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Bsta solicitud es un ler Certificado de Adicién
g le solicitud de patente espafiola 387.802, presentada el
30 de Enero de 1,971, .

. La presente invencién esté dirigida a ciertos nue
vos poli&eros sintéticos, utiles para preparados pulveriza
bles en forma de aerosoles para el pelo, para acondiciona-
dores del-pelo y para lociones fijadoras del pelo, ete,, ¥
a métodos para la preparacidén de ciertos polimeros sintéti
cos de elevado peso molecular, formadores de peliculas,; que
comprenden copolimeros cuaternarios de vinil-pirrolidonz y
un monémero vinilico copolimerizable adicional, proporionan
do tales polimeros sintéticos mayor adherencia, mayor poder
de retencidén y menos formacién de escamas que 1los polimerocs
sintéticos convencionales utilizados en preparados pars el
pelo,

Actualmente se emplea un cierto nimero de polime
ros sintéticos en preparados pulverizables para el pelo, en
lociones para ondular el pelo, en acondicionadores para el
pelo, etc., siendo la funcién de tales polimeros sintéticos
la de proporcioner “cuerpo" y poder de retencidén a los pei
nados. Los fendmenos de retencién de los preparados pulve-
rizables y de las lociones fijadoras para el pelo no estén,
sin embargo, muy bien definidos. En preparados pulveriéa—
bles para el pelo, un glébulc de polimero mantiene juntas

varias fibras de queratine s fin de producir la necesaria
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retencién del pelo en su sitio. En lag lociorus de acondi-
cionamiento y de fijacidén, sin embargo, se depositan pelf-
culas de polimero sobre la superficie del pelo y varias he
bras de pelo se adhieren entre s%, En estas diversas apli-
5 caciones, la adherencia del polimero al pelo es um factor
muy importante que influye sobre la. utilidad de un polime-
ro o resina sintética particular en un preparado para el
pelo. Muchos de los polimeros o resinas sintéticos emplea=
dos hasta ahora exhiben una mala adherencia al pelo, causen
10 do una mala retencién del pelo en su sitio y una excesive
formacién de escamas a partir del pelo, cuando el pelo es
peinado o cepillado, ‘ _
En la actuélidad, los principales polimeros o re
sinas sintéticos empleados en preparados pulverizables para
15 el pelo, en lociones para ondular y en acondicionadores pz
ra el pelo comprenden homopollimeros y copolimeros de poli-
vinil-pirrolidona, semi-ésteres de polivinil~éteres y anhi
drido maleico, copolimeros y terpolimeros de poli(acetato
de vinilo) y 4cido croténico, semi-ésteres de etileno y
20 anhidrido maleico, asi como varios otros. Con la excepcién -
de los homopolimeros de vinil-pirrolidona, todos los ante-
riores polimeros y resinas sintéticos empleados convencio-
nalmente, utilizados en preparados pulverizables para el
relo, en lociones para ondular y en écondicionadores para

25 el pelo; dan lugar a peinados rigidos,. causando un aspecto
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no natural e impartiendo una falsa texbtura, que hace que el .
pelo dé la sensacién de lena de acero. Ademéds, tales polf.
meros o resinas sintéticos dan lugar a menudo a una excesi
va formacidn de escamas o a un excesivo fendmeno de "irse
volando", El pelo asi tratado pierde pronto sus ingredien-
tes de tfatamiento y vuelve a su tosquedad original.

Aunque los homopolimeros,de polivinil-pirrolidena
(PVP) proporcionan un aspecto més natural, exento de algu-
nas de- las desventajas de otros productos disponibles co-
mercialmente, el uso de un homopolimero de PVP no propor-
ciona una retencidn satisfactoria del pelo a niveles de hu
medad elevados. For consiguiente, ésta es una desventaja
del uso de los homopolimeros de polivinil-pirrclidona en
preparados de pulverizacién para el pelo, lociones para on
dular y de acondicionadores para el pelo, que ha creado el
deseo y la necesidad de desarrollar polimeros y resinas
sintéticos adicionales, exentos de todas las deéventajas
citadas anteriormente, Esto se¢ ha logrado ahora de acuerdo
con la presente invencibn,

