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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccion de soluciones acuosas de polimeros de vinil-lactama y sus polvos

La presente invencidn se refiere a un procedimiento para la produccion de soluciones acuosas de polimeros de vinil-
lactama y solidos que pueden obtenerse a partir de las mismas mediante secado, en particular de polivinilpirrolidona,
estando caracterizado el procedimiento por que se usan uno o varios componentes de azufre, seleccionados del grupo
que consiste en didxido de azufre, acido sulfuroso y una o varias sales del acido sulfuroso, para la disminucién de
mondmeros residuales. La invencién se refiere ademas a polimeros de vinil-lactama que pueden obtenerse segun el
procedimiento, que presentan una buena estabilidad en almacenamiento, asi como su uso, productos y preparaciones,
que se contienen estos polimeros de vinil-lactama o se produjeron con su uso.

La produccion de polimeros de la N-vinilpirrolidona mediante polimerizacién por radicales es conocida. El mecanismo
de la polimerizacion en distintas condiciones se describe, por ejemplo, en Polymer Journal, 17, 143-152 (1985). En la
bibliografia de patentes se describen tanto polimerizaciones en disolventes organicos tales como por ejemplo en el
documento US 4.053.696 en solucién alcohdlica como en solucién acuosa tal como, por ejemplo, en el documento US
2.335.454.

La polimerizacién en disolventes organicos, tal como se describe en el documento US 4.053.696, lleva, por regla
general, a productos que contienen solo un porcentaje relativamente bajo de impurezas tales como acido férmico. Este
procedimiento tiene, en cambio, la gran desventaja de que la polimerizacién tiene que llevarse a cabo en primer lugar
en un disolvente tal como isopropanol. Solo después de finalizar la polimerizacion tiene que separarse por destilacion,
mediante un proceso de destilacion costoso, el disolvente, por ejemplo, el isopropanol y sustituirse por agua. A este
respecto, se producen mayores cantidades de disolvente, que o bien tienen que desecharse o purificarse por
destilacion. Esto lleva a un largo tiempo de ocupacion del reactor de polimerizacién y a un rendimiento espacio-tiempo
desfavorable.

La polimerizacion de N-vinilpirrolidona en solucion acuosa se lleva a cabo, por el contrario en la mayoria de los casos
en presencia de peroxido de hidrégeno como iniciador, tal como se describe, por ejemplo, en el documento US
2.335.454. El peso molecular de la polivinilpirrolidona depende a este respecto de la concentracion de peroxido de
hidrégeno, generandose bajos pesos moleculares mediante altas concentraciones de perdxido de hidrégeno y a la
inversa. Altas cantidades de peréxido de hidrégeno favorecen en cambio, en el sistema acuoso, la formacién de acido
férmico; los polimeros producidos de esta manera presentan después de la polimerizacién ya una evidente coloracion
amarilla.

En el documento DE 11 2005 002 719 se describe un procedimiento para la produccién de soluciones acuosas de
polimero de polivinilpirrolidona. Se divulga ademas un procedimiento para la manipulacién de soluciones de polimero
de vinilpirrolidona. Con este procedimiento se consiguen polimeros con bajo indice colorimétrico HAZEN (el indice
colorimétrico Hazen corresponde al "indice colorimétrico de cobalto-platino" y es conocido como tal por el experto en
la materia, por ejemplo, por la norma industrial DIN ISO 6271-1). Las soluciones de polimero producidas segun este
procedimiento tienen la gran desventaja de que, por un lado, presentan un alto porcentaje de acido férmico y los
productos cambian de color poco a poco durante el almacenamiento. El acido féormico se genera durante la
polimerizacién en una reaccién secundaria como componente secundario indeseado. El polimero obtenido es
inadecuado para fines de aplicacion frecuentes, en particular entonces, cuando a partir de las soluciones, mediante
secado por pulverizacion, se producen polvos de PVP. Para el uso en particular para productos farmacologicos y
cosméticos, han de cumplirse valores limite para acido férmico. De este modo, por ejemplo en la Farmacopea Europea
en la monografia "Povidone", se prescribe un valor limite para acido férmico de como maximo el 0,5 por ciento en
peso, y también en formulaciones cosméticas, el porcentaje de acido formico como agente conservante no debe
superar un valor limite del 0,5 por ciento en peso. Tal como se menciona, las soluciones en primer lugar incoloras
cambian de color durante un almacenamiento mas largo.

Esta propiedad de los cambios de color es en cambio indeseada precisamente para formulaciones cosméticas, en
especial cuando van a producirse a partir de las mismas geles para el cabello, incoloros.

Buhler informa sobre el cambio de color en soluciones acuosas de PVP en particular después de almacenamiento o
calentamiento, por ejemplo durante la esterilizacion. La coloracion de amarilla a amarilla parduzca resulta de la
oxidacion por medio de oxidacion del aire. Esto puede evitarse segun Bihler mediante la adicién de antioxidantes
adecuados. Bihler menciona como antioxidantes de este tipo cisteina y sulfito de sodio (Volker Bihler,
"Polyvinylpyrrolidone - Excipients for Pharmaceuticals", Springer, 2005, paginas 34 y 35 para la estabilidad en formas
de dosificacion sélidas y liquidas).

Los peroxidos que proceden de la polimerizacion asi como que se generan directamente después tienen el efecto
desventajoso de que se aplican al menos en parte ya durante la adicién al polimero y, de este modo, reducen la
proteccion y la duracion del tiempo de almacenamiento. Para la compensacion de este efecto tienen que emplearse
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por lo tanto mayores cantidades de antioxidante.

La sensibilidad a la oxidacién de polimeros tales como PVP, los efectos macroscépicamente visibles y medibles de la
oxidacion asi como medidas propuestas para contener e inhibir la oxidacién, se han descrito en muchas publicaciones
(véase, por ejemplo, Bihler en la publicacion citada anteriormente; Kline en Modern Plastics, 1945, noviembre, a partir
de la pagina 157; Reppe en la monografia sobre PVP, Verlag Chemie, Weinheim, 1954, pagina 24; documento EP-B
873 130; documento US 6,331,333; documento US 6,498,231; Staszewska en "Die Angewandte Makromolekulare
Chemie", 1983, 118, paginas 1 a 17).

En el documento US 2.821.519 se describe un procedimiento para la estabilizaciéon de PVP por medio de la adicién
de hidrazina y sus derivados.

Las hidrazinas son toxicolégicamente problematicas y son en particular indeseadas en polivinilpirrolidonas,
copolimeros de N-vinilpirrolidona y polimeros de derivados de N-vinilpirrolidona.

