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Es sabido que vinilpirrolidona se puede polimerizar en agua

" 0 alcoholes por polimerizacién iniciada por radicales; Ca-

talizadores apropiados son, ademés de peréxidb de hidfbgeﬁo,

‘hidroperbéxidos de alﬁuilo y perdxidos de dialquilo, asi

como nitrilo de 4cido azodiisobutirico. Ia polimerizacibdn en
solucidn acuosa tiene importancia a escalé_industrial,

mientras que la polimerizacién en alcoholes presenta grandes:

inconvenientes, sobre todo por ser muy lenta, atn en el ca- -

so de utilizar percompuestos orginicos como activador. Re-

,sulta'eépecialmegte dificil polimerizar los ﬁltimés résioé "

de vinilpirrolidona y requiere mucho tiempo} Es'sumaménté

1'compllcado eliminar en forma satlnfactorla el monbmero de -

-a

la p011V1n11p1rr011dona, ~r ejemplo, por extracclbn 0 reac--°"‘ :

'01on qulmlca, tal como -una saponlflcaclon. El nltrllo de écx—

do azo-dllsobutlrlco tlene, ademis, la desventa1a de que su

producto de descomp051c1on, el dinitrilo de éc1do tetramet11—>

suceinico constltuye_una 1mpur1flcaclon 1ndeseada.

.empleo de peroxldo de hidrdgeno como catallzador preferldo :f N

-tlene la ventaja de que presenta al mismo’ tlempo un efecto,"

regulador sobre el peso molecular, de manera que con lavcanrﬁ§7”'

.y 2‘ _




15

10

e o : 0.%. 30 719

i

tidad de perbxido de hidrégeno‘ée;puede‘@juaéar el pesov>

‘rmolecular~de la polivinilpirrolidona.‘

Al_'

Puesto que, durante la polimerizacifn en solucién aéuoéa non.
peréxidé de hidrbégeno se observa una disminuciénAQél valor pH
Yy que a los diferenteS'valo:es.pH se puedeiﬁ@onificar,vinil—
pirroli&oné ménémera, se adiciona; por régla geﬁeral, una
sustancia tampén, ‘por ejemplo aminas o amoniaco para mante- -
ner un valor pH d;‘é a 7. Tal sustancia tampén tiene el in-
conveniente de que se Hha de e11m1nar otr& vez, lo que re-
qulere medldas esp301a1es, por eaemplo una prec1p1tac16n del
pollmerlzado Sobre todo al a)ustar pesos moleculares pequenos
con valores X por deba]o de 20, que requleren cantidades re-
lativamente elevadas de per6x1do de hldrégeno en 1a obten01on,
molesta 1a dlsmlnu01on de. pH, de manera que tamblen se ne-
pe51tan cantldades més elevadas en sustancia tampon. Pol;meri~-_
zadés con un valor X de 20 6 mas bajo tienden, gdeméé; fuer-
temente -a amarillearse y poseen una temperatura de transi-
eidn vitrea baja, 1o qué a su vez dificulta el secado y con-
duce a polvos que se eglomeran fhcilmente durante el alma-

cenamiento, sobre todo, bajo una atmbésfera himeda. Por esta

raz%n; la polivinilpirrolidona de bajoApeso.molecular,.que.

se utiliza en especial para fines farmacéuticos'y cosméticos,
y que ha de tener una calidad especlalmente elevada, es re-

lativamente dmficml de preparar.
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Se ha Encontrado, ahora,un procedimiento para la obtencidn
de polivinilpirrolidona por polimerizacién de vinilpifr&li—
dona en un disolvente orginico en presenciu dé percompuestos
orghnicos,. que estd caracterizadc porque la poliherizacién
se lleva & cabo en un disolvente orgénico, anhidro y sé
édiciona como coaétivador un metal pesado del ntmero de
orden de 23 a 29 en forma de un compuesto complejo é'una-éal

'

con un 4cido orgénico.