Asi, brevemente expuesto, se ha descubierto de
acuerdo con la presente invencién que las anteriores des—
ventajas y deficiencias inheventes de las resinas aplica=~
das a pfepérados pulverizables para el pelo, previamenté
empleados, han sido eliminadas por el desarrollo de un nue

vo tipo de polimero o resina Gtil para composiciones fija—
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doras del pelo, que comprenden preparados pulverizables en
forma de aérosoles para el pelo, acondicionadores del pelo
¥y lociones fijadoras del pelo. Asf, se ha descublerto de
acuerdo con la presente inveneidn que ciertos derivados cua
ternarios de copolimeros de N-vinil-pirrolidona son parti-
cularmente ttiles para composiciones fijadoras del pelo,
por cuanto tales polimeros proporcionsn un excelente poder
de retencibn y contribuyen con un “cuerpo® excelente, sin
poseer las desventajas de la formacibn de escamas y de la
rigidez asociadas con los materiales polimecros previamente
empleados, Por otra parte, los copolimeros de.elevado peso
molecular de la presente invencibn proporeionan una reten-
cidn de bucles mayor que la que ha sido obtenible hasta
ahorsa,

Las ventajas de la presente invencidén se logran
con un derivado cuaternario de un copolimero de N-vinil-
-pirrolidona. Tales resinas custernarias imparten substan-
tividad mejorada al pelo. Con ezto se guiere decir que ta-
les materiales polimeros son absorbides sobre la superfi-
cie de gueratina, mejorando de este modo la resistencia
del pelo e incrementando el peso del pelo. Ademds, tal
absorcifn de las resinas cuaternarias es mds uwniforme y
mas continue que la que ha sido obtenida con las resinas
de fijecién del pelo previamente asequibles. Por consi-

gulente, esto proporciona una ventaja asociada con los ma-

-5 -
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teriales particulares de la presente invencifn.

Ademds, los polimeros de la presente invencidn
son solubles tanto en agua como en alcohol, y pueden prepa
rarse con diversos pesos moleculares, dependientes de los
reactivos, de los catalizadores, de los disolventes y de
las condiciones que se emplean. Los polimeros cuwaternarios
de'elevédo peso molecular actuan como sus propios espesado
res en disoluciones acuosas o alcéhélicas, exhibiendo las
disoluciones acuosas o alcoh6licas de los polimeros cuater
narios un tacto resbaladizo y una facilidad de aplicaciébn
al pelo. Cuando se aplican en forma de disolucibén al pelo,
son adsorbidos o abortados sobre la epicuticula como una
pelicula delgada, substancialmente continua, de gran flexi
bilidad después de secarse. Esta pelfcula parece que tiene
una excelente memoria en himedo, es decir, que vuelve a la
forma que tenia durante el secado. A causa de esta caracte
ristica, proporciona wna excelente retencidén de¢ bucles deg
pués del peinado, Ademds, el pelo tratado por pulverizaciln
0 tratado en himedo de otro modo con una composicibn fija-
dora del pelo que contiene estas resinas cuaternarias de
elevado peso molecular se peina facilmente y se enrolla fa
cilmente sobre rulos. Las lociones de fijacién y de acondi
cionamiepto preparadas a partir de esta resina dan bucles
firmes aungque blandos, que cuando se secan permiten un pei

nado fécil, sin resistencia a la penetracién y movimiento
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del peine, pero con un retorno eldstico positivo del bucle
a su forma después que se elimina la fuerza peinadora.