En el documento EP-B 1 083 884 se describe un procedimiento para la estabilizacién de polivinilpirrolidonas contra la
formacion de peroxido. Soluciones acuosas de los polimeros se mezclan con cantidades muy pequefias de sales de
metal pesado o con enzimas de escision de peréxido. Estas permanecen en el producto. Metales pesados adecuados
son manganeso, zinc, cobalto y en particular cobre. El empleo de los metales pesados propuestos es sin embargo
desventajoso debido a posibles acumulaciones en el organismo. El empleo de enzimas es desventajoso por motivos
de costes y de estabilidad.

Por el documento GB 836,831 [el equivalente GB al documento US 2872433 = D2 en el presente procedimiento de
examen EP] es un procedimiento para la estabilizaciéon de polivinilpirrolidonas contra cambios de color, en el que se
tratan soluciones de los polimeros con diéxido de azufre, acido sulfuroso o sulfitos de metal alcalino. Se divulga la
adicion del compuesto de azufre a soluciones de polimero que se obtienen mediante disolucion de polvo de polimero
seco en agua, mediante adicidon a temperatura ambiente. El compuesto de azufre se emplea como agente reductor,
que a altas temperaturas, a las que se expone la solucién de polimero, tal como durante la esterilizacién o durante el
secado de las soluciones de polimero, ofrecera proteccion frente a la coloraciéon amarillenta.

Por el documento DE 10 2005 005 974 [= D1 en el presente procedimiento de examen EP] se conoce que en el
procedimiento conocido por el documento GB 836.831, la formacion de peroxido mediante almacenamiento aparece
incluso en mayor medida que en los polimeros no tratados. El documento DE 10 2005 005 974 divulga un
procedimiento en el que las polivinilpirrolidonas se tratan en primer lugar con diéxido de azufre, acido sulfuroso o sus
sales de metal alcalino y a continuacion con un captador de radicales. Los reactivos que contienen azufre se afiaden
después del final de la polimerizacidon posterior y tras una posible hidrdlisis acida directamente antes del secado
opcional, se mezclan y sirven como agente reductor. Adicionalmente tienen que emplearse antioxidantes para
conseguir una estabilizacion.

Para la disminucion de mondémero residual se afiaden, segun el estado de la técnica, tras la polimerizacién
repetidamente pequefias porciones de iniciador a la solucién de polimero y se polimeriza posteriormente (documento
DE 11 2005 002 719). Este tratamiento posterior descrito del documento DE 11 2005 002 719 con nueva adicién de
iniciador lleva, en cambio, a contenidos de formiato elevados e indeseados.

La disminucion de mondémero residual mediante la adicion de acidos organicos e inorganicos se conoce por el
documento WO 93/16114 A1: Se divulga la disminucién hasta valores de pH inferiores a 5 para la hidrdlisis acida de
vinil-lactamas para dar lactama libre, tal como vinilpirrolidona para dar 2-pirrolidona.

El documento DE 10 2004 049344 A1 [= D3 presente procedimiento de examen EP] divulga un procedimiento para la
estabilizacion de polimeros de vinil-lactama, en particular PVP, mediante la adicién de pequefias cantidades de
peroxido de hidrégeno. Un procedimiento para la disminucion de monémero residual y estabilizacion con el uso de
compuestos de azufre de este tipo tal como en la presente divulgacion, no se describe alli.

El documento WO 2009/02447 A1 [= D4 presente procedimiento de examen EP] divulga un procedimiento para la
produccién de polimeros de &cido acrilico reticulados, empleandose al menos dos iniciadores de radicales distintos a
al menos dos temperaturas de polimerizacién distintas en el procedimiento. Polimeros de vinil-lactama solubles,
lineales (es decir, no ramificados), polimerizados por radicales, tal como en la presente invenciéon, no se divulgan en
el documento WO 2009/02447 A1. Un procedimiento para la disminucion de mondmero residual y estabilizacion con
el uso de compuestos de azufre de este tipo tal como en la presente divulgacion, tampoco se describe alli.

El documento WO 2010/072640 A1 [= D5 en el presente procedimiento de examen EP] divulga el tratamiento de
"PVPP", es decir "polimero de popcorn de polivinilpirrolidona" y no polimeros de vinil-lactama no polimerizados por
radicales por medio de iniciador de radicales tal como en la presente solicitud. Si bien un copolimero de popcorn se
produce también por radicales, en cambio sin adicion de iniciador de radicales. Aunque estén presentes solo pequefias
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cantidades de reticulador de, generalmente, no mas del 2 por ciento en peso, los polimeros popcorn estan altamente
ramificados//en bucle - la estructura precisa no se ha determinado exactamente hasta el momento - y son
completamente insolubles en todos los disolventes, mientras que "PVP" lineal, polimerizado por radicales con
iniciadores de radicales y polimeros de vinil-lactama, son completamente solubles en muchos disolventes organicos
como acuosos. Un procedimiento para la disminucién de mondémero residual y estabilizaciéon con el uso de compuestos
de azufre de este tipo tal como en la presente divulgacion, tampoco se describe alli.

El objetivo de la presente invencion era la provision de un procedimiento sencillo para la produccion de soluciones
acuosas de PVP con bajo contenido de acido féormico o formiato asi como evitar adiciones indeseadas, por ejemplo
toxicolégicamente problematicas tales como metales, enzimas o antioxidantes con, al mismo tiempo, alta estabilidad
de color durante el almacenamiento.

Este objetivo se consiguié mediante un procedimiento para la produccion de un polimero que comprende las siguientes
etapas de procedimiento (forma de realizacion general A 1):

a) polimerizacion de monémeros por medio de polimerizacion por radicales libres en un liquido,

b) uso opcional de una base como regulador de pH durante esta polimerizacién,

c) polimerizacidn posterior opcional,

d) purificacion opcional por medio de arrastre con gas, destilacion térmica y/o destilacion de vapor de agua,

e) tratamiento del polimero con un componente de azufre, seleccionado del grupo que consiste en acido sulfuroso,
diéxido de azufre y una o varias sales del acido sulfuroso, en donde el valor de pH de una fase que contiene agua,
con la que entra en contacto el polimero durante el tratamiento con el componente de azufre, presenta un valor
inferior a 6, y mantener en contacto el polimero con la fase que contiene agua que contiene el componente de
azufre a este valor de pH durante un periodo de tiempo entre 10 minutos y 8 horas, y a continuacion repeticién
opcional de la etapa d),

f) adicién opcional de una base para el ajuste de un valor de pH deseado,

g) purificacion opcional, por ejemplo, por medio de filtracion, y

h) secado opcional del polimero que contiene liquido para dar un sélido.