Ta invencién presenta un procedimiento téenico para la ob-
tencidén de polivinilpirrolidona en un disolvente orghnico en
el que se evitan los inconvenientes érriba mencionédoé ¥ que
proporciona, ademis, una polivinilpirroiidona con propiedades
supériores. la polimerizacién en presencia de ﬁetal pesado:
transcurre fmuy rapidamente, dentro de 3 a 4 horas; préctica-

merte ya no hay monémeros restantes y se . obtiene un producto

superior gue es excelentemente apropiado, en especial, para

fines farmacéuticos y cosméticos. No se necesita adicionar

una sustancia tampbén durante la polimerizacidn.

Como disolventes anhidros entran en consideracibm las’ amidas

de &cido abiertas o ciclicas.de Acidos organicos inferiores,

-o las cetonas aliféticas,'taleé como dimetilformamida, butiro-

lactona, pirrolidona, N-metilpirrolidona o ééetona; metiletil~

cetona, dietilcetona.:
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Los disolventes preferidos son los hidrocarburos aromiticos,
en espeéial benceno o alquilbencenos, tales como benceno
tolueno, etilbenceno, cumol o los alcoholes aiiféticbs, mo-~

novalentes, inferiores, especialmente aquellos con 1 a 4

dtomos de carbono, tales como metanol, etanol, propanol, i3o-

prbpanol, n-butanol, i~butanol & butanol-(2): Entre ellos.
tiene especial importancia el isbpropano; gue presenta un .
efecto regulador en la obtencidn de polivinilpirrolidona con

pesos moleculares por debajo de 40 000.

Los metales pesados del nimero de ordeh de 23 a.29 son vanadio,

cromo, manganeso, hierro, cobalto, niquel Ns cobre. Estos

compuestos son sumamente eflcaces y se emplcan en cantidades

muy pequeﬁas, cnnvenlentemente, en cantidades de 0 0l a

10 ppm, preferentemente 0,1 a 5 ppnm, referldo al peso de la

v1n11p1rr011dona. De los metales pesados men01onados se pre-

flere el cobre, manganeso y cobalto; entre ellos se.prefie-

re en especial el cobre..

Para la formacidén de sal entran en consideracidn como &cidos

orgénicos los &cidos carboxilicos aliféticos con 2 a 18 Atomos

‘de carbono, tales como el-écido'acético} el 4cido. propiénico, .

el &cido. butirlco, el beido etllhexénlco, el dcido esteérlco
y. écldos arométlcos, tales como el &cido benZOICO v el &cido

fenilacético.
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Adembs, sean mencionados los Acidos nafténicos; tal y como

se utilizan, por -ejemplo, para la obtencibn de sicativos.

Ademés, se pueden emplear los metales pesados‘eh forma da
quelatos o en forma de otros complejos. Sustancias fdrmaioras.

de complejo apropiadas son, por ejemplo, las deicetonas,

)

tales como acetilacetona, las oxicetonas, taled como hidcoxi-

acetona, los Acidos oiiéarboxilicos, tales como &cido lactico,
citrico y &cido salicilico, los aminoicidos, tales cémo glico-
éola, bcido etilendiamino-tetraacético, &cido antranilico,

las aldximinas, tales como etilen-bis-salicilaldoxima, y ios

aminoalcoholes, tales como trietanolamina.

En detalle sean'méncionadas las siguientes'saleé de metal pésa—
do y compuestos complejos: acetato de cobre, acefilécefohato

de eoﬁré, esféarato de cdbre, etilhexanato de cobalto, naf-
tenaté de Eobalto, glicola de niquel, acetato de manganéso‘

iI, salicilato de manganeso II, benzoato de cromo III.

