidas y de degradacion fisico-quimica de dicho alcohol polivinilico que se manifiesta a partir
de ese momento con un amarilleamiento, que comprende asimismo por lo menos un agente plastificante de dicho
alcohol polivinilico, el cual procedimiento incluye unas zonas de acciones que consisten en:

- laintroduccién de los alcoholes polivinilicos cristalinos y de los agentes plastificantes, para que se mezclen
en ellas con agitacion, llevandose la mezcla a una temperatura inferior a la temperatura de fusién de dicha
mezcla,

- la fusién a una temperatura apropiada en una zona de fusién de la mezcla caliente procedente de la zona de
alimentacioén y de mezcla con agitacién,

- la desgasificacion de la mezcla fundida procedente de la zona de fusidn en una zona de desgasificacion para
eliminar todos sus compuestos voldtiles que resultan de la fusién de la mezcla,

- la compresién en una zona de compresién de la mezcla fundida desgasificada y su extrusién a una tempe-
ratura apropiada,

se caracteriza porque, entre la zona de introduccién del alcohol polivinilico y de fusién de la composicién que
resulta de la mezcla de los componentes, se crea:

- una zona de introduccién del agente plastificante del alcohol polivinilico situada a una distancia compren-
dida entre un 12% y un 21% del extremo situado mas arriba de dicho amasador y,
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- una zona de absorcién total del agente plastificante por los cristales de alcohol polivinilico y en el niicleo de
sus cristales, teniendo lugar la absorcién bajo una accidén mecdnica suave de removido y a una temperatura
baja y controlada de modo que no se produzca la fusién de los cristales de alcohol polivinilico que han
absorbido en su nticleo el agente plastificante.

Asi y segiin la invencion, resulta que el procedimiento creado se distingue de los procedimientos del estado de la
técnica por el hecho de que incluye entre las zonas constitutivas de un amasador del tipo extrusionadora, cinco zonas
principales de acciones sucesivas que consisten:

- en una primera zona principal, denominada zona de alimentacién, en introducir el componente polimero
por la tolva de alimentacién, y luego en someter simultineamente el componente polimero a un amasado
suave bajo una accién ligera de trituracion, a un arrastre mecéanico en el eje del amasador y a una subida de
temperatura para llegar a una temperatura cldsica en una zona de alimentacion y eventualmente en inyectar
en dicha primera zona todo o parte del agente plastificante del alcohol polivinilico,

- en una segunda zona principal, denominada mds adelante zona de absorcién, y si no se ha realizado la
inyeccion o si s6lo se ha realizado en parte en la primera zona, en inyectar en la masa caliente pero no
fundida de los cristales del polimero, el plastificante o la otra parte del plastificante que desempefia un
papel de lubrificante del husillo del amasador mientras se siguen realizando simultdneamente las acciones
de amasado suave, de arrastre mecdnico de la mezcla y de mantenimiento a temperatura de la mezcla hasta
que los cristales calientes pero no fundidos de alcohol polivinilico hayan absorbido la totalidad del agente
plastificante, teniendo lugar esta absorcidn total en el nicleo de dichos cristales calientes, no fundidos, que
se dilatan y se reblandecen bajo el efecto combinado del plastificante y de la temperatura del medio que
tiene el valor mas bajo posible de tal modo que esta temperatura sea siempre inferior a la temperatura de
fusién de los cristales de alcohol polivinilico plastificados;

- enuna tercera zona principal, en provocar la fusién completa y rdpida de los cristales de alcohol polivinilico
que han absorbido la totalidad del plastificante llevandolos brevemente a una temperatura bajo control
cercana por exceso o defecto a la temperatura de fusion de dicho polimero solo para que la fusion sea
homogénea y no degradante;

- en una cuarta zona principal, en reducir rdpidamente la temperatura de la mezcla fundida a un nivel muy
ligeramente superior al punto de fusidn de los cristales de alcohol polivinilico que han absorbido en su
nicleo el agente plastificante para tener controlado el riesgo de degradacion térmica y en desgasificar la
mezcla fundida y enfriada para eliminar todos sus compuestos voldtiles;

- enuna quinta zona principal, en comprimir la mezcla fundida y desgasificada, mientras se sigue realizando
el enfriamiento para impedir toda degradacion de la mezcla fundida para que quede a un nivel de temperatu-
ra siempre muy ligeramente superior al punto de fusion de los cristales de alcohol polivinilico plastificados
en su nicleo y colocar dicha mezcla fundida y desgasificada a un nivel de viscosidad necesario para su
extrusion.