Las anteriores ventajas estdn asociadas con el
uso de un polimero de amonio cuaternario, de elevado peso

molecular, formador de peliculas, representado por la foér

mula

gﬂo y
CH CHz:Iln [CHz-c;:—o :}m [M :ll -

|
O-R2-N(R

‘_
L

i -
3)2—R4X
en donde n varia desde sproximadamente 20 hasta aproximada
mente 95 % en moles, m varia desde aproximadamente 5 hasta
aproximadamente 80 % en moles, y p varia desde O hasta apro
ximadamente 50 % en moles, y n + m 4+ p = 100; Rl es Ho
CHS; R2 es alcohileno que contiene de 2 a aproximadamente
20 4tomos de carbono; cada R3 es un radical alcohilo infe~
rior que contiene de 1 a 4 dtomos de carbono y pueden ser
iguales o diferentes entre si; R4 es galcohilo o aralcohilo
de 1 a 8 4tomos de carbono; X es un miembro seleccionado
del grupo que consta de radicales de halbgeno, SO4, HSO4
vy CH3504; ¥y M es el resto de un monémero vinilico copolime

rizable,
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Segin se indica por la férmula anterior, tales
copolimeros de amonio cuaternario pueden prepararse o bien
por la copolimerizacifén de N-vinilpirrolidona con un acrila
to o metacrilato de di-(alcohil inferior)-smino-alcohilo
¥y cuaternizando el copolimero, o bien por la copolimeriza-
cién de N-vinil-pirrolidona con un acrilato o metacrilato
de di-(alcohil inferior)-amino-alcohilo previamente cuater
nizado. Opcionalmente, puede incluirse en la polimerizacibn
un monémero vinilico copolimerizable adicional. Los moné-
meros se copolimerizan de acuerdo con la presente invencibn
de modo que, basadas en un 100 % en moles, las unidades de
vinil-pirrolidona estén presentes en una cantidad de 20-95 %,
lags unidades derivadas del acrilato o metacrilato de di-
~(alcohil inferior)-amino-alcohilo constituyen de 5 a 80 %,
¥ las unidades derivadas del monfmero vinilico copolimeriza
ble adicional constituyen de O a 50 %.

Entre los acrilatos o metacrilatos de di-(alcohi
lo inferior)-amino-alcohilo ilustrativos empleados en la
produccidén de los copolimeros cuaternarios de la presente

invenciébn, estdn incluldos materiales tales como:



acrilato de
acrilato de
metacrilato
acrilato de
5 metacrilato
acrilato de
metacrilato
metacrilato
acrilato de
10 metacrilato
metacrilato
metacrilato
acrilato de
metacrilato
15 acrilato de
metacrilato
acrilato de
metacrilato
metacrilato
- 20 metacrilato
acrilato de

4.5.73
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dimetilaminometilo
metiletilaminometilo
de dimetilaminometilo
dietilaminoetilo

de dietilaminoetilo
dimetilaminoetilo

de dimetilaminoetilo
de metiletilaminoetilo
dimetilaminobutilo

de dimetilaminobutilo
de dimetilaminoamilo
de dietilaminocamilo
dimetilaminohexilo

de dietilaminohexilo
dimetilaminooctilo

de dimetilaminooctilo
dietilaminooctilo

de dietilaminooctilo
de dimetilaminodecilo
de dimetilaminododecilo

dietilaminolaurilo
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netacrilato de dietilaminolaurilo
acrilato de dietilaminoestearilo
netacrilato de dimetileminoestearilo
acrilato de dietilaminoestearilo
i metacrilato de dietilaminoestearilo
metacrilato de di-t-butilaminoetilo

acrilato de di-t-butilaminoetilo

El monémero vinilico opcional, representsdo por
M en la férmula estructural anteribr, puede comprender cual
quier mondmero vinilico que sea copolimerizable con Nevinile
-pirrolidona. Asi, por ejemplo, entre los monbmeros vinili
cos adecuados estdn incluidos: los éteres alcohilvinilicos,
por ejemplo, éter metilvinilico, éter etilvinflico, éter
octilvinilico, etc.; dcido acrilico y dcido metacrilico, y
ésteres de ellos, por ejemplo, acrilato de metilo, metacri
lato de metilo, efc.; nonémeros vinilicos aromdticos, por
ejemplo} estireno, el olmetil~estireno, etc.; acetato de
vinilo; cloruro de vinilideno; acrilonitrilo y derivados
substituldos del mismo; metacrilonitrilo y ‘derivados subs~
tituldos del mismo; acrilamida y metacrilamida y derivados
substituldos en N de ellés; cloruro de vinilo, dcido croté
nico y ésteres del mismo; stc. .

