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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento ge refiere a un nuevo procedi-
miento pare obtener composiciones mejoradas de poli(N-
~vinil-2-pirrolidona) e yodo:‘en donde el yodo se acom-
pleje con mayor extensidn de 1o que hasta ahora era po-
sible, proporcionando solubilidad y estabilidad.

En particular este invento ge refiere a la
preperacién de una composicibn sblida de polivinil-pirro
lidona~yodo mediante un nuevo método de extraccidn de
liquido.

En numerosas investigaciones quimicas inter-
nacionales y arte anterior se exponen la baja toxicidad

¥ las propiedades beneficiosas del poli(N-vinil-2-pirro

- lidona)yodo (llamado en este invento "PVP-I").

Los métodos anteriores para la preparacidn de
estas composiciones describen un aducto en donde la po~
livinil-pirrolidona se adiciona a solucidén de Lugol con
evaporacidén subsiguiente hajo calor.

Las desventajas de este método se evidencian
prontamente en vista del gran equipo complejo requerido
para impedir las pérdidas costosas de yodo y en vista
de la fuerte currosidn y propiedades tdxicas del yodo
frente al medio ambiente.

Otro procedimiento anterior propone mezclar
en geco el yodo elemental y polivinil-pirrolidona en
polvo con el empleo de un molino de bolas durante perip
dos prolongados de tiempo de hasta 24 horas y subsiguien

te calentamientd:
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Ni que decir tiene lg cantidad de degradacidn
térmica del polimero y la psrdida del yodo disponible que
se produce con este procedimiento, Se ha encontrado que
la gplicacidn de calor favorccc la naturaleza corrosiva
¥y tdxica del yodo y que no puede obtenerse yodo libre cs=
table,

El arte anterior intermacional ha confirmado
que las composiciones de yodo—polivinil-pirrolidona son
superiores al yodo ordinario para diversas aplicaciones,
particularmente con respecto a la menor toxicidad, menor
irritacidn de la piel, inferlor presidén del vapor de yodo
y efecto prolongado.

Existe un consenso general de que las propie-
dades boneficlosas antes citadas van aparejadas con la
estabilizacidn del yodo en la polivinilppirrolidona; 1lg~
nado generalmente "el acomplejamiento del yodo", El yodo
en una solueidn acuosa de fVP—I sc cquilibra entre la fa-
g¢ acuosa y un disolvente no miscibl*E heptano, lg can~
tidad de yodo extraido por la fase hepténica estd direc-

tomente relacionada con la cantidad de yodo no acomple=~

jado cn la fase acuwosa. Expresando los resultados como
1la relacidn de la concentracidén de yodo en las dos fases
es pos%ble hallar con precisidn el grado de acomplcja—
miento. Ia cantidad inicial de yodo disponible en la fa-

g0 acuosa se debermina mediante valoracién con tiosul-

fato,
La concentracidén final de yodo disponible en

la solucidén heptdnica se determina colorimétricamente

a 520 my, el mdximo de absorcidn; la relacidn entre
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la absorcidn y concentracidn de yodo en el disolvente hep~
ténico es lineal on la zona de 1 a 25 mg por 100 cej uti;
lizando el espectrofotdmetro Beckman Dﬁ: una absorcidn
de 0,142 correspondo a 1,00 mg de extracto de yodo a par-
tir de 25 cc de heptano, El yodo restante en lg fasé acuosg
se determinag por diferencia.

El factor de acomplejamienxo del yodo se deter—
ming por medio de la férmulag siguientéz

mg I, restante en fase acuwosa ¢c de heptano
mg I, en heptano X cc de fase acuosn

Cx =

Se ha descublierto, como parte de este invento;
que un factor de acomplejamiento de unos 200 o superior
ofrece establlidad satisfactoria para el contenido ée
yodo; por ejemplo amsencia de olor objetable; ausenéia
de efectos irritantes y completa solubilidad en agua.

‘ Se ha descubierto también; como parte de este
invento, pero sin gue suponga limitacidn del mismo en
modo aiguno; que una medicidn preeisa del vapor de jodo
relativo sobre la solucidn de complcjo de PVP~I por la
presencia o ausencia de la prueba de almiddén positiva
con la ayuda de papel impregnado con almiddnryodo; puode
obteoncrse con el equipo siguienté: '

1 - tubo de emsayo de borosilicato : 18 por 150 m
2 ~ papel de almiddén-yodo,
3 ~- ‘tapdn para el tubo de ensayo con tubo menor
(10 x 160 mm),
4 -~ hilo de cobre; un extremo doblado formanéo un
pequefio gancho para sujetar ol papel,

Prueba:
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En el tubo de cnsayo se introduce 1 cc de la 80 Lu~
cidn de ensayo a 2500,

Se aplica el tapdn con ¢l pequefio tubo incorporado.