Como percompuestos orglnicos que inician la polimerizacidn

de radicales libres entran en consideracién los usualeé pa-

ra %ales fines. Sean mencionados, por ejemplo, hidropeeridos ."
de alquilo, tales como el hidroperdxido de terc.-butilo, el '
hidréperéxido de cumol, perbdxidos de dialquilo, tales como el

perdéxido de di-terc.-butilo, el perbxido de dicumilo, perdxidos

-6 -
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de diacilo, tales como el perdxido de dibenzoilo, y perésteres

teles como el terc,fbﬁtilperpivalato, el terc.-butil-peroc-

mto, el terc.—butilperbenzoatb, percetales, tales como el
2,2~bis-(t§rc.—butilperoxi)-buténo; cetoperdxidos y ﬁerbxidos

aldehidicos, tales como el perdxido de metiletilecetona.’

En muchos casos el perbenzoato, ‘el hidroperdxido de terc.-;
butilo y el perdxido de di-terc.~butilo son ventajosos, fa
que sus productos de descomposicibn son solubles en agua. Para
lae. obtencidn de una polivinilpirrolidnna especialmente pura

entran en consideracibdn, en especial, el peréxido de di-terc.-

- butilo’y el hidroperéxido de terc.-butilo ya que sus produc-

tos de descompositién se. pueden eliminar fécilménte}.p6r'

12 cantidad de los percompuestos orgénicos puede variar' en

un amplio margen y depende del peso molecular a ajuéﬁar. Por
regla general se necesitan cantidades de un 0,1 a 8%, pre-

ferentemente 0,5 a 5 %. referido al peso de la vinilpirroli-

dona.

. La polimerizacibn como tal se realiza en forma usual. Por lo

general, estén presentes todos los componentes de la prepara-
cibn:; Pero en muchos casos puede ser conveniente adicionar
uno o varios componentes durante la polimerizacién. Conve-

nientemente, se elimina, antes de comenzar la polimerizacidn

-7 <"
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el aire o bien el oxigeno contenido en las soluciones apli-

cando presidn reducida o haciendo pasar nitebgeno. Lad tempera-

turas estéan comprehdidas, convénientemente, entre aprdximada-
mente 50 a'ISOOC.'Por lo general, se trabaja bajo cgndiciones
de ebullicidn y a presidn atmosférica. Ia temperatura de
ebullicidén y con ¢llo la temperatura deVpo;imerizacién s32
puéde alterar en un amplio margen- por aplicacidén de pfesién

o vacio y por selecciéﬁ de los disolventes. E1 peso molezular
o bien el valor X deseado se ajusta en esencia mediante la
seleccibébn del disolvente, la cqncentraoiéﬁ de la preparééién,
la clase y cantidad del activador y coactivadof ¥y la tempera-

tura de polimerizacién. Los disolventes con un &tomo de

‘hidrbgeno terciario proporcionan, generalmente, valores K

mAs bajos que aquellos que solamente contienen secundarios
o primarios. Como ejemplos sean mencionados el isopropanol
frente al etanol y el cumol frente al'benceno.,Aumehtando
la concentracidén en mondmeros también se aumenta el valor X,

tal y como se desprende de la tabla 4.

La concentracién en monémeros estd comprendida, por regla
general, entre 10 a 75, preferéntemente 15 y 70 % en peso.

Dosificando la vinilpirrolidqna lentamente durante la poli-

merizacibén se puede reducir el peso molecular del polimeriza-

do. Cantidades en activador crecientes y temperatdras_dé

polimerizacidén crecientes reducen el valor K. Segin el procedi-

3 8-
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miento. de la lnven016n se pueden preparar pllmérlzados con

un peso molecular medio de 7 000 a 800 000 0 bien valores X

de aproxlmadamente 10 a 90. El procedimiento se presta en
especial para valores K.de 10 a 50. Ios valores K se miden
segln H. Flkentscher, Cellulosechemie 13, 58-64, 71—74 (1932),
a valores X por dsbajo de 20 en soluclones acuosas al 5 %4 y
por encima de 20 en soluciones acuosas al_l.%. En este con-
texta "K' equivale a la unidad "k ° iOB“.definida por Fi-

kentscher. .