Por consiguiente, los nuevos copolimeros cuater—

nizados de la presente invencién pueden caracterizarse por

- 10 -
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tener una unidad estructural que se repite, derivada de

A) 20-95 % en moles de vinil-pirrolidona;

B) 5-80 % en moles de un acrilato o metacrilato
de di-(alcohil inferior)-amino-aleohilo; ¥y

5 C) 0-50 % en moles de un monémero vinflico copo
limerizable con vinil-pirrolidona,

Los copolimeros de la presente invencibn se pre
paran convenientemente sometiendo uma disolucién de vinil-
-pirrolidona y del monémero de amino-acrilato o de amino-

10 ~-metacrilato, con o sin un mondmero vinilico copolimeriza-
ble opcional, a condiciones que conducen a la polimeriza-
cidn vinilica a través del doble enlace, Asi, por ejemplo,
la polimerizacién puede iniciarse adecuadamente por la
aceibn de radicales libres, prosiguiendo la polimerizacibn

15 exotermicamente una vez iniciada. Entre los iniciadores de
radicales libres apropiados, empleados convenientemente y
utilizados de manera adecuada de acuerdo con la produccidn
de los copolimeros de la presente invencién, estdn inclui-
dos: perdxidos orgdnicos e inorgénicos, por ejemplo, peréxi

20 do de hidrégeno, perdéxido de dibutilo terciario, peroxipi-
valato de butilo terciario, etec; compuestos azoicos 2lifdti
cos, por ejemplo, azobisisobutironitrilo; asi como otros

iniciadores de radicales libres bien conocidos en la técni

- 11 -
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ca de la polimerizacién.

Ia reaccién de copolimerizacién de la presente in
vencién tiene lugar en disolucién. Por lo tanto, pucde em-
plearse adecuadamente para los mondémeros cualquier disol—~

vente polar que no interfiera con la polimerizacién por

-transferencia de cadena. Los disolventes tipicos gue pueden

emplearse especialmente para composiciones pulverizables
para el pelo, para acondicionadores del pslo y para aplica
ciones similares, son los alcoholes inferiores o agua.

Ia polimerizacién se lleva a cabo preferentemente
en disolucidn,; a temperaturas que varian desde unos 502 ¢
hasta unos 1002 C o m4s; sin embargo, para evitar condicio
nes en que la reaccién se dispera y para obtener un copoll
mero de un peso molecular elevado deseable, se prefiere lle
var a cabo la copolimerizacién en el extremo inferior del
margen de temperaturas, por ejemplo, en torno a unos 752 C,
Ta reaccifn de co~polimerizacién se lleve a cabo preferen—
temente en ausencia de oxigeno libre, convenientemente ba-
jo una atmdsfera protectora de un gas inerte, tal como ni-
trégeno, argon o similar, o a presién atmosférica.

Como se indicé previamente, los polimeros de la
presente invencilén se emplean en forma de sus sales cuater
narias, .For 10 tanto, una vez acabada la reaccibn de poli-
merizacidn, se somete el polimero a un tratamiento que con