Preferentemente, la etapa de procedimiento e) comprende el tratamiento del polimero con un componente de azufre,
seleccionado del grupo que consiste en acido sulfuroso, didxido de azufre y una o varias sales del acido sulfuroso, de
modo que el valor de pH de una fase que contiene agua, con la que entra en contacto el polimero durante el
tratamiento, presenta un valor inferior a 6, preferentemente inferior a 5,5, de manera especialmente preferente inferior
a 5, de manera muy especialmente preferente inferior a 4, y mantener en contacto el polimero con la fase que contiene
agua que contiene el componente de azufre a este valor de pH durante un periodo de tiempo entre 10 minutos y 8
horas, preferentemente al menos 30 minutos y como maximo 4 horas, y la repeticion opcional posterior de la etapa d).

Una forma de realizacion de acuerdo con la invencién es un procedimiento para la produccion de un polimero de vinil-
lactama con valores de K de 10 a 150 que comprende las siguientes etapas de procedimiento a) a h) (forma de
realizacién general A 2):

a) polimerizacion de una o varias N-vinil-lactamas y opcionalmente mondmeros adicionales por medio de
polimerizacién por radicales libres con un iniciador formador de radicales en un liquido acuoso, en el que el
procedimiento de polimerizacion se lleva a cabo como procedimiento discontinuo, como procedimiento
semidiscontinuo o de manera continua,

b) uso de al menos una base para mantener el valor de pH durante la polimerizacién en un intervalo de 5 a 11;

c¢) polimerizacion posterior opcional, pudiendo afiadirse iniciador adicional;

d) purificacion opcional por medio de arrastre con gas, destilacion térmica y/o destilacion de vapor de agua;

e) tratamiento del polimero de vinil-lactama con un componente de azufre, estando seleccionado el componente
de azufre del grupo que consiste en acido sulfuroso, didxido de azufre y una o varias sales del acido sulfuroso, en
donde el valor de pH de una fase que contiene agua, con la que entra en contacto el polimero durante el tratamiento
con el componente de azufre, presenta un valor inferior a 5, y mantener en contacto el polimero con la fase que
contiene agua que contiene el componente de azufre a este valor de pH durante un periodo de tiempo entre 10
minutos y 5 horas y a continuacién repeticion opcional de la etapa d);

f) adicién opcional de al menos una base para el ajuste de un valor de pH deseado en el intervalo de 4 a 9;

g) purificacion opcional por medio de filtracion;

h) secado opcional para dar un polvo fluido.

Otra forma de realizacion preferida 1 es un procedimiento para la producciéon de un polimero de vinil-lactama,
preferentemente de un polimero de vinilpirrolidona, de manera especialmente preferente polivinilpirrolidona, con
valores de K de 10 a 150, preferentemente 15 bis 130, de manera especialmente preferente de 20 a 95, de manera
muy especialmente preferente de 20 a 50 y en particular de 25 a 35, que comprende las etapas de procedimiento a)
a h):
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a) polimerizacion de una o varias N-vinil-lactamas, preferentemente al menos vinilpirrolidona, y opcionalmente
mondmeros adicionales, de manera especialmente preferente solo vinilpirrolidona como monémero, por medio de
polimerizacién por radicales libres con un iniciador formador de radicales, preferentemente peréxido de hidrégeno
con una sal de cobre para el control de la formacion de radicales, en un liquido acuoso, preferentemente en agua,
llevandose a cabo el procedimiento de polimerizacion preferentemente como procedimiento discontinuo,

b) uso de al menos una base, preferentemente seleccionada del grupo que consiste en amoniaco, carbonato de
amonio, hidrogenocarbonato de amonio, trietanolamina, dietanolamina, monoetanolamina y trietilamina, de manera
especialmente preferente seleccionada del grupo que consiste en amoniaco, carbonato de amonio e
hidrogenocarbonato de amonio, para mantener el valor de pH durante la polimerizacién en un intervalo de 5 a 11,
preferentemente de 5,5 a 10,5, de manera especialmente preferente de 6 a 9,5, y de manera muy especialmente
preferente de 6,5 a 9, tal como por ejemploa 7,7,5, 8 u 8,5;

c) polimerizacion posterior opcional, pudiendo afiadirse iniciador adicional, preferentemente peréxido de hidrégeno
como formador de radicales con una sal de cobre para el control de la formacion de radicales, preferentemente sin
embargo no se afade ningun iniciador adicional;

d) purificacion por medio de arrastre con gas, destilacién térmica y/o destilacion de vapor de agua, preferentemente
por destilacion de vapor de agua cuando el liquido es agua 0 muy en su mayor parte es agua o por destilacion
térmica y posterior destilacion de vapor de agua, cuando el liquido es una mezcla de agua y mayores cantidades
de disolvente organico o es esencialmente disolvente organico;

e) tratamiento del polimero con componente de azufre, estando seleccionado el componente de azufre del grupo
que consiste en acido sulfuroso, diéxido de azufre y una o varias sales del acido sulfuroso, de modo que el valor
de pH de una fase que contiene agua, con la que entra en contacto el polimero durante el tratamiento, presenta
un valor inferior a 6, preferentemente inferior a 5, de manera especialmente preferente inferior a 4, y mantener en
contacto el polimero con la fase que contiene agua que contiene el componente de azufre a este valor de pH
durante un periodo de tiempo entre 10 minutos y 5 horas, preferentemente al menos 30 minutos y como maximo 2
horas, y a continuacion repeticion opcional de la etapa d), preferentemente con repeticion de la etapa d),

f) adicién opcional de al menos una base, preferentemente seleccionada del grupo que consiste en amoniaco,
(hidrogeno)carbonato de amonio, trietanolamina, dietanolamina, monoetanolamina y trietilamina, preferentemente
seleccionada de amoniaco, trietanolamina y trietilamina, para el ajuste de un valor de pH deseado en el intervalo
de 4 a 9, preferentemente de 5 a 8 tal como por ejemplo 4,5, 5, 5,5, 6, 6,5, 7, 7,5, 8 u 8,5;

g) purificacion opcional por medio de filtracién, preferentemente por medio de un filtro de tejido,

h) secado opcional, preferentemente por medio de un procedimiento de secado por pulverizacion, del polimero
que contiene liquido para dar un sélido, preferentemente un polvo fluido.