’ Sacando constanteﬁente pruebas y determinando la vinilpirroli—,
" dona restante se puede seguir facilmente el curso de la poli-

merlzaclbn. Cuando el contenldo restante en v1n11p1rrolldona

haya bajado claramente a menos- de 1 %, se puede 1nterrump1r

" la pollmerlzaclén.ﬁ

.Ius soluciones obtenidas se elaboran en forma usual; por

ejemplo por secado directo seglin los métodos usuales, tales
como el secado por pulverizacibn, secado por rodillos o seca-’

do por refrigeracidn.

“En muchos casos es convenlente diluir la preparacibn. con agua,

en caso dado destllar el dlsolvente “orgénico total o parcial-
mente y secarlo, a continuacién. En muchos casos es-ventajoso

efectuar una destilacién por vapor de .agua con el fin he

=9~
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eliminar de la solucién las partes volhtiles, que provienen,
por ejemplo, de la vinilpirrolidona o del acztivador. De esta

forma se logra obtener soluciones acuosas completamente cla-

ras, sobre todo en caso de emplear, por ejeaplo, hidroperdxi-

do de terc.-butilo, perdxido de di-terc.-butilo, terc.-butil-
perbenzoato o perdxidos de cetona.

La polivinilpirrolidona obtenida conforme a la invencidn

se puede utilizar pars fines farmacéuticos o cosméticos, por

e jemplo como soporte, diluyente, dispersants, disolvente o

para inyecciones. Frente a una PVP seglin el estado de la técnica,

por ejemplo, los polimerizados obtenidos segfn la memoria de
patente aiemané DT-PS 922 378, presenta una serie de venta-
]as. El secado es facil de reallzar. Se pueden obtener tam—
bién los pollmerlzados de baio peso molecular con un valor

K {5, que son comp}etamente 1ncoloros ¥y que se pueden secar
en el secadefo dé pulverizacién sin que se presente una
éinterizaciéﬁ. El secado es de especial imporfanéia pafa las
polivinilpirrolidonas de uso fa;macéutico, ye que el producto

seco no constituye un medio nutritivo para microorganismos,

“ por lo que no se pueden formar pirbdgenos. Ademls, las solu-

ciones acuosas son més resistentes al calor y se descoloredn

muy poco durante la esterilizacidnm.

La PVP obtenida segﬁn la invencibén es excelentemente apropla-

da para la obtencidn de yodo de p011v1n11p1rr011a0na. En

- 10 -
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comparacién con la PVP comercial se pierde en la reaccién con

yodo una parte mdcho més reducida de yodo en forma de hidro-

yoduro 1nact1vo ¥y Be puede preparar un yodo de PVP sumamente

estable y preparaciones de yodo polivinilpirroliddnico con-

a)

‘siderablemente mis estables.

BJEMPLO 1 -

en un matrdz agitador se introducen 700 partes de vinil-

"pirrolidona yV3OO partes‘de isopropanol. Después de adi-

cmonar 7 partes de hldroperéxldo de terc.-butllo se ca-

;llenta la mezcla hasta ebulllclén (98 c aproxlmadamente)

,,El curso de la pollmerlzaclén se observa determlnando el

b)

contenido restante en v1n11p1rrolldona seglin Sigzia ¥

Edsbverg, Anai.iChemistry 20 (1948), pagina T62.

A la misma preparacibn <escrita en 1 a) se afiade 10 minutos

después de alcanzada la temperatura de ebulliciébn de
98%¢ y en el curso de 20 minutos 0,0007 partes de dcetato
de manganeso (1 ppm calculado a base del peso de la vinil-

pirrolidona) en forma de una soluclbn muy diluida en 20

partes ‘de isopropanol anhidro.

Ia siguiente tabla muestra .el contenido restante en vinil-

pirrolidona en el curso de la polimerizacidn.