duce a la cuaternizacibn del grupo eminc terciario, emplean



do un agente de cuvaternizacidn, Asi, como agentes adecuados
de cuaternizacidn que pueden emplearse de acuerdo con la
presente invencidn, estén incluidos, por e Jemplo: sulfatos
de dialcohilo, por ejemplo, sulfato de dimetilo, sulfato de
5 dietilo, etc.; los dcidos alcohilsulfénicos, por ejemplo,
dcido metilsulfénico, dcido etilsulfénico, etc.; haluros de
bencilo, por ejemplo, cloruro de bencilo, bromuro de benci
lo, el yodurc de bencilo, ebc.; haluros de alcohilo, etc.
Por lo tanto, puede emplearse ventajosamente cualquier agen
10 te de cuaternizacidén en la produccibén de los copolimeros
cuaternarios de N-vinil-pirrolidona de la presente inven-
cibn,
Si se desea, los copolimeros de la presente inven
cibén pueden prepararse copolimerizando vinil-pirrolidona
15 con mondémeros cuaternizados previamente formados, tal co-
mo, por ejemplo, el metacrilato de dimetilaminoetilo cua-
ternizado con sulfato de dimetilo, y similares.
Como se indic6 en la férmula general anterior,
los componeptes mondmeros se polimerizan de modo que, sobre
20 una base molar, el polfmero contiene 20-95 % en moles de vi
nil-pirrolidona y, preferentemente, 40-90 % en moles de ella,
5-80 % en moles del monémero de acrilato o metacrilato de

di-(alcohil inferior)-amino-alcohilo y, preferentemente,

- 13 -
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5-40 % en moles del mismo, y 0-50 % en moles de un mondmero
vinilico copolimerizable adicional, capaz de ser copolime~
rizado con vinil-pirrolidona.

Como se indicé previamente, los nuevos copolime-

ros de ;a presente invencifén se obtienen, por medio de las

téenicas de polimerizacidén en disolucién snteriormente deg

critas; como materiales de elevado peso molecular que for—
man pelfculas, A este respecto, los copclimeros producidos
de acuerdo con la presente invencién tienen generalmente un
indice K de TFikentscher dentro del margen de 19 a 150, y un
peso molecular dentro del margen de 15.000 a 1.000.000. Ta~
les copolimeros en forma de sus sales cuaternarias son emi~
nentemente Gtiles como resinas de pulverizacibn pare el pe-
lo, por cuanto que forman peliculag transparentes, flexibles
y facilmente eliminables a partir de disoluciones tanto
acuosas como alcohélicas,

El peso molecular de los cOpolimeros.de la presen
te inveneiln puede variarse segin la eleccidn particular de
reactivos, iniciador, disolvente y condiciones de polimeri
zacibn, especialmente la temperatura, siendo las temperatu
ras inferiores las que conducen a la formacibén de polimeros
de elevado peso molecular. _

En ls preparacibén de los nuevos copolimeros de la
presente invencién, s6lo es necesario mezclar los mondmeros

en las proporciones expuestas anteriormente para proporeio

- 14 =
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nar un producto copolimero producido mediente solimeriza-
cién vinllica iniciada por la accién de radicales libres.
Generalmente, el copolimero es producido en un perfodo de
unas pocas horas, ordinarismente en unas diez horas. Los si
guientes ejemplos ilustran complementariamente los copoli-
meros de la presente invencién y la preparacién de los mig
mos, A menos que se especifique de otro modo, todos los por

centajes y paries son en peso,

EJEMPLO 1

Se produjo un copolimero de acuerdo con la pre-
sente invencién utilizando un aparato de- polimerizacibn que
comprendfa una caldera de 5 litros equipada con agitador ms
cdnico, un condensador de reflujo, un termbémetro y un tubo
de entrada de gas., Se cargaron dentro de la caldera 1,225
partes de etanol, como disolvente, se afiadieron 800 partes
de vinil-pirrblidona y 200 partes de metacrilato de dine-
tileminoetilo, y se inicié la agitacidén. Se afiadid al sisg-
tema una parte de azobisisobutironitrilo, y se purgb a fon
do el sistema con nitrégeno. Se elevé la temperatura del
sisteme hasta reflujo suave, a unos 859C,

Ta reaccién de polimerizacién se activé con adi-
ciones complerentarias de catalizadores (una parte de cada
uno) hasta que 1a cantidad de monémero residual fud infe-

rior a 0,6 %. Despuds se enfrié el sistema a 252 G y se in

=15 -
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crementé la velocidad de la agitacién.