En otra forma de realizacion preferida 2, en la forma de realizacion 1) se lleva a cabo la etapa f), preferentemente con
el uso de amoniaco como base.

En otra forma de realizacién preferida 3, en la forma de realizacion 1) se lleva a cabo la etapa g).

En otra forma de realizacion preferida 4, en la forma de realizacién 1) se lleva a cabo la etapa h), preferentemente con
el empleo de un procedimiento de secado por pulverizacion, y se obtiene un polvo de polimero seco.

En otra forma de realizacién preferida 5, en la forma de realizacion 1) no se realiza la etapa c).

En otra forma de realizacion especialmente preferida 6, en la forma de realizacién 1) se llevan a cabo las etapas f), g)
y h), y la etapa c) no se llevé a cabo, preferentemente con amoniaco como base en la etapa f), preferentemente un
filtro mecanico en la etapa g) y preferentemente un procedimiento de secado por pulverizacién en la etapa h).

En otra forma de realizacion especialmente preferida 7), en la forma de realizacién 1) se llevan a cabo las etapas f) g)
y h), no se lleva a cabo la etapa c) y tras la etapa e) se lleva a cabo una etapa de purificacién adicional d),
preferentemente por medio de destilacion de vapor de agua en las etapas d), preferentemente con amoniaco como
base en la etapa f), preferentemente un filtro mecanico en la etapa g) y preferentemente con un procedimiento de
secado por pulverizacién en la etapa h).

En otras formas de realizacion muy especialmente preferidas 8 a 14, las formas de realizaciéon 1 a 7 se llevan a cabo
en cada caso con el uso de hidrogenocarbonato de amonio como base en la etapa b), que se afiade preferentemente
solo al comienzo de la reaccion de polimerizacion.

En otras formas de realizacién muy especialmente preferidas 15 a 21, las formas de realizaciéon 1 a 7 se llevan a cabo
en cada caso con el uso de amoniaco como base en la etapa b), que se afiade preferentemente solo al comienzo de
la reaccion de polimerizacion.

En otras formas de realizacién muy especialmente preferidas 22 a 42, las formas de realizacion 1 a 21 se lleva a cabo
en cada caso con el uso de didxido de azufre en solucién acuosa como componente de azufre.
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En otras formas de realizacion especialmente preferidas 43 a 84, las formas de realizacion 1 a 42 se lleva a cabo en
cada caso de modo que el procedimiento se compone solo de las etapas de procedimiento a) a h) inclusive la etapa
repetida d) tras la etapa e).

Igualmente se descubrié un polimero que puede obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencién,
preferentemente seguin una de las formas de realizaciéon 1 a 84, de manera especialmente preferente segun una de
las formas de realizacion 22 a 42 o 64 a 84, de manera muy especialmente preferente segun una de las formas de
realizacién 29 a 42 o 71 a 84, en particular segun una de las formas de realizacion 29 a 350 71 a 77 tal como 13, 14,
20, 21, 27, 28, 34, 35, 41, 42, 48, 49, 55, 56, 62, 63, 69, 70, 76, 77, 83 y 84, con alta estabilidad con respecto a
parametros fisicos tales como en particular color, olor, claridad y viscosidad de una solucién del polimero.

Igualmente se descubrié el uso del polimero producido de acuerdo con la invencién y/o de un polimero que puede
obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencion como coadyuvante o principio activo en el sector
cosmético tal como en particular cosméticos para el cabello tales como geles para el cabello, en el sector farmacéutico,
pienso, salud animal, tecnologia tal como en particular membrana para la separacién de sustancias, técnica médica
tal como en particular para la produccién de membranas para la purificaciéon de liquidos tales como sangre y agua tal
como en particular membranas de didlisis, en el sector de la proteccion de plantas, tecnologia de las bebidas o
tecnologia de los alimentos.

Asimismo se descubrieron farmacos que contienen polimero producido de acuerdo con la invencioén y/o polimero que
puede obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencién.

Asimismo se descubrieron composiciones para el cuidado y la fijaciéon del cabello, preferentemente geles para el
cabello, en particular geles para el cabello incoloros y claros, que contienen polimero producido de acuerdo con la
invencion y/o polimero que puede obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencion.

Asimismo se descubrieron membranas, preferentemente para la purificacién de liquidos tales como sangre y agua, en
particular membranas de dialisis, que contienen polimero producido de acuerdo con la invencién y/o polimero que
puede obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencién.

Como "componente de azufre" se denomina en el contexto de la presente invencién una sustancia seleccionada del
grupo que consiste en acido sulfuroso, didxido de azufre y una o varias sales del acido sulfuroso. "Un" componente
de azufre designa a este respecto un compuesto individual o varios compuestos seleccionados del grupo designado,
cuando a partir de la descripcion no se revela de forma univoca que significa solo "un Unico" componente de azufre.

Una "solucion acuosa de dioxido de azufre" se denomina generalmente - sin embargo erroneamente desde el punto
non

de vista quimico - como "acido sulfuroso". Las denominaciones "didxido de azufre en solucién acuosa", "una solucion
acuosa de diéxido de azufre" y "acido sulfuroso" son, por consiguiente, denominaciones para unay la misma sustancia.

Por medio del procedimiento de acuerdo con la invencién pueden obtenerse en principio todos los homo- y copolimeros
de N-vinil-lactamas.

El término "polimero" comprende, por ejemplo, polimeros lineales, ramificados solubles en agua o insolubles en agua.
La expresion "polimero ramificado de manera insoluble en agua" comprende también los denominados polimeros
popcorn, que, en inglés se denominan "proliferous polymers" o como en el caso de polivinilpirrolidona como PVPP.
"Ramificado", "de ramificacion", "reticulado"”, "de reticulacion" se usa de manera intercambiable en el contexto de eta
invencion y significa polimero que presenta al menos un sitio de ramificacion. "Polimero" abarca también los
copolimeros, homopolimeros de injerto o copolimeros de injerto, que pueden encontrarse en cada caso como
polimeros lineales o solubles-reticulados, en particular reticulados solubles en agua o reticulados insolubles, en
particular reticulados-soluble en agua.

"Polimero" puede encontrarse en cualquier forma, por ejemplo como polimeros dibloque o multibloque, tal como
también en forma de estrella, de cepillo o forma hiperramificada o como dendrimero.

Polimeros preferidos son polimeros lineales, no reticulados, de manera especialmente preferente polimeros solubles
en agua, lineales, no reticulados.