- 11 -
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TABLA 1

contenido restante en vinilpirrvolidona referido

al peso de la vinilpirrolidona utilizada

tiempo (horas)  ensayo a) ensayo b)
1 80 % 18 %
2 62 % 3 4
3 48 4 14
4 - 37 % 0,4 %
EJEMDLO 2

En un dispositivo de vidrio provisto de nhefrigerador a

lidona en 850 partes de isopropanocl. E1 hidroperdxido

‘de terc.-butilo se adiciona en las cantidades indicadas

en la siguiente tabla y la mezcla se calienta hasta

ebullicién (82°C aproximadamente). Alcanzado el punto de
ebﬁllicién gse afade 1 ppm de acetato de cobre como en el
ejemplo 1 y se sigue calentandc a reflujo. Al cabo de 5
a 8 horas, la polimerizacién esta termina@a; el contenido

restante en mondmeros asciende 2 menos de un 0,5 4.

~.

=12 -
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TABLA 2
. ensayo _cantidad de hidroperbxido de  valor K
S terc.~butilo
(% en peso calculado sobre
_v1n11p1rr011dona)
1 ' 1 22
2 ! 2 20
3 : 4 -17
4 : 8 15

Destilando una parte'del isopropanol se concentra la mezcla.
de reaccién a un 70 % ¥y se-diluyé, a continuadidén, con agua
dando una solucién al 30 %. Estas soluciones se secan por

pulverizacién en un secadero de pulverizacibén a una tempera-

tura de entrada de aire de 140°C y una temperatura de salida -

de aire de 80°C, obteniéndose un polvo blanco con un conte-

nido en agua de un 5 % aproximadamente.

De lag polivinilpirrolidonas de los emsayos 3 y 4 se prepa-
ran soluciones &l 20 % en una solucibn de acetato fampén

1 normal y se esteriliza. Antes y despuds della:ésterili-

zecién se determina el indice de color de yodo segin la nor-

ma DIN 53 403 en comparacibn con un polimefizado del.mismo'

valor X, que se preparé seglin las 1ndicaclones de la memo--

.rla de patente alemana DT-PS 922 378 y que se ofrece en el

. comerc:Lo.

-13 -
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TABLA 3

SOLUCICNES AL 20 % DE FvP EN ACETATO TAMPON CON pH 5,3,
RECIEN FREPARATAS -

tipo de PVP indice de color de yodo. indice de color de :
" seghn DIN 53 403 antes + yodo segin DIN 53 403

de la esterilizaciédn despues de la esteri-
lizacibn, 1/2 hora
a 120°C
PP X 17
DT-P5 922 378 2 _ 9 -~ 10

PVP K 17 procedi-
mlento conforme

a2 la invencién 1-2 2 - 3
PVP K 15 ’ )
DT-PS 922 378 2 -3 10 - 12
PVP X 14 procedi-

mientc conforme

a la invencién 2 2 - 3

Los ensayos demuestran que las soiucionés con la FVY -prepa-
rada segun la invencidn son con51derablcmente mencs colora-~
dos ya antes h's eap901almente degpués de la esterlllza016n,
en comparac1on con las soluciones de pollmer;zado segin la

memoria de patente alemana DI-PS 922 378.

Una PVP con valor X de 15, obtenida seghn la DI-PS 922 378
gsolamente se puede secar por polimerizacidén cuando ia‘tempera— '
tura de secado, 2 saber la temperatura de entrada y salida ‘

de aire se reduce, en comparacibén con la temperatura de seca~

- 14 -
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do de la PVF preparada segln la inveneibn, por aproximada-
mente 20°C. Almacenando la PYP conforme a la'invencién (con7
tepido en agua, 5,2 %) con el producto comparativo mencio-
nado (conheﬁido en agua,'3,8 %) a 8006; el préducto 4 pec-
maﬁece inalterado, migntrgs que el produdto compgratﬁvo, .
no.obsténte su reducido conteniéo eh agua, sinﬁeriza caéi