A fin de obtener el derivado cuaternario del co-
polimero, se afiadieron 98,3 partes de sulfato de dietilo
desde un embudo de goteo durante un periodo de treinta mi-
nutos., Cuando se completd la reaccibén de cuaternizacién,
ligeramente exotérmica, se agité la mezcla durante un perio
do adicional de treinta minutos, Un andlisis del producto
producido indicé que el mismo contenia 49,19 % de sélidos,
siendo de 0,57 % el contenido de mondémero residval. E1 in-
dice K del copolimero era 74,8, teniendo el mismo una vis-
cosidad relativa de 2,837, cuando se midié como una disolu
cibn al 1 % en etanol, y una viscosidad intrinseca de 1,25,
cuando se midibé en una disolucibén al 1 % en etanol, y una
viscosidad de Brookfield de 26,000 cps.

Se repite el Ejemplo 1, excepto que el metacrila
to de dimetileminoetilo es reemplazado por cantidades subs
tancialmente equivalentes de los siguientes monémeros:

a. acrilato de dimetilaminometilo

b, acrilato de dimetilaminobutilo

c. acrilato de dietileminooctilo

d. metacrilato de dietilaminolaurilo

e. metacrilato de dietilaminoestearilo

Cuando se conduce la polimerizacién de la misma

- 16 =
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manera que en el Ejemplo 1, se produce un copolimero subs-—

tancialmente equivalente,

EJENPLO 3
5

Se repite el Ejemplo 1, excepto que los monéme-
ros se emplean en las siguientes cantidades:

a. 800 partes de vinil-pirrolidona - 100 vartes

de metacrilato de dimetilaminoetilo
10 b. 800 partes de vinil-pirrolidona - 300 partes
| de acrilato de dimetilaminoetilo

c. 800 partes de vinil-pirrolidona - 500 partes

de acrilato de dimetilaminoetilo

d. 800 partes de vinil-pirrolidona - 600 partes

15 de acrilato de dimetilaminoetilo.

Cuando la polimerizacidén se lleva a cabo como en
el Ejemplo 1, se producen copolimeros substancialmente equi
valentes, en que la proporcién de los monémeros determina la

- proporcién del residuc monémero en el producto copolimero.
20 |
' EJEMPLO 4

Se repite el Ejemplo 1, excepto que, ademds del

metacrilato de dimetilaminoetilo y de la vinil-pirrolidona,
25 se utilizaron también los siguientes monémeros vinilicos co

- 17 -
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polimerizables:
a. éter metil-vinilice -~ 100 partes
b, ¢éter octil-vinilico = 200 partes
¢, &dcido metacrilico -~ 150 partes -
| d. metacrilato de metilo - 300 partes
e, estireno ~ 200 partes
£, acetato de vinilo -~ 100 partes
g cloruro de vinilideno -~ 100 partes =
cloruro de vinilo =~ 100 partes

h, netserilonitrilo - 300 partes

Todos los terpolimeros producidos siguiendo la
téenica de polimerizadién del Ejemplo 1 exhibian pesos mo-
leculares dentro del margen de 15.000 a 1.000.000. Se encon
tré que cada uno de tales terpolimeros es eminentemente
Util como una resina de pulverizacidén para el pelo, por
cuanto que la misma forma peliculas transparenfés, flexi-
bles y facllmente eliminables a partir tanto de disolucio-

nes alcoh6licas como de sistemas acuosos.

EJEMPLO 5
S¢ repitié el Ejemplo 1, excepto gue se emplearon
los siguientes agentes de cuaternizacibn, en lugar de sil-
fato de dietilo:

-18 -
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‘a. sulfato de dimetilo
b, dcido etilsulfénico
¢, c¢loruro de bencilo
d. bromurc de bencilo

‘e, yoduro de bencilo

Nuevemente, se encontré que cada uno de 1los copo
limeros producidos por el procedimiento del Ejemplo 1 es
eminentemente Gtil como una resina’de pulverizacidn pars el

pelO.