Los polimeros de acuerdo con la invencién contienen uno o varios monémeros a), dado el caso uno o varios
mondémeros b) asi como dado el caso uno o varios monémeros de reticulacion c), es decir, se han obtenido mediante
polimerizacién de los mondémeros mencionados y pueden contener aun cantidades residuales de los monémeros.

Los monémeros a) se seleccionan de:
N-vinil-lactamas tales como N-vinilpirrolidona, N-vinilpiperidona, N-vinilcaprolactama, sus derivados sustituidos con
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grupos alquilo C1 a C8 tales como 3-metil-, 4-metil- y 5-metil-N-vinilpirrolidona, N-vinilamidas tales como N-
vinilformamida y su N-vinilamina que puede obtenerse tras la polimerizacion mediante hidrélisis, N-vinil-N-
metilacetamida, aminas tales como compuestos heterociclicos N-vinil- o alil-sustituidos, preferentemente N-
vinilpiridina, N-alilpiridina, N-vinilimidazoles, que también pueden estar sustituidos en posicién 2, 4 o 5 con alquilo C1-
C4, en particular restos metilo o fenilo, tales como 1-vinilimidazol, 1-vinil-2-metilvinilimidazol asi como sus analogos
cuaternizados tales como cloruro de 3-metil-1-vinilimidazolio, metilsulfato de 3-metil-1-vinilimidazolio, dialilaminas N-
alquil C1 a C24-sustituidas y sus analogos cuaternizados tales como cloruro de dialilamonio y cloruro de
dialildimetilamonio.

Mondémeros preferidos a) son vinil-lactamas tales como N-vinilpirrolidona, 3-metil-N-vinilpirrolidona, 4-metil-N-
vinilpirrolidona, 5-metil-N-vinilpirrolidona, N-vinilpiperidona y N-vinilcaprolactama, acetato de vinilo asi como el alcohol
vinilico que puede obtenerse mediante hidrélisis después de la polimerizacién, vinilamidas tales como vinilformamida
asi como la vinilamida que puede obtenerse mediante hidrdlisis después de la polimerizacion, N-vinilimidazol, cloruro
de 1-vinil-3-metilimidazolio, sulfato de 1-vinil-3-metilimidazolio, y vinilmetilamida asi como sus derivados.

Monémeros muy especialmente preferidos a) son N-vinilpirrolidona, N-vinilcaprolactama, acetato de vinilo,
vinilformamida asi como la vinilamida que puede obtenerse mediante hidrélisis después de la polimerizacién asi como
N-vinilimidazol.

Los polimeros de acuerdo con la invencién contienen siempre al menos un monémero de vinil-lactama seleccionado
del grupo de los monémeros a).

Los polimeros de acuerdo con la invencién pueden ser homopolimeros como también copolimeros de dos o varios de
los monémeros a), por ejemplo copolimeros de N-vinilpirrolidona y N-vinilimidazol, copolimeros de N-vinilpirrolidona y
N-vinilformamida, copolimeros de N-vinilpirrolidona y N-vinilcaprolactama, copolimeros de N-vinilpirrolidona, N-
vinilcaprolactama y N-vinilimidazol o copolimeros de N-vinilpirrolidona y N-vinilimidazol.

Como mondmeros b) se tienen en cuenta todos los monémeros que se mencionan en el documento WO 2010/072640
A1 como "monémero b)" en las paginas 6, a partir de la linea 8, a la pagina 8, linea 17.

Mondémeros b) preferidos son acido maleico, anhidrido de acido maleico, isopropilmetacrilamida, acrilamida,
metacrilamida, 2-hidroxietilacrilamida y 2-hidroxietiimetacrilamida, asimismo, ésteres vinilicos de acidos carboxilicos
C2-C18 alifaticos tales como acetato de vinilo asi como el alcohol vinilico que puede obtenerse mediante hidrdlisis
después de la polimerizacién, propionato de vinilo, butirato de vinilo, laurato de vinilo, estearato de vinilo, neodecanoato
de vinilo VEOVA 9 y VEOVA 10, asimismo (met)acrilato de dimetilaminoetilo y dimetilaminoetil(met)acrilamida y sus
analogos cuaternizados asi como cloruro de dialildimetilamonio.

Mondémeros b) muy especialmente preferidos son metacrilamida, acetato de vinilo asi como el alcohol vinilico que
puede obtenerse mediante hidrélisis después de la polimerizacién, propionato de vinilo, neodecanoato de vinilo
VEOVA 9 y VEOVA 10, (met)acrilato de dimetilaminoetilo y dimetilaminoetil(met)acrilamida y sus analogos
cuaternizados asi como cloruro de dialildimetilamonio.

Los polimeros que son copolimeros y contienen mondmeros b), pueden contener uno o varios de los monémeros b).
Habitualmente, sin embargo, no estan contenidos mas de cinco monémeros b) distintos en un copolimero.

Entre los polimeros preferidos figuran ademas copolimeros que contienen uno o varios monémeros a) y uno o varios
mondémeros b).

Monémeros de reticulacién c) ("reticulantes") son mondmeros con dos o mas grupos polimerizables por radicales.
Mondmeros de reticulacion c) adecuados se describen por ejemplo en el documento W0O2009/024457 en la pagina 7,
linea 1, a pagina 9, linea 2.

Son especialmente preferidos como monémeros de reticulacion c¢) pentaeritritol-triaril éter, metilenbis-acrilamida, N,N'-
diviniletilenurea, divinilbenceno, etilen-bis-N-vinilpirrolidona, 3-vinil-N-vinilpirrolidona, 4-vinil-N-vinilpirrolidona, 5-vinil-
N-vinilpirrolidona, (met)acrilato de alilo, trialilamina, éster de acido acrilico de glicol, butanodiol, trimetilolpropano y
glicerol asi como éster de acido acrilico de glicol que ha reaccionado con 6xido de etileno y/o epiclorhidrina, butanodiol,
trimetilolpropano y glicerol. Reticulantes muy especialmente preferidos son pentaeritritol-triaril  éter,
metilenbisacrilamida, N,N'-diviniletilenurea, trialilamina y etilen-bis-N-vinilpirrolidona, para polimeros reticulados de
manera insoluble en agua en particular N,N'-diviniletilenurea, para polimeros reticulados de manera soluble en agua
en particular pentaeritritol-triaril éter y trialilamina.

Los mondmeros a), b) y c) empleados para la polimerizacion pueden ser independientemente entre si, un Unico o
mezclas de varios monémeros a), monémeros b) y/o monémeros c), dando como resultado el porcentaje de cantidades
comun de los monémeros a), b) o c) el porcentaje de cantidad mencionados para ello en cada caso para el monémero
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a), para el monémero b) o para el mondémero c) en el polimero.