Segtin una variante de la invencion, la inyeccién del agente plastificante puede tener lugar por una parte en la
primera zona principal de alimentacién y por otra parte, en la segunda zona principal de absorcién de tal modo que se
introduzca la totalidad del agente plastificante en el amasador del tipo extrusionadora a una distancia de su extremo
situado mds arriba comprendida entre un 0% y un 33% y preferentemente entre un 8% y un 25% de la longitud del
husillo.

El amasador del tipo extrusionadora utilizado para la produccién segin la invencién de una composicién termo-
plastica a base de alcohol polivinilico en forma de productos de extrusién, puede ser del tipo, por ejemplo, MARIS,
CLEXTRAL, WERNER-PFLEIDERER, de husillo doble, corrotante y contrarrotante, cuyo manguito estd dividido
en unas zonas que poseen cada una un sistema de calentamiento y un sistema de enfriamiento para tener controlada
correctamente la temperatura de la mezcla en cada zona.

El amasador del tipo extrusionadora estd equipado asimismo con varias entradas de materiales sélidos o liquidos
que se refieren al alcohol polivinilico, al agente plastificante, eventualmente a unas cargas minerales y a otros agentes
conocidos que asimismo se pueden introducir.

La velocidad de rotacién de los husillos del amasador estd comprendida preferentemente entre 100 y 600 revolu-
ciones por minuto, es decir que esta velocidad de rotacién es mds bien baja, de tal modo que el grado de trituracién
aplicado a la mezcla de alcohol polivinilico y de plastificante sea el mas bajo posible para limitar la subida de tempe-
ratura mecénica de dicha mezcla y que el tiempo de permanencia de dicha mezcla sea suficiente para que la absorcién
total del agente plastificante por el alcohol polivinilico tenga lugar totalmente en el nicleo de los cristales de dicho
alcohol polivinilico.

Se puede extrudir la composicién segin la invencién a base de alcohol polivinilico en forma de productos de
extrusion enfriados, pudiendo efectuarse el enfriamiento:
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- por medio de un fluido gaseoso que puede ser aire,

- o mediante un fluido liquido, no solvente del alcohol polivinilico, pudiendo ser un fluido de enfriamiento
de este tipo una solucién acuosa salina saturada.

Mediante el procedimiento segtn la invencidn, es posible producir, de manera reproducible unos geles o unos
granulos de alcohol polivinilico homogéneos y exentos de degradacion, destinados a implementarse mediante fusion-
extrusion segun las técnicas aplicadas a las materias plasticas en la produccién de articulos como pueden ser por
ejemplo unas peliculas respirables o no para los sectores alimentario, médico, paramédico o también de otros articulos
como pueden ser unos frascos u otros contenedores. Todos estos articulos pueden ser, segiin las necesidades de sus
aplicaciones y de su eliminacién, por lo menos en parte biodegradables, o también hidrosolubles en el agua fria o el
agua caliente, segtn el alcohol polivinilico utilizado.

Ejemplo 1
Se refiere a la invencion

Se ha preparado, en forma de granulos y segiin el procedimiento de la invencién, una composicién termopldstica
a base de alcohol polivinilico que comprende asimismo un agente plastificante por medio de una extrusionadora
continua.

La férmula de la composicion es la siguiente:

- alcohol polivinilico que tiene una tasa de hidrélisis de un 88% y un punto de fusién de 188°C: un 75% del
peso

- agente plastificante: glicerina o glicerol: un 20% del peso
- agente antibloqueo: talco: un 5% del peso.

La extrusionadora implementada es una extrusionadora MARIS, de doble husillo, del tipo corrotante de didmetro
D =40 mm y de longitud 44 D, cuya velocidad de rotacién es de 150 r.p.m.

El manguito de dicha extrusionadora esté dividido en 11 zonas que comprenden entre si las 5 zonas principales de
accion definidas en la invencion.

Cada una de las zonas posee un sistema de calentamiento y un sistema de enfriamiento mediante circulacion de
agua y un sistema de regulacién de la temperatura.