EJENPIO 6 )

En un matraé para resina de 5 litros, equipadec
con un agitador, un tubo de entrada de ges, un termémetro,
un condensador y un embudo de goteo, se cargaron 2,700 &ra
mos de agua destilada, 720 gramos de vinil-pirrolidona y
180 gramos de metacrilato de dimetilaminoetilo. Se ccmenzé
la agitacién y se afladieron 3,6 gramos de peroxipivalato
de butilo terciario. El recipiente de reaccién se purgd cui
dadosamente con nitrégeno y se mantuvo una atmésfera de ni
trégeno en ells durante toda la reaccién. Iuego se calenté
la mezcla de reacqién a wnos 702 C, Una vez que comenzd la
polimerizacién, fué necesario un enfriamiento ocasional pa
ra mantener la temperatura por debajo'de 759 C aproximada-

mente, El nivel de mondmero residual se redujo a2 un valor
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inferior a 0,5 % afiadiendo un inecremento adicional de ini-
ciador (3,6 gramos). Iuego se enfrié la disolucién de polfl
mero a una temperatura inferior a 302 C. Se afiadieron 900

gramos de agua destilada a la disolucifén extremademente vis

cosa para hacer posible.que se mantuviese wna agitecién ade

‘cuada. Se afladieron 84,5 gramos de sulfato de dietilo, y la

mezcla se agitd durante una hora .aproximademente.

Un andlisis del producto obtenido indieé un con-
tenido de s6élidos del 21,87 %. El polimero exhibfa une vig
cosidad relativa de 2,96, medida en uns disolucién al 0,1 4
en agua, y wne viscosidad de Brookfield de 7.700 cps, medl
da como una disolucién al 10 % en sgua empleando un hugi-

1io nimero cuatro & 30 revoluciones por minuto.

EJEMPLO 7

En un matraz de reaccidén de 1 litro, equipado con
un agitador, un tubo de entrada de gas, un termémetro ¥y un
condensador, se cargaron 245 gramos de agus destilada, 48
gramos de vinil-pirrolidona y 54 gramos de una disolucién
acuosa al 40 % de metacrilato de dimetileminoetilo cuaterni
zado con sulfato de dimetilo (sobre una base molar de 1:1)
¥y 0,1 mililitros de peroxipivalato de butilo terciarioc. EL
metacrilato de dimetilemincetilo cuaternizado se traté.prg
viamente con 5 gremos de carbén activado y se filtré antes

de usarse. Iuego se purgd cuidadosamente el matragz con ni-
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trégeno, y el medio de reaccién se calenté a T - 732 C.
Después de dos horas a esta temperatura, el material se en
fri6é a 532 ¢ y se afiadieron 0,1 mililitros de peroxipivals
t0 de butilo terciario., El medio de reaccidén se volvié a

5 calentar iuego a 702-732 ¢, y se mantuvo a esa temperaturs
durante unasg 6 horas,

Un andlisis del producto indicé 19,8 % de s6li~-
dos. El1 pH del producto era de 3,8. La viscosidad relativa
del polimero cuando se midié en uma disolucién al 1. % en

10 . agua era de 18,78, y la viscosidad reletiva cuando se mi-
dié en una disoluclén al 0,1 % en agua era de 4,44, La vis
cosidad de Brookfield (tal como estaba) -era de 5.000 eps.

Ademds de su wtilidad como resinas de fijacidn
para el pelo, etc., los copolimeros cuaternizados son ade-

15 cuados en grado sumo como agentes de tratamientoc de mate-
riales textiles, tanto para géneros tejidos como no teji-
dog, cuando ée aplican por impregnacién o como wm recubrie
miento. Son capaces de actuar como un apresto para el mate
rial textil, ya sea sobre una tela acabada, ya sea sobre

20 los hilos o fibras utilizados para tejer o fabricar de oitro.
modo la tels como un mordiente para los acabados, como um
receptor del colorante, como un biocida no téxico o como
un componente de adhesivos para estratificacién.