El papel humedecido se hace descender a través del

tubo hasta 10 mm por encima del liguldo de prueba:

Se rogistra el tlempo requerido para obtener la pri-

mera coloracién azul,

Coloracidén en menos de un minuto; acomplejacidén insu-
ficiente;

Coloracidn al cabo de un minuxo; acomplejacidn sufi-
ciente.

Esto invento se refiere shora a un nuevo proce¥
dimiento para producir el complejo de polivinil~pirroli-
dong-yodo antes citado mediagnte un proccedimiento dq'ex;
tracién que proporciona un sistema simple y econdmico
de produccidn sin las desventajas relacionadas con otros
procedimiontos.

Por consiguiente, el presenie invento tiene
por objeto proporcionar un procedimiento para la prepa—
racidén de una composicidn de¢ PVP-I sélida y estable con
el mét0do de extraccidn. Se ha descublerto, ello cons-
tituye parto de csate invento, que la forma mas estable
de ung oomposmcidn de PVP-I se obtiene en una relacidn
de yodo disponible frente a yodo combinado de aproxima-
damenxe deo 2 1 sigulendo este procedimiecnto de extrac-

cidn.

Ahora so describird con detalls este nuovo

Procedimionto de extraccidn que forma parte de sste in-

ventos
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El procedimiento general de extraccidn consis-
te en obtener una solucidén de yodo en.un compuesto que
es un disolvente para dicho yodo pero que no es disol—
vente para la polivinil-pirrolidona y tratar a continua-
cibn esta sblucidn de yodo con polivimil-pirrolidons en
fase liquida y recuperar el ﬁreéipitado asi formado.

La polivinil-pirrolidona utilizada puede te-
ner un peso molecular comprendido entre 5.000 y 300.000,
de preferencie entre 10.000 y 100.000. Se prefiere poli
vinil-pirrolidona con un peso molecular medio de 40.000,
Pueden utilizarse un gran nimero de disolventes que pue-
dan digolver .el yodo pero en donde le polivinil-pirroli
dona sea insoluble en el procedimiento de este invento.
Ejemplos son: hidrocarburos alifdticos tales como hexg
no,; heptanos; octano; hidrocarburos aromidticos tales como
benceno, tolueno, xileno; hidrocarburoe aliféticos y
aromiticos clorados tales como tetracloruro de carbonos
clorobenceno, tetralina, decalina; ésteres tales como
acetato de etilo, disulfuro de carbono; ébteres tales co
mo dioxano, éter etilico. Entre los disolventes antes
citados se prefieren; especialmente, el henceno, tolue-
no y xileno. El mas preferido es el xileno, especial~
menfe debido & su baje toxicidad.

Es importante que el disolvente utilizado se
encuentre en estado liguido a temperaturas razonsble-
mente bajas, ya que debe evitarse el calentamiento de
la solucidn de yodo a temperaturas elevadas para reducir
el minimo los problemas de la corrosidn.

: @ﬁ efeotl) y dbmo pavbe de este invento, el
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procedimiento se 1lleva a cabo sin calentamiento y a la
temperatura del ambienie; 0 sea entre 10 y 302C. ILigaero ’
calor (hasta 4090) aumentard la velocidad de la reaccidn,
pero la cantidad do calor utilizada debe equilibrarsg
frente a los problemas creados por la baja tensidn de
vapor del yodo, ' '
Asimismo es importante, y ello forma parte de
este invento; agitar la mezcla reaccional cuando se adi-
clona la poliqinil~pirrolidona a la solucidn de yodp.
Esta agitaci6£ aumenta considerablemente la velocidad de

¢

formacidn del complsjo estable, En efecto, la velocidad

de agitacidén influencia en gran manera la velocidad de

la reaccidn.
El procipitado, constituldo escncialmente por

el complejo de PVP-I deseado, pusde recuperarse siguien—

do cualquier forma convencional; una de éstas consiste

en la filtiaoidn bajo vaclo o presidn y ol re~lavado

del compléjo con el disolvente filtrado; una o varias vcoas.

Iuego se seca al aire el filtrado de cualquier
formg éonvencional; sieompre gque la temperatura de seca=
do no exceda de 40¢C,

El producto s6lido cbtenido de cotc modo re—
sulta es%abio; pucde almacenarse en un contenedor cerra~
do apropiado durante un tiempo tan prolongado como 4
meses sin perder su contenido de yodo libre.