Esta extrusionadora incluye:
- en la primera zona, una entrada del alcohol polivinilico,
- en la segunda zona, un inyector del agente plastificante,
- en las zonas 4 y 6, dos entradas laterales posibles para la introduccién de cargas minerales,
- en las zonas 5 y 7, dos entradas posibles para otros agentes liquidos,
- enla zona 9, una salida de desgasificacion por vacio,

- una boquilla con agujeros, montada en el extremo del husillo, que permite una extrusién en forma de juncos
que se enfrian y se recortan en granulos.

Las cinco zonas principales de acciones definidas en el marco de la invencién, en las cuales las temperaturas
indicadas son las controladas en el manguito de la extrusionadora, son las siguientes:

e La zona principal de alimentacién recubre las tres primeras zonas del manguito: su longitud es de 10 D.
Se introduce primero el alcohol polivinilico y se inyecta el agente plastificante a una distancia de 6 D.
Se comprime la mezcla y se incrementa su temperatura de 100°C (zona 1) hasta 130°C (zona 3), es decir
a una temperatura maxima inferior de 50°C a la de la temperatura de fusién de los cristales del alcohol
polivinilico plastificado.

o La zona principal de absorcion segin la invencion recubre toda o parte de las zonas de 3 a 5 del manguito,
su longitud es de 10 D. Constituye la zona principal mds importante del procedimiento segtin la invencién
ya que tiene por objetivo hacer que los cristales de alcohol polivinilico absorban totalmente el agente plas-
tificante. Esta zona de absorcion estd equipada con unos elementos mecédnicos de removido que favorecen
la mezcla de las fases sélida y liquida, sin trituracién excesiva, de tal modo que la absorcién del agente
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plastificante por el alcohol polivinilico en el nicleo de los cristales tiene lugar sin inicio de fusion de la
mezcla ni degradacion. A partir de ese momento, esta zona de absorcion en la que se produce una accién de
mezcla de los componentes por separacién y cruce de flujo de materia, no recibe ningtin exceso de energia
mecdnica y, por este hecho, controla bien la temperatura de la masa que resulta de la mezcla.

Esta temperatura es de alrededor de 140°C en el extremo situado mds arriba y de 150°C en el extremo situado mas
abajo de la zona de absorcion. La temperatura de la mezcla formada por el alcohol polivinilico y el plastificante es
inferior a la temperatura de fusién de dicho alcohol polivinilico solo.

La temperatura de fusién medida del alcohol polivinilico que ha absorbido en su niicleo el agente plastificante es
de 163,7°C.

1

El tiempo de permanencia de la mezcla formada por el alcohol polivinilico y el plastificante en dicha zona de
absorcion es de alrededor de 25 a 30 segundos.

e La zona principal de fusién recubre las zonas 6 y 7 del manguito. Su longitud es de 8 D. En esta zona de

fusién el incremento de temperatura es rdpido de un extremo (180°C) al otro (190°C) en vista de que a la
entrada de la zona principal de fusidn, la temperatura de la mezcla estd cercana a alrededor de 150°C. A
partir de ese momento, la fusidn de la mezcla en esta zona es rdpida, completa, sin degradacion del alcohol
polivinilico, en esta zona relativamente corta, aunque se utilicen en esta zona unos elementos mecanicos
simultdneamente para la trituracion y el transporte, esta doble funcién permite homogeneizar la energia
térmica desarrollada y borrar las zonas de sobrecalentamiento que, en el estado de la técnica, provocan la
degradacion del alcohol polivinilico.

La zona principal de enfriamiento rdpido y de desgasificacién recubre las zonas 8 y 9 del manguito. Su
longitud es de 8 D. En esta zona de enfriamiento rdpido y de desgasificacion, la temperatura de 1la mezcla
fundida disminuye del extremo situado mads arriba (190°C en el manguito) a su extremo situado mds abajo
(150°C en el manguito) de manera que se mantenga la mezcla fundida a un nivel de temperatura muy
cercano a su temperatura de fusién. En esta misma zona principal se efectia la desgasificacién por vacio
de la mezcla fundida con el fin de eliminar los vapores del agente plastificante y los vapores de agua, que
resultan del agua absorbida y/o de constitucion por los cristales de alcohol polivinilico y liberada durante
el calentamiento y la fusién de la materia.