Las cantidades totales de mondmero(s) a) mas mondmero(s) b) mas mondmero(s) ¢) suman siempre el 100 por ciento
en peso.

Los porcentajes de cantidad en por ciento en peso con respecto a la masa total del polimero ascienden para los
monodmeros a) habitualmente al menos al 20, preferentemente al menos 30, de manera especialmente preferente al
menos 50, de manera muy especialmente preferente al menos 60 por ciento en peso y en particular hasta el 100 por
cien en peso, tal como por ejemplo homopolimeros del 100 % de un mondmero a).

Los porcentajes de cantidad en por ciento en peso con respecto a la masa total del polimero ascienden para los
mondmeros b) habitualmente hasta el 80, preferentemente hasta 70, de manera especialmente preferente hasta 50,
de manera muy especialmente preferente hasta 40 y en particular menos del 5 por ciento en peso y, por ejemplo, no
estan presentes en absoluto en el polimero.

Cuando el polimero es un polimero reticulado, los porcentajes de cantidad de los mondmeros de reticulacion c) en
porcentaje en peso con respecto a la masa total del polimero ascienden habitualmente a del 0,001 al 20,
preferentemente 0,01 bis 10, de manera especialmente preferente de 0,05 al 5 y en particular del 0,1 al 3 por ciento
en peso tal como 0,2, 0,3, 0,4, 0,5, 0,7,1,0,1,5,202, 5.

Si se emplea mondémero de reticulaciéon c), entonces se reducen los porcentajes de cantidad totales indicados
anteriormente de mondmero a) y los porcentajes de cantidad totales indicados anteriormente de monémero b)
empleado dado el caso en el contenido sélido de polimero total de manera correspondiente en la cantidad total
empleada de monémero de reticulacion c).

Un polimero de vinil-lactama puede ser por consiguiente un homo- o copolimero que contiene N-vinil-lactamas tales
como N- vinilpirrolidona (VP) o sus derivados metil-sustituidos en la posicion 3, 4 o 5, N-vinilpiperidona o N-
vinilcaprolactama (VCap). Se prefiere N-vinilpirrolidona, N-vinilcaprolactama o su mezcla. Se prefiere en particular N-
vinilpirrolidona.

Polimeros de vinil-lactama preferidos son polimeros de vinilpirrolidona tales como polivinilpirrolidonas, copolimeros de
vinilpirrolidona y polimeros popcorn de vinilpirrolidona.

Los polimeros de acuerdo con la invencion contienen a este respecto siempre al menos un monémero de N-vinil-
lactama, preferentemente N- vinilpirrolidona y/o N-vinilcaprolactama, de manera especialmente preferente N-
vinilpirrolidona y de manera muy especialmente preferente solo N-vinilpirrolidona como vinil-lactama. En particular, los
polimeros de acuerdo con la invencion se componen solo de N-vinilpirrolidona como Unico monémero.

Polivinilpirrolidonas preferidas son polimeros con valores de K de 1 a 150, preferentemente de K10 a K120, por ejemplo
K12, K15, K 17, K25, K30, K60, K85, K90, K95, K100, K115 o K120. Los homopolimeros de PVP especialmente
preferidos presentan un valor de K de 12 a 95 y de manera especialmente preferente de 15 a 40 tal como en particular
K 20,K25,K30yK35.

Copolimeros de vinilpirrolidona preferidos son copolimeros lineales, no reticulados con N-vinilcaprolactama (VCap),
acetato de vinilo (VAc), N-vinilimidazol (V1) y/o sus derivados y/o sus mezclas.

Copolimeros especialmente preferidos son copolimeros de N-vinilpirrolidona (VP) con acetato de vinilo con una
relacion en peso de VP/VAc de 20:80 a 80:20, por ejemplo 30:70, 50:50, 60:40, 70:30, con valores de K de 10 a 150,
preferentemente de 15 a 80 y en particular de 20 a 50, por ejemplo 25, 30, 35, 40 o 45. Copolimeros de N-
vinilpirrolidona muy especialmente preferidos con acetato de vinilo presentan un valor de K de 25 a 45 y una relacion
en peso de VP con respecto a VAc de 55:45 a 70:30 tal como 60:40.

Igualmente se prefieren copolimeros de VP y VCap con valores de K de 10 a 100, preferentemente de 12 a 80 y en
particular de 20 a 70, por ejemplo 30, 40, 50, o 60, asi como relaciones en peso de los monémeros VP con respecto
a VCap de 80:20 a 20:80, preferentemente de 70:30 a 30:70, en particular preferentemente de 60:40 a 40:60 y por
ejemplo también 50:50.

El valor de K de los copolimeros de vinilpirrolidona y de las polivinilpirrolidonas (valor de K segun Fikentscher; véase,
por ejemplo, Buhler, "Polyvinylpyrrolidone - Excipient for Pharmaceuticals", Springer, 2005, pagina 40 a 41) es una
medida para la viscosidad en disolucion en condiciones definidas. Con ello, es una medida directa de la masa molar.
Si varia la masa molar por ejemplo mediante procesos oxidativos (apreciable por ejemplo en un aumento del contenido
de peroxido y/o intensificacion de color/coloracién amarillenta), esto lleva a un aumento de la masa molar (lleva al
aumento del valor de K) o a una disminucion de la masa molar (lleva a la reduccion del valor de K) y, de este modo, a
una variacioén del valor de K. Si varia la masa molar, entonces varia de manera correspondiente también la viscosidad
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en disolucién de una solucién con un contenido en sélidos definido.

La produccién de polimeros de N-vinil-lactama mediante polimerizacion por radicales es en si conocida. La
polimerizacién por radicales monémeros de reticulacion c) proporciona polimeros ramificados o reticulados, que en
funcion del grado de reticulacion son de solubles en agua a insolubles en agua y por ejemplo son gelificantes en agua.
Los polimeros producidos segun la polimerizacion popcorn (en inglés denominada generalmente "proliforous
polymerisation"), son por el contrario habitualmente insolubles en agua y en todos los disolventes. La polimerizacién
sin mondémeros de reticulacion c¢) proporciona por el contrario habitualmente polimeros lineales, no ramificados.