4 continuacidn se ampligrd la descripeidn del
invento cog detalle hacliendo referencia a los cjemplos
que siguen, logmcuales forman parte del invento pero en

modo alguno limitan su esencialidad,
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EJEMPIO 1

En un vaso de 3000 cc con un contenido de 1000 ce
de solucidn de yodo al 10% en benceno se adicionaron 285,0
gn de polivinil-pirrolidona con un valor K de 30 (peso molg
cular medio de 40;000); a la tempergtura del ambiente (202C)
con agitacidn a veloeidad constante;

Se prosiguld la agitacidn durante 30 minutos.

Después de este tiempo se recuperd lg fase s~
llda mediante ambudo Buchner,

Se lavd el filtrado varias veces con el disolven—
te filtrado y se secd al gire durante varias horas;
Andlisis del producto seco;

Yodo libre disponiblé: 4;0%%

Yodo combinado; 1;80%

EJEMPIO 2

Se utilizdé el mismo proccdlmlonto que en el
Eaemplo l, pero se ubtilizd xileno cn ealldad de dlsoly
vente:

Yodo libre disponible: 4,98%

Yodo combinado: 2,24%
EJEMPIO 3

Se repitid el mismo procedimiento del Ejemplo
2; con las mismas cantidades de reaoﬁivos; excepto que
el tiempo de mezcla fué de un total de 2 hora;:
Yodo libre disponibl;: 12;98%
Yodo combinada: 5;§2%
EJEMPIO 4
Se repitid el mismo procedlmlento del Ejemplo

2 con las mismas cantidades de rezctivos, exceptd que

1}
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el tiempo de mezcla fue de un total de cuatro horas:
Yodo libre disponible: 114+44%
Yodo combinados 5541%
EJEMPIOS 55 6 y T

Se repitid el mismo procedimiento del Ejemplo

2 con la misma cantided de solucidm de yodo pero con
tres cantidades digtintas de polivinil-pirrolidonas tal
como ge represente en la Tabla A:

(el tiempo de agitacibén en cada casgo fue de 60 minutos):

e et o

Bjemplo Ne: 5 6 7
Cantidad de PVP
(en zm) 315,0 50,0 600,0
Yodo disponible % 15,75 12,2 | 9,15
Yodo combinado % 6594 511 | 4,66

T e e o Tt e PO
_—_== =

La influencia del fosfato trisédico (Na;P0O4 )
sobre la estebilidad de une solucidn acuosa de complejo
de PVP-I se evalud como parte de este invento.

Se prepard una solucidn acuosa al 1% del come
plejo PVP~I.

El pH de 100 cc de esta golucibn se midié pare
diferentes centidades de TSP (Na3PO4) adicionado en fore

ma de una solucidn acuosa al 6%.

TABLA B
Cantidad d; golucion d - B
PSP adicionade en cc: 1 2 3 4 4,5
pH de la combinacidn: 255 297 350 3,8 4,55

Sin adicidén de solucidn
de TSP el pH fue : 2,4

o ot e 7 e i sy
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Se ha descubiertv como parte de este invento
que:
Ta combinacidn con un pH de 4,55 resultd estable
durante cuatro meses sin pérdide algune del yodo
disponible.
REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del pregente inventos se
declaran nuevas y de propia invencidén las siguientes rei-
vindicaciones:

1.- Un procedimiento para producir una com-
posicidn estable de polivinil-pirrolidona-yodo, caracte—
rizado porgue comprende disolver yodo en un disolvente
en 8l que dicho yodo es soluble; pero gue no es disolven~
te para la polivinil-pirrolidona, tratar dicha solucidn
de yodo con polivinil-pirrolidona al tiempo que se agita
en fase liguida a la temperatura ambiente y recuperar el
precipitado asi formado por filtracidn, lavado y secado.

2.~ Un procedimientos de conformidad con la
reivindicacidn 1; ceracterizado porque en su realizacidn
dicho disolvente se elike del grupo constituido'por ben-
ceno, tolueno y xileno.:

3= Un proéédimiento:de conformidad con la
reivindicacidn 1, caraoferizado porque eventualmente se
disuelve en agua dicha composicibn de PVE-I estable.

4.~ Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacidn 3y caracterizado porque comprende contro-
lar el pH de dicha soluecidn acuose asl formada, con la
adicidn de Ka 4RO, .

-5+~ Un procedimiento para producir una com—
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posicidn estebls de polivinilépix-rolid011a«y0d0-

Segin se describe y reivindioca én la presente
memoria descriptivas; que consta de 11 hojas foliadas y es
critas a médguina por wna sola ocara.

Nadrid, a & tFEB. 1976

Pe 8.
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