La zona principal de compresion y de extrusion recubre las zonas 10 y 11 del manguito: la longitud de
esta zona es de 8 D. En esta zona, se somete nuevamente la mezcla en estado fundido y ya enfriada a
un enfriamiento suplementario para darle la correcta fluidez antes del paso por la boquilla. Se somete la
mezcla en estado fundido a una compresién para eliminar las tltimas fracciones gaseosas, homogeneizarla
y limitar el riesgo de degradacién del alcohol polivinilico mediante choque térmico. En esta zona se reduce
la temperatura del manguito de 150°C (a la entrada) a 130°C, de tal modo que la temperatura de la mezcla
fundida antes de su extrusién se reduzca a alrededor de 175°C para asegurar su extrusion. Asi, el perfil de
temperatura del husillo es de:

Zona|1 |2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Temperatura (100|130 |[130 |140 (150 180 (190 |180 |150 |130 (130
del manguito

La temperatura de la boquilla en el momento de la extrusién es de 160°C. A la salida de la boquilla, se enfrian
los juncos formados cuando pasan por un medio acuoso salino mantenido a una temperatura apropiada. Se cortan los
juncos enfriados para formar los granulos. Las caracteristicas de funcionamiento de la extrusionadora son:

* potencia motor: 38 Kw
* amperaje: 54 A

* caudal: 35 Kg/H.

El tiempo de permanencia total de la materia en la extrusionadora es de alrededor de 1 minuto y 25 segundos.
La composicién preparada y transformada en granulos segtin el procedimiento de la invencion:

- ofrece un color traslicido opalescente equivalente al de los cristales de alcohol polivinilico y que tiene un

valor de b* igual a 5,2
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- revela, mediante observacidn de cintas extruidas una casi ausencia de particulas infundidas.
Ejemplo 2
Se refiere a la invencion
Se ha preparado, en forma de granulos y segtn el procedimiento de la invencién, una composicion termopldstica
a base de alcohol polivinilico que comprende asimismo un agente plastificante por medio de una extrusionadora
continua.

La férmula de la composicion es la siguiente:

- alcohol polivinilico que tiene una tasa de hidrélisis de un 98% y un punto de fusién de 210°C: un 80% del
peso

- agente plastificante: glicerina o glicerol: un 15% del peso
- agente antibloqueo: talco: un 5% del peso.

La extrusionadora implementada es la misma que la del ejemplo 1, es decir que es una extrusionadora MARIS, de
doble husillo, del tipo corrotante de didmetro D = 40 mm y de longitud 44 D, cuya velocidad de rotacién es de 150
r.p.m.

El manguito de dicha extrusionadora estd dividido en 11 zonas que comprenden entre si las 5 zonas principales de
accidn definidas en la invencidn, entre las cuales en particular la zona principal de absorcién que asegura la absorcién

del agente plastificante separado por los cristales de alcohol polivinilico hasta el nicleo de dichos cristales.

Cada una de las zonas posee un sistema de calentamiento y un sistema de enfriamiento mediante circulacién de
agua y un sistema de regulacién de la temperatura.

El perfil del husillo es asimismo el mismo que el del ejemplo 1.

El perfil de temperatura en cada zona de la extrusionadora es de:

Zona 1 (2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Temperatura|{60 |[140 |150 [160 |180 |190 |210 (210 {180 170 |170
del manguito

A la salida de la boquilla, se enfrian los juncos formados cuando pasan por un medio acuoso salino mantenido a una
temperatura apropiada. Se cortan los juncos enfriados para formar los granulos. Las caracteristicas de funcionamiento
de la extrusionadora son:

* potencia motor: 38 Kw
* amperaje: 60 A
* caudal: 36 Kg/H.

La composicion preparada y transformada en granulos segtn el procedimiento de la invencién:

- ofrece un color traslicido opalescente equivalente al de los cristales de alcohol polivinilico y que tiene un
valor de b* igual a 9,0

- revela mediante observacién de cintas extruidas una casi ausencia de particulas infundidas.
Ejemplo 3
Se refiere a la invencion
Se ha preparado, en forma de granulos y segtin el procedimiento de la invencién, una composicién termopldstica

a base de alcohol polivinilico que comprende asimismo un agente plastificante por medio de una extrusionadora
continua.
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La férmula de la composicidn es la siguiente:
- alcohol polivinilico:
* que tiene una tasa de hidrdlisis de un 98% y un punto de fusién de 210°C: un 35% del peso
* que tiene una tasa de hidrdlisis de un 88% y un punto de fusién de 188°C: un 20% del peso
* que tiene una tasa de hidrdlisis de un 92% y un punto de fusién de 202°C: un 20% del peso
- agente plastificante: glicerina o glicerol: un 20% del peso
- agente antibloqueo: talco: un 5% del peso.