por completo.,

EJEWMPLO 3

. ,- . :
En un matréz de vidrio provisto de agitador con refrigerador

a reflujo se mezclan 500 partes‘de vinilpirrolidona con iso-

,propanolrsegﬁn la siguienfe tabla y se calientan hasta

ebullicidn después de adicionar 5 parteé de hidroperbdxido
de terc.-butilo, Alcanzada la temperatura de ebillicién se

adiciona 0,5 ppm de acetilacetonato de cobre segin el ejemplo

" 1 y se calienta durante el tiempo suficiente para que el

contenido restante en vinilpirrolidona sea 40,5 %. A con-

tinuacién, se prepara PVP sblida por secado por pulveriza-

~cibn.
TABLA 4
énsayo cantidad de iso- “tempeiatura’de o “valor k
: ' propanol polimerizacidn (°C). :
1 ‘1 500 partes . ' 85 a .82 . '23,6
g 500 partes : 92 a 86 . . 27,5

214 ‘partes % a 88 29,5
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En.un matréz de vidrio con agitador se mezclan 500 partes

de vinilpirrolidona con 240 partes de isopropanol y des-

pués de adicionar el activador seghm la tabla 5 se calien-

ta hasta ebullicidn (95 a 88°C). se agrega 1 prm de acetato

de cobre seghn el ejemplo 1 en el curso de 5 horas. Ia reac-

cidn esth terminada despuds de 5 a T horas.

TABLA 5
ensayo ; activador valor X
: cantidad (% en peso
calculado sobre vi~ clase
nilpirrolidona)
1 C 1,7  Thidroperdxido de = 27,5
cumol
2 3,0 perdxido de dicu~ 48
milo
3 ' 1,6  perdxido de di- 49
' : terc.~butilo
4 - ' 1,4 perdxido de metil- 38
etilcetona
5 ' 1,8 terc.~butilper- 30,5
V benzoato o
EJEMPLO &

50partes de vinilpirrolidona y 500 partes de'disolvente_sé—;

glm la tabla 6 se agitan después de adicionar el activador .

en un matriz agitador hasta ebullicibén. Se agrega 0,5 ppm -

- 16 -
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de etilhexanato de cobalto como en el e;émplo l. Ia pollmerl_

zacion estl termlnada al cabo de 3 as horas.

‘ TABLA 6
ensayo disolvente activador - temperatura valor X
cantidad clase de polimeri- ‘
(partes) zacibn )
1 tolueno 10 perbéxido de di- aprox.o' ’ 42,2
terc.~butilo _ 125
2 . etanol 5 hidroperdxido aprox.o : 30,0
: de terec.-butilo 82
3 n—butanol 2,5 per6x1do de di~- aproxo 49,1
‘ terc.-butilo . 127
4 . i-butanol 10 perdxido de di- aprox, 50,6
: ) terc.-~-butilo . 118 »
EJEMPLO 6

. Se preparan polimerizados con valores K de 15, 17 y 30 se-

 ghn la DT-PS 922 378. Las soluciones polimeras se sscan por

pulverizgacibn. De los polvos obtenidos se determ1na el in-
dice de &cido y se’ compara con PVP con los mismos valores K
obtenidas conforme a la invencién y asimiamo secadas por pul-

verizacibn.

- 17{-: :
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TABLA 7
producto valor ¥ indice de Acido
segtm la DI-PS 922 378 15 12
conforme a la invencidn 15 0,9
segin la DT-PS 922 378 . 17 1
conforme a la invencién 17 0,8
segln la DT-PS 922 378 30 3
conforme a la invencién . 29,5 0,2

EJEMPLO 7

Empleo para la preparacién de yodo de PVP:

‘a) 400’partes de una polivinilpirrolidond obtenida segin ,

‘1z invencién con un valor X de 30,5 y con un contenido
en agua de un:2,0 % -se mezclan en un mezclador excéntri-