Los mondémeros pueden polimerizarse por radicales segun las técnicas de procedimiento habituales, por ejemplo
segun la denominada polimerizacion discontinua, en la que se dispone(n) mondmero(s) en disolvente, por ejemplo,
agua, y el iniciador, por ejemplo perdxido de hidrégeno y una sal de cobre(ll) se afiade como catalizador, a temperatura
elevada de 30 a 150 °C, preferentemente de 40 a 95 °C. La base, generalmente amoniaco, se dispone generalmente
igualmente con el (los) mondmero(s), pero también puede dosificarse en incrementos o de manera continua. La mezcla
de reaccion se agita preferentemente a la temperatura de polimerizacion hasta que la conversién asciende a mas del
99,5 % en peso. Generalmente, hacia el final se afiade una cantidad adicional de iniciador y con frecuencia también
se eleva la temperatura de reaccion. La fase a partir de la adicion de iniciador adicional/aumento de la temperatura de
reaccion se denomina habitualmente "polimerizacion posterior". Si la temperatura de polimerizacién al comienzo es
demasiado baja, entonces la reaccién comienza con dificultad o no comienza en absoluto. A temperaturas demasiado
altas aumenta el cambio de color de los polimeros.

Como alternativa a la polimerizacién discontinua puede llevarse a cabo también una polimerizacién semidiscontinua
(denominada en aleman también "Zulauffahrweise"). A este respecto se dosifica una parte o la cantidad total de
mondémero durante la polimerizacion. Habitualmente, sin embargo, se dispone una parte generalmente mas pequefia
de los monémeros en la mezcla de reaccion, la parte restante se dosifica a lo largo de un cierto periodo de tiempo. La
dosificacién del iniciador dura a este respecto habitualmente mas que la dosificacion de los monémeros.

Es posible también la polimerizacion como polimerizaciéon continua. Los monémeros y el iniciador como también el
disolvente se introducen a este respecto de manera continua y habitualmente en paralelo en un recipiente de reaccion,
por ejemplo una denominada cascada de tanques agitados o un reactor tubular, mientras que al "final" de la cascada
o del tubo al mismo tiempo que la cantidad de adicion de mondmero, iniciador y disolvente "al principio” se elimina una
cantidad correspondiente de mezcla de reaccion.

Preferentemente, el presente procedimiento se lleva a cabo en tanques agitados segun el método discontinuo o el
método semidiscontinuo. En una forma de realizacion alternativa, el procedimiento se lleva a cabo preferentemente
como polimerizacién continua en reactores tubulares a microescala. Microescala significa que el diametro interno de
los reactores tubulares individuales son inferiores a 2 centimetros, preferentemente inferiores a 1 centimetro.

Se prefiere especialmente, para el presente procedimiento, la polimerizacién semidiscontinua y la polimerizacion
discontinua, de manera muy especialmente preferente la polimerizacion discontinua, en particular en tanques agitados
habituales.

La polimerizacion tiene lugar segun los procedimientos en el estado de la técnica en un liquido.

Por "liquido" se entienden en el contexto de la presente divulgacion todas las sustancias que presentan un punto de
fusién inferior a 100 °C y, por lo tanto, se encuentran liquidos al menos en un subintervalo del intervalo de temperatura
de cero a 100 °C a presion normal o que al menos se vuelven liquidos en un subintervalo de este tipo mediante
aumento de presion por encima de la presién normal (presidon ambiente).

Liquidos en este sentido son, por lo tanto, sustancias organicas e inorganicas tales como disolventes organicos, sales
inorganicas y organicas asi como gases. Como liquido puede usarse igualmente una mezcla de dos o varios liquidos
diferentes. Por liquido se entiende aquel que es inerte o esencialmente inerte durante la polimerizacion por radicales
de los mondmeros de acuerdo con la invencion. El liquido puede ser disolvente o agente de dispersiéon para el
polimero. "Esencialmente inerte" significa a este respecto que los componentes secundarios que se generan a partir
de una reaccién con el disolvente ascienden a menos de 1000 ppm, preferentemente menos de 500 ppm y menos en
el contenido de sélidos de polimero.

Representantes tipicos de los disolventes organicos son, por ejemplo, alcoholes C1 a C8, tales como metanol, etanol,
n-propanol, iso-propanol, n-butanol e isébmeros estructurales, glicol, glicerol, dietil éter. Preferentemente se emplea
metanol, etano y/o iso-propanol, de manera especialmente preferente etanol e iso-propanol, de manera muy
especialmente preferente iso-propanol.

Representantes tipicos de sales son las sales liquidas en las condiciones de tratamiento, los denominados "liquidos
i6nicos", por ejemplo a base de imidazol.
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Representantes tipicos de los gases son por ejemplo diéxido de carbono, dimetil éter, etano, propano o butano. Una
ventaja particular de los gases es que pueden retirarse facilmente después del tratamiento,

reduciéndose la presion en el espacio de reaccion, evaporandose el gas por si solo, de modo que el polimero queda
en forma solida.

Preferentemente se emplean disolventes organicos, agua y sus mezclas.

Se prefiere muy especialmente el uso de principalmente agua. "Principalmente” significa que el porcentaje de agua
asciende al menos al 60 por ciento, preferentemente al menos el 70 por ciento, de manera muy especialmente
preferente al menos el 80 por ciento y en particular al menos el 90 por ciento, por ejemplo el 95, 99,9 o incluso hasta
el 100 por cien.

De acuerdo con la presente invencion, la polimerizacion tiene lugar en un liquido acuoso.

El agua puede ser agua de diferente calidad: agua de calidad técnica, agua de calidad natural tal como el agua
superficial, agua de rio y agua subterranea, asi como agua purificada. El agua purificada ("pura") puede purificarse
mediante métodos de purificacion tales como destilacion simple o multiple, desalacion, difusion, adsorcion, por medio
de intercambiadores idénicos, asi como carbdn activado y otros absorbentes, por medio de un procedimiento de
filtracion tal como ultrafiltracion y dialisis. Se denomina agua "pura" a este respecto habitualmente agua destilada una
vez o varias veces asi como agua completamente desmineralizada.

En el caso de polimeros solubles, la produccién de acuerdo con la invencion tiene lugar preferentemente en disolucion,
en el caso de polimeros solubles en agua, preferentemente en solucién acuosa, preferentemente en agua pura. En el
caso de polimeros insolubles, la produccion tiene lugar preferentemente como polimerizacién por precipitacion en
agua, preferentemente en agua pura.

Estos métodos de produccién son conocidos por el experto en la materia.

Como iniciadores para la polimerizacion en disolucidn por radicales de vinil-lactamas tales como, en particular, de la
N-vinilpirrolidona se tienen en cuenta iniciadores de formacién de radicales conocidos por el experto en la materia para
la polimerizacién en disolucién por radicales.