Por otra parte, tales cOpolimeros cuaternarios

25 tienen otras aplicaciones como antiestdticos (agentes con-
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tra corgas electrostdticas), modificadcres del tacto, deso
dorantes, mildiucidas, etc. En todas estas aplicaciones,
la substantivided de los copolimeros cuaternarics conduce
a ventajas significativas en la simplicidad de la aplica-

cién asi como en la durabilidad del tratamiento,

i
i

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia ¥y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud, de Certi
ficado de Adicién en Espafia, son Jos siguientes:

l.- Mejoras introducidas en el objeto de la paten
te principal n? 387.802, solicitada el 30 de Enero de 1.971,
por "Un procedimiento para preparar nuevos polimeros de ano
nio cuaternario" segin las cuales para los de.elevado peso
molecular, que forman pelfculas, representados por le si-
guiente férmula: '

4

1
Q
o

' R
| CH -Icl ] [ ]
CH,, - 2 &_-.oJm "

P
0--R2._ (R 4 -~

3)2
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en donde n varia desde aproximadamente 20 hasta aproxima-
damente 95 % en moles, m varia desde aproximadamente 5 has
ta aproximadamente 80 % en moles, y p varia desde O hasta
aproximadamente 50 % en moles, y n + m ¢ p = 100; R, es H
o} CHB; R2 es un alcohileno que contiene de 2 a aproximada
mente 20 4tomog de carbono; cada R3 es un radical alcohi-
lo inferior, y pueden ser iguales o diferentes; R4 es al-
cohilo o aralcohilo de 1 a 8 Atomos de carbono; X es un
miembro seleccionado del grupo que consta de radicales ha-
16geno, SO4, HSO4 v CHSSO4; v M es el resto de un mondmero
vinilico diferente; dicho procedimiento estd caracterizado
por calentar una disolucibn que comprende: a) 20-95 % en
moles de vinil-pirrolidona, b) 5-80 % en moles de acrilato
o metacrilato de di-(alcohil inferior)-amino-alcohilo, ©
de un derivado cuaternizado de ellos, y c¢) 0-~50 % en moles
de un monémero copolimerizable adicional, en un disolvente
para ellos, en presencia de un iniciador de radicales li-
bres, a temperaturas que varian desde unos 502 C hasta unos
1002 ¢, durante un periodo de tiempo suficiente para efec-
tuar substancialmente la copolimerizacibn, y, cuando el com
ponente (b) no estd cuaternizado, por mezclar después el co
polimero con un agente de cuaternizacidén para cuaternizar
el copolimero resultante.

2%,~ lejoras conforme a la reivindicacibén 12, en

donde la disolucibn contiene adicionalmente un monbmero vi
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nilico copolimerizable con vinil-pirrolidona.

38, lejoras conforme a las reivindicaciones 18
y 22, en donde la reaccién de copolimerizacibén es conduci-
da en ausencia de oxigeno.

42,~ le joras conforme a una cualquiera de las rei
vindicaciones 12 a 32, en donde la reaccién de copolimeri-
zacién es conducida a temperaturas de 752 C aproximadamen-
te.

58, e joras conforme a una cualquiera de las rei
vindicaciones 12 a 42, en donde se emplea un disolvente po-
lar,

68,- Me joras conforme a una cualquiera de las rei
vindicaciones 12 a 52, en donde el agente de cuaternizacién
es un miembro seleccionado del grupo que consta de sulfatos
de dialcohilo, dcidos alcohil-sulfénicos, haluros de benci
1o y haluros de slcohilo.

T8.~ Mejoras conforme a une cualquiera de las rei
vindicaciones 12 a 6%, en donde se emplea un acrilato o me=~
tacrilato de di-(aleohil inferior)-smino-slcohilo cuaterni-
zado previamente,

g.~ Mejoras introducidas en el objeto de la paten
te principal n? 387,802, solicitada el 30 de Enero de
1.971, por: "Un procedimiento para preparar nuevos polime-

ros cuaternarios",
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante

€
C,D

cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinticiunco hojas escritas

20 NOv, 1972

a mdquina por una sola cara,

Madrid,
P.A,
Albers .
For pgg 7]
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