La extrusionadora implementada es la misma que la del ejemplo 1, es decir que es una extrusionadora MARIS, de
doble husillo, del tipo corrotante de didmetro D = 40 mm y de longitud 44 D, cuya velocidad de rotacién es de 180
r.p.m.

El manguito de dicha extrusionadora esté dividido en 11 zonas que comprenden entre si las 5 zonas principales de
accion definidas en la invencion, entre las cuales en particular la zona principal de absorcién que asegura la absorcién

del agente plastificante separado por los cristales de alcohol polivinilico hasta el nicleo de dichos cristales.

Cada una de las zonas posee un sistema de calentamiento y un sistema de enfriamiento mediante circulacién de
agua y un sistema de regulacion de la temperatura.

El perfil del husillo es asimismo el mismo que el del ejemplo 1.

El perfil de temperatura en cada zona de la extrusionadora es de:

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Temperatura[100/180 |180 |190 (200 210 [240 [240 (190 [170 |170
del manguito

A la salida de 1a boquilla, se enfrian los juncos formados cuando pasan por un medio acuoso salino mantenido a una
temperatura apropiada. Se cortan los juncos enfriados para formar los granulos. Las caracteristicas de funcionamiento
de la extrusionadora son:

* potencia motor: 38 Kw
* amperaje: 54 A
* caudal: 40 Kg/H.

La composicién preparada y transformada en granulos segtin el procedimiento de la invencion:

- ofrece un color traslicido opalescente equivalente al de los cristales de alcohol polivinilico y que tiene un
valor de b* igual a 9,6

- revela mediante observacion de cintas extruidas una casi ausencia de particulas infundidas.
Ejemplo 4
Se refiere al estado de la técnica
La composiciéon termopldstica del ejemplo 1 a base de alcohol polivinilico, que comprende también un agente
plastificante, se ha preparado en forma de granulos por medio de la extrusionadora MARIS descrita en dicho ejemplo

1.

Sin embargo, la extrusionadora MARIS implementada en el presente ejemplo estd desprovista de la zona principal
de absorcidn, objeto de la invencién.

Por otro lado, para estar conforme con el estado de la técnica, el perfil del husillo utilizado en el presente ejemplo
es tal que combina trituracién y calor impuestos a la mezcla formada por los componentes ya que para obtener unos
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granulos sin particulas infundidas, el grado de trituracién debe ser importante para romper, calentar y dispersar los
cristales de alcohol polivinilico.

Del mismo modo, mientras se van introduciendo los diversos componentes en la extrusionadora como en el ejemplo
1, el perfil de temperatura del husillo es diferente de aquél ya que la fusién de la mezcla formada por el alcohol
polivinilico y por el agente plastificante que, en el caso presente, no es absorbido en el nicleo de los cristales de dicho
alcohol, se lleva a cabo rapidamente y se realiza totalmente en el extremo situado mas abajo de la zona 3 del manguito.

El perfil de temperatura en cada zona de la extrusionadora es de:

Zona 1 12 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Temperatura (80 |140 [200 [190 |150 |[150 |[140 (140 |[170 [170 [170
del manguito

La temperatura de la boquilla en el momento de la extrusién es de 160°C.
Las condiciones de enfriamiento de los juncos extruidos y de granulacién no han cambiado.
Las caracteristicas de funcionamiento de la extrusionadora segin el estado de la técnica son:
* potencia motor: 38 Kw
* amperaje: 60 A
* caudal: 30 Kg/H.
Los granulos obtenidos ofrecen un color relativamente amarillento con respecto al color opalescente de los cris-

tales de alcohol polivinilico. Una observacién al microscopio muestra la presencia de un cierto niimero de particulas
infundidas (b* = 11,5).
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de produccién por amasado - fusién - extrusién de una composicién termopléstica a base de por
lo menos un alcohol polivinilico, exenta de particulas infundidas y de degradacién fisico-quimica de dicho alcohol
polivinilico que se manifiesta con un amarilleamiento, la cual composicién comprende asimismo por lo menos un
agente plastificante de dicho alcohol polivinilico y eventualmente otros agentes, el cual procedimiento incluye unas
zonas de acciones que consisten en:

- la introduccién de los alcoholes polivinilicos cristalinos y de los agentes plastificantes, en una zona de
alimentacion donde se les mezcla con agitacion y se les lleva a una temperatura inferior a la temperatura de
fusién de dicha mezcla,

- la fusién a una temperatura apropiada en una zona de fusidn de la mezcla caliente procedente de la zona de
alimentacioén y de mezcla con agitacién,

- la desgasificacion de la mezcla fundida procedente de la zona de fusidn en una zona de desgasificacion para
eliminar todos sus compuestos voldtiles que resultan de la fusién de la mezcla,

- la compresién en una zona de compresién de la mezcla fundida desgasificada y su extrusién a una tempe-
ratura apropiada,

procedimiento en el cual, entre la zona de introduccién y de mezcla de los componentes y la zona de fusién de la
mezcla de los componentes, se crea una zona de absorcién total del agente plastificante por los cristales de alcohol
polivinilico hasta el nicleo de dichos cristales, teniendo lugar la absorcién bajo la accién de un amasado con grado de
trituracion bajo y a una temperatura baja y controlada de modo que no se produzca la fusion de los cristales de alcohol
polivinilico que han absorbido en su nicleo el agente plastificante.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque la zona de absorcidn total del agente plastificante
en el nicleo de los cristales de alcohol polivinilico es una cimara de premezcla independiente de un amasador del tipo
extrusionadora, efectudndose mas adelante la fusién y la extrusién de la mezcla obtenida en un amasador del tipo
extrusionadora.

3. Procedimiento segtn la reivindicacion 1, caracterizado porque las zonas de accion del procedimiento se efec-
tdan en su totalidad en un amasador del tipo extrusionadora.

4. Procedimiento segun la reivindicacién 3, caracterizado porque el amasador del tipo extrusionadora incluye,
entre estas zonas constitutivas, cinco zonas principales de acciones sucesivas que consisten:

- en una primera zona principal, denominada zona de alimentacién, en introducir el componente polimero
por la tolva de alimentacién, y luego en someter simultdneamente el componente polimero a un amasado
suave bajo una accién ligera de trituracion, a un arrastre mecanico en el eje del amasador y a una subida de
temperatura para llegar a una temperatura cldsica en una zona de alimentacion y eventualmente en inyectar
en dicha primera zona todo o parte del agente plastificante del alcohol polivinilico,

- enuna segunda zona principal, denominada zona de absorcién, y si no se ha realizado la inyeccién o si s6lo
se ha realizado en parte en la primera zona, en inyectar en la masa caliente pero no fundida de los cristales
del polimero, el plastificante o la otra parte del plastificante mientras se siguen realizando simultdneamente
las acciones de amasado suave, de arrastre mecanico de la mezcla y de mantenimiento a temperatura de la
mezcla hasta que los cristales calientes pero no fundidos de alcohol polivinilico hayan absorbido la totalidad
del agente plastificante, teniendo lugar esta absorcion total en el nicleo de dichos cristales calientes y no
fundidos;

- enuna tercera zona principal, en provocar la fusion completa y rapida de los cristales de alcohol polivinilico
que han absorbido la totalidad del plastificante llevandolos brevemente a una temperatura bajo control
cercana por exceso o defecto a la temperatura de fusién de dicho polimero solo para que la fusién sea
homogénea y no degradante;

- en una cuarta zona principal, en reducir rdpidamente la temperatura de la mezcla fundida a un nivel muy
ligeramente superior al punto de fusién de los cristales de alcohol polivinilico que han absorbido en su
nucleo el agente plastificante para tener controlado el riesgo de degradacién térmica y en desgasificar la
mezcla fundida y enfriada para eliminar todos sus compuestos volatiles;

- en una quinta zona principal, en comprimir la mezcla fundida y desgasificada, mientras se sigue reali-
zando el enfriamiento para impedir toda degradacién de la mezcla fundida para que quede a un nivel de
temperatura siempre muy ligeramente superior al punto de fusién de los cristales de alcohol polivinilico
plastificados en su nicleo y colocar dicha mezcla fundida y desgasificada al nivel de viscosidad necesario
para su extrusion.
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5. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque la zona de absorcidn total del agente plastificante
en el nidcleo de los cristales de alcohol polivinilico estd provista de unos medios mecdnicos que favorecen la mezcla
intima de los componentes y la transferencia de la mezcla, sin desarrollar un fenémeno de trituracién que pueda
originar unos choques térmicos importantes y que pueda originar la degradacién del alcohol polivinilico.