~co a temperatura ambiente y por 5 horas con 74 6 partes
de yodo flnamente molido. A continuacidn, se mantmene
por 10 horas a 95 C, hasta que el contenido en yodo dis-

~ponible, que se observa por titracibn, ya no varia.

b) Por humectacibén se ajusta el contenldo en agua de la
p011v1n11p1rrolldona utilizada en a) a un 5,0 %. 400 par—
tes de dicha p911v1n11p1rr011dona se mezclan por 5 horas
a tebperatura ambiente con 72,3 partes de yodo»molido y |

se templa, a continuacidén, por 10 horas a 90°C.

- 18 -
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¢) Por humectaciébn se ajusta el contenido en agua de la
polivinilpirrolidona utilizada en &) a un 9,1 %. 400 par-
’tes de dioha pglivinilpirrolido?a se'mezclan por 5 horas
- tempe;aﬁura dmbiente con 70 phrﬁeé de yeodo molido y,

& continuacidn, se templa por 10 horas a 70°C.

Los resultados de ensayo de los productos se desprenden

de la éiguiente tablas

a b . ¢
cogtenidg en sustanc1a seca
(3 ’ 1057°¢C - 98,84 95,7 % 92,2 A
contenido en yodo dis- - , . L
ponible - 11,04 - 11,4 % 11,7 %

.pérdida en yodo dispo-

nible durante el almacena-

miento de la solucibén acuo- .

sa con un'l 4 de yodo glspo- ~ :
nible por 14 dias a 52 C .5,0 % 4,1 % 4,1 %

 EJEMPLO COMPARATIVO

Para comparar se realizan los ersayos con unévpoliviniipirro-

lidona obtenlda por polimerizacibn en soluclén acuosa con

perbxldo de hidrbdgeno como actlvador y que tiene un valor K

de 30, segﬁn la memoria de patente alemana DT-PS 922- 378 y

_como corresponde a los productos comerclales. La polivinil-

pirrolidona se agusta mediante secado o] blen humecta016n a’

dlferentes contenldos en agua.

-~ 19 -
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400 partes de dicha PVFP con un contenido en agua de un
1,8 ¢ se mezclan por 5 horas a temperatura ambiente con
74,8 partes de yodo molido y, a continuacibn, se calienta

por 10 horas a 95°c,

400 partes de PVP con un contenido en :agua de un 5,0 % se
mezcian'por 5 horas a temperatura ambiente coh,7é,3 pa-
tes de yodo molido y, a continuacibn, se célienta por

10 horas a 90°C (seglin la memoria de patente estadounidense

2 900 305).

400 partes de PVP con un contenido en agia de un 9,5 %
‘se mezclanlpor 5 horas a temperatura ambiente con 78,9
partes de yodo molidq ¥, a continuacidn, se ca}iehtén por
10 horés a %Oo

se 2 900 305).

C (segin la memoria de patente eétadogniden«

Tos resultados de ensayo se desprenden de ia siguiente

co

(37, 105

- tabla:

d b c
ﬁtenidg en sustancia seca

¢) - 99,0% 95,8 % 92,0%

contenido en yodo disponible 10,3 ¢ 10,5 % 10,5 %

pérdida en yodo disponible
durante el almacehamiento
de la solucidn acuosa con un

1%

2 en yodo gisponible por

14 dias a 52°C - 26 % 17T % 12 %

- 20 -
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i
Tal y como 1ndlcan el ejemplo Ty el eaemplo comparat1Vo
el qontenldo en yodo del yodo de PVP es aproxlmadamente ~
unrl % mhs elevadp que en caso de utlllza; una p011v1n11pirro—
lidoﬁa polimerizada en soiuciéh»acuosé, es-deéir la péfdida
"5 en yodo es'aproximédamente_un 20 % menor. La'ﬁérdida.en yodo
‘disponible en la solucién acuosa dur;nte el almacenamiento
es esencialmente independientefdé_contenido eﬁ agua.de 1la
pélifinilpirrolidona emplégda y conside?ableﬁeﬁte menor qué’
.en el enssyo comparativo. Estos reShltados demuestran la supe- .
-10, rioridad de la polivinilpirrolidona conforme é la invenciébn

~para la preparacién de yodo de FVP.