6. Procedimiento segun la reivindicacioén 1, caracterizado porque la zona de absorcidn total del agente plastificante
en el niicleo de los cristales de alcohol polivinilico estd provista de unos medios de calentamiento y de regulacién
térmica de manera que la temperatura de la mezcla formada por el agente plastificante y por el alcohol polivinilico sea
inferior de por lo menos 10°C y preferentemente de por lo menos 20°C a la temperatura de fusién de los cristales de
alcohol polivinilico plastificados.

7. Procedimiento segtn la reivindicacién 3, caracterizado porque la zona de absorcién que esta incorporada en
un amasador del tipo extrusionadora tiene una longitud comprendida entre un 10% y un 70% de la longitud total del
husillo de la extrusionadora.

8. Procedimiento segun la reivindicacién 7, caracterizado porque el origen de la zona de absorcién se sitda a una
distancia comprendida entre un 8% y un 25% del extremo situado mds arriba del amasador del tipo extrusionadora,
con respecto a la longitud total del husillo.

9. Procedimiento segtin una u otra de las reivindicaciones 2 y 3, caracterizado porque se introduce el agente
plastificante del alcohol polivinilico dentro del alcohol polivinilico después de que se haya llevado dicho alcohol a una
temperatura inferior de por lo menos 10°C y preferentemente de por lo menos 20°C a la temperatura de fusién de los
cristales de alcohol polivinilico plastificados en su ntcleo.

10. Procedimiento segtn la reivindicacion 3, caracterizado porque se introduce el agente plastificante del alcohol
polivinilico en el alcohol polivinilico a una distancia del extremo situado mds arriba de la extrusionadora comprendida
entre un 0% y un 33% y preferentemente comprendida entre un 8% y un 25%, expresandose el porcentaje con respecto
a la longitud del husillo.

11. Procedimiento segtin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 10, caracterizado porque los alcoholes
polivinilicos implementados tienen un peso molecular comprendido entre 10.000 y 200.000.

12. Procedimiento segiin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 11, caracterizado porque los alcoholes
polivinilicos implementados tienen un grado de hidrdlisis comprendido entre un 50% y un 100% y preferentemente
comprendido entre un 73% y un 99,5%.

13. Procedimiento segtin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 12, caracterizado porque se elige el agen-
te plastificante dentro del grupo constituido por los polioles alifticos y sus derivados, en particular el etilenglicol, el
dietilenglicol, el trietilenglicol y los polietilenglicoles de poco peso molecular, los polioxietilenglicoles, el trimetilen-
glicol, el propilenglicol, el neopentilglicol, los propanodioles, los butanodioles, los pentanodioles, el propanotriol, el
trimetilolpropano, los hexanotrioles, el pentaeritritol, el sorbitol y sus derivados, cogidos solos o en mezcla.

14. Procedimiento segun la reivindicacion 13, caracterizado porque la concentracion de agente plastificante in-
troducido en la composicidén es de a lo sumo un 90% del peso con respecto al peso de la composicion.

15. Procedimiento segun la reivindicacién 14, caracterizado porque la concentracién de agente plastificante estd
comprendida entre un 90% y un 50% del peso de la mezcla cuando la composicién estd destinada a la produccién de
un gel.

16. Procedimiento segun la reivindicacion 14, caracterizado porque la concentracién de agente plastificante estd
comprendida entre un 1% y a lo sumo un 50% del peso y preferentemente comprendida entre un 15% y un 45% del
peso de la mezcla cuando la composicidn estd destinada a la produccién de granulos.

17. Procedimiento segin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 16, caracterizado porque se introduce
un agente de dispersion que favorece la dispersion del agente plastificante en el alcohol polivinilico y elegido dentro
del grupo constituido por los mono- o diésteres de glicerol y de dcido graso preferentemente de Cg a Cg.

18. Procedimiento segun la reivindicacion 17, caracterizado porque la concentracion de agente de dispersion estd
comprendida entre 0,05 parte del peso y 1 parte del peso y preferentemente de 0,1 parte a 0,5 parte del peso de la
mezcla constituida por el alcohol polivinilico y el plastificante.

19. Procedimiento segtin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 18, caracterizado porque se introducen en
la composicién a base de alcohol polivinilico, otros agentes elegidos dentro del grupo constituido por los estabilizantes
térmicos o fotoquimicos, los antioxidantes, los lubrificantes, los agentes antiestaticos, los productos retardadores del
fuego, colorantes, aromas, perfumes, segtin las cantidades ampliamente conocidas.

20. Procedimiento segtin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 19, caracterizado porque se introducen
en la composicion a base de alcohol polivinilico unas materias pulverulentas minerales elegidas entre unas sales y/o
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unos 6xidos minerales que han sido objeto o no de un tratamiento de superficie, en particular los carbonatos de calcio,
de magnesio, de cinc, la dolomita, la cal, la magnesia, el trihidr6xido de aluminio, la alimina, unas arcillas y otros
silico-aluminosos, preferentemente el talco, el caolin, la mica, la bentonita, la wolastonita y unas materias minerales
pulverulentas sintéticas en particular las bolas de vidrio, las nanocargas.

21. Procedimiento segtin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 18, caracterizado porque se introducen
en la composicion a base de alcohol polivinilico unas materias pulverulentas organicas que pertenecen al grupo cons-
tituido por los polimeros naturales biodegradables, en particular los glicidos como pueden ser los polisacaridos y mas
particularmente el almiddn, la celulosa en forma de polvo y/o de fibras, el negro de carbén, los polvos de polimeros
sintéticos, en particular los polvos de polimeros termoduros.

22. Procedimiento segtn las reivindicaciones 20 o 21, caracterizado porque las materias pulverulentas minerales
u orgdnicas tienen una dimensién comprendida entre 0,01 y 300 um y preferentemente comprendida entre 0,1 y 100
um 'y entre 100 y 200 nanémetros para la mayor dimensién de las nanocargas.

23. Procedimiento segin una por lo menos de las reivindicaciones de 20 a 22, caracterizado porque se introdu-
cen las materias pulverulentas minerales u orgénicas en la composicién a razén de un 0,01% a un 70% del peso y
preferentemente de un 5% a un 30% del peso con respecto al peso total de dicha composicion.

24. Procedimiento segun la reivindicacién 4, caracterizado porque la zona de alimentacién incluida en un amasa-
dor del tipo extrusionadora tiene una longitud comprendida entre un 8% y un 25% y preferentemente entre un 16% y
un 21% de la longitud total del husillo de la extrusionadora.

25. Procedimiento segin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 24, caracterizado porque la zona de
fusidn, en el amasador del tipo extrusionadora, de la mezcla formada por los cristales de alcohol polivinilico que han
absorbido en su nicleo el agente plastificante tiene una longitud comprendida entre un 10% y un 25% y preferente-
mente comprendida entre un 15% y un 21% de la longitud total del husillo.

26. Procedimiento segiin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 25, caracterizado porque la temperatura
en la zona de fusion del amasador del tipo extrusionadora estd comprendida en un intervalo de mds o menos 30°C y
preferentemente de mas o menos 15°C cuyo centro es la temperatura de fusion del alcohol polivinilico solo.

27. Procedimiento seglin una por lo menos de las reivindicaciones de 1 a 26, caracterizado porque la mezcla
fundida procedente de la zona de fusidn, pasa por una zona de enfriamiento rdpido y de desgasificacién por vacio,
reduciéndose la temperatura de la mezcla fundida a una temperatura siempre inferior a la temperatura de fusién del
alcohol polivinilico solo y llevandose a una temperatura superior de por lo menos 3°C y preferentemente de por lo
menos 5°C a la temperatura de fusion de los cristales de alcohol polivinilico plastificados en su niicleo.

28. Procedimiento segun la reivindicacién 27, caracterizado porque la zona de enfriamiento y de desgasificacién
de la mezcla fundida tiene una longitud comprendida entre un 12% y un 21% de la longitud total del husillo.

29. Procedimiento segtin una por lo menos de las reivindicaciones de 4 a 26, caracterizado porque mezcla, amasa-
do, absorcion, fusién, enfriamiento y extrusion de la composicidn tienen lugar en atmdsfera controlada de nitrégeno.

30. Procedimiento segtin la reivindicacion 4, caracterizado porque se introduce el agente plastificante, por una
parte, en la zona principal de mezcla y, por otra parte, en la zona principal de absorcién.

31. Procedimiento segin una por lo menos de las reivindicaciones de 4 a 30, caracterizado porque la velocidad
de rotacién de los husillos del amasador esté preferentemente comprendida entre 100 y 600 revoluciones por minuto.
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