-En forma conocxda para el perito se pueden preparar ‘bon- €1

yodo de PVP obtenldo segin la invencién con las sustan01au

farmacéutiéo-técnicas auxlllares usualmente empleadas los
V15 preparados destingdpg‘ﬁara el consumidor. Laé formas de
_preparaciénUpredilectas'son.soluciohés acubsas~que contieneﬁ_
_comd~sustancias adxiliafes; adicionales, ﬁor ejemplﬁ y Sus-—.
r'tanbias,tensioactivas, alcohol, gliceriﬁa,-susfgncias tampbn,':'

“tales cémo fosf&to trisédico o bicarbonato sSdico. ﬁichas‘

ane

20 preparac1ones tamblen se pueden preparar baao adlclon de per”

e

6xido de hldrbgeno. Otras preparaclones adeouadas .son solu~

"M ciomes de_jabén, champu’,POlVO geles, spray.

.r‘“*‘
Te

»'a- .
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NOTAQ—

Descrita suficienfemente la naturaléza del in-
vento, as{ como la mapera de realizarse en la bréétiea,
debe hacerse coﬁstar que las disposiciones anteriormante
indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle,.

en cuanto no alteren su principio fundamental. También

se hace constar que cl invento corresponde a ung solici-

tud de patente presentada en Alemaria, bajo el mimero

P 24 39 196.6, de 16 de agosto de 1974, acogiéndose por
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios In-
ternacionales en vigor; siendo lo que constituye 1a‘eéen
cia del referido invento y, por lo que se solicita Paten
te de Invenchdn por 20 afios en Espafia, sobre:- PROCEDI -

MIENTO PARA LA OBTENCION DE POLIVINILPIRROLIDOVA' carac-

terizéndose por 1o siguzente~
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-l. Procedimiento para la obtenéidn dévpolivinilpirrblidona,
' caracterizado porque comprende polimerizar vinilﬁirroli—
dona en un digolvente orgénicq,‘én preSenciarde percom-
;pueStos orgdnicos, efectuéﬁdose la polimerizacidﬁ en uﬁ '
5 disolvente orgdnico, anhidro y como béacti&a@or se umili-
za un metél pesado del mimero de orden de 23 a 29 en for-
_mé-dg un compuesto complejo 0 uné:sal eon un:écido 0.2gd~

nico,

2. Procedimiento‘segﬁn.la reivindicatién 1, céracterizado

10 ' " porque la polimerizacibn se lleva a éabo en benceno o
-un alquilbenceno.

3. Procedimientp'ségﬁn la reivindicacién 1, caracterizado
porque la polimerizacibn se 1leva a cabo en un alcohol

alifético, monovalente con 1 a 4 étomos_de carbono.

15 4. Procedimiento segin las reivindicaciones 1l y 3, caracteri~

~zado porque la polimerizacibén se realiza en isopropanol.

' 5. Procedimiento seghn las reivindicaciones 1 a 4, caracteriza-
' ‘do porque como compuesto de metal pesado se emplés un

compuesto de cobre.

.
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Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a 5, caracteri-

,zado porque el compuesto de metal pesado se ad1c1ona en

una cantidad de 0,01 a 10 ppm, referido al peso de la

vinilpirrolidona,.

Procedimiento para la obtencidn de polivinilpirrolidona,
tal y como queda sustancialmente desecrito em la presente

Memoria.

Esta Memoria consta de 23 hojas, escritas z mdquina por

ung séla cars.

Madrid, "’8 FEB ﬂ@ﬁ )
BASE AKTIENGESELLSCHAFT.
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