Los iniciadores de polimerizacién preferidos comprenden todos los iniciadores conocidos por el experto en la materia
para la polimerizacion por radicales de mondmeros de vinilo, en particular vinil-lactamas, tales como peréxidos solubles
en agua e insolubles en agua, preferentemente solubles en agua, y peroxidos de hidrégeno, asi como compuestos
azoicos, tales como peroxido de hidrogeno hidroperdxido de terc-butilo, hidroperéxido de terc-amilo, hidroperéxido de
cumeno, hidroperdxido de pinano, acido peroxodisulfurico y sus sales, en particular sus sales de metal alcalino o de
amonio, asi como percarbonatos y peroxoésteres. Asimismo son posibles iniciadores redox, por ejemplo metales con
peroxidos, (hidro)perdxidos con agentes reductores tales como acido ascérbico, sulfitos y similares, asi como todos
los iniciadores divulgados en el documento US 5.262.171. Otros iniciadores azo conocidos son azobisisobutironitrilo y
sus derivados, por ejemplo como las sustancias de la empresa WAKO conocidas como "V50", "V 59" y "V 601".
Preferentemente se emplean peroxido de hidrogeno, hidroperdxido de terc-butilo y peréxido de di-terc-butilo, en
particular para los polimeros de bajo peso molecular. Para los polimeros de mayor peso molecular se prefieren en
particular iniciadores azo, tal como los mencionados V59 y V601. Perdxido de hidrégeno se prefiere especialmente
como iniciador, en particular para la polimerizaciéon de N-vinilpirrolidona como Unico monémero y en particular para
valores de K entre 15y 40.

El iniciador se emplea en cantidades del 0,01 al 10 por ciento en peso, preferentemente del 0,05 al 5 por ciento en
peso, de manera especialmente preferente del 0,1 al 3 por ciento en peso y de manera muy especialmente preferente
del 0,2 al 1 por ciento en peso, con respecto a la cantidad de mondmeros.

En los procedimientos usados habitualmente hasta el momento para la polimerizacion por medio de peréxido de
hidrégeno en soluciones acuosas, generalmente en agua como Unico disolvente, se conocen varios problemas:

De este modo, mediante un proceso de descomposicion, postulado, a partir de vinil-lactama, en particular
vinilpirrolidona, y peroxido de hidrégeno, se forma acido formico como uno de los productos finales, que puede reducir
el valor de pH durante la polimerizaciéon. De esta manera, a partir de un valor de pH de aproximadamente por debajo
de 5,5, tiene lugar una hidrdlisis lenta, cada vez mas rapida a valores de pH mas bajos, en particular de la vinil-lactama.
A este respecto se genera la lactama libre (en el caso de vinilpirrolidona se genera 2-pirrolidona). Dicha hidrélisis se
observa realmente con la formacion de cantidades significativas de lactama libre de hasta el 5 % en peso en el
polimero.

Para compensar esto, la adicion de una base durante la polimerizacion se introdujo ya en la década de 1940, que se
supone que compensa la formacion de acido férmico. El amoniaco se ha establecido como base, entre otras cosas
debido al bajo coste y a su facil capacidad de eliminacion debido a la volatilidad térmica. No obstante, cuando se usa
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amoniaco y el control de proceso no es éptimo, se genera hidrazina que es toxica. El polimero obtenido de esta manera
esta practicamente fuera de venta.

Esto se compensé con un mejor control de proceso y el uso de catalizadores, que hicieron mas controlable la
descomposicion del peroxido de hidrogeno. A este respecto, se ha impuesto el uso de sales de cobre(ll) tales como
dicloruro de cobre y el sulfato de cobre. El cobre(ll) forma un complejo de amina azul con amoniaco en agua. Este se
forma in situ durante la reaccion o también se puede usar como tal.

Para suprimir la formacién de acido férmico y, con ello, la hidrélisis de los monémeros Iabiles a los acidos que se van
a polimerizar, tales como las vinil-lactamas, en una polimerizacién discontinua y semicontinua, resulta ventajoso de
acuerdo con la invencion, solo afadir la cantidad de iniciador para comenzar la polimerizaciéon una vez al principio y
durante un corto periodo de tiempo:

La adicién del iniciador, preferentemente peréxido de hidrégeno, en la etapa a), por lo tanto, puede administrarse como
una dosis individual, que se afiade a la premezcla en el recipiente de reacciéon lo mas rapido posible, o como
alimentacioén, que se dosifica durante un corto periodo de tiempo en relacion con la duracion de polimerizacion total,
de algunos minutos a como maximo 60 minutos, preferentemente como maximo 45 minutos, de manera especialmente
preferente como maximo 30 minutos, tal como, por ejemplo 10, 15 0 20 minutos.

Después de finalizar la polimerizacién, permanece una cantidad residual de N-vinilpirrolidona a menudo inferior a 10,
generalmente, sin embargo, se obtiene mas de 50 ppm y raramente hasta 2000 ppm, que debe reducirse
adicionalmente debido a las propiedades tdxicas.

La reduccién de esta cantidad residual tiene lugar entonces en la etapa €) de acuerdo con la invencion por medio de
la accion de un componente de azufre.

La etapa e) de acuerdo con la invencion del tratamiento con componente de azufre tiene lugar después de la
polimerizacion a)/b). La polimerizacion puede, pero no tiene que, incluir polimerizacién posterior c). Si esta prevista
una polimerizacion posterior, entonces la etapa e) de acuerdo con la invencién tiene lugar después de la polimerizacién
posterior c).

En el caso de una polimerizacién en un disolvente organico o en una mezcla de disolvente organico y agua, puede ser
aconsejable intercambiar en primer lugar el disolvente organico al menos en parte o por completo por agua (etapa d
de acuerdo con la invencion) y después llevar a cabo el tratamiento (etapa e).

Si se retira el disolvente organico en primer lugar por completo o en parte por medio de destilacion térmica, entonces
el tratamiento en la etapa e) tiene lugar preferentemente después de una destilacion térmica de este tipo.

Si esta prevista una destilacion de vapor de agua, por ejemplo, para el intercambio parcial, completo, casi completo o
al menos predominante del disolvente organico por agua, entonces el tratamiento e) de acuerdo con la invencion tiene
lugar preferentemente solo después de esta destilacion de vapor de agua.

Si esta prevista tanto una destilacion térmica como una destilacion de vapor de agua posterior, entonces el tratamiento
de acuerdo con la invencion tiene lugar antes o después de la destilacion de vapor de agua, preferentemente después
de la destilacion térmica y de manera especialmente preferente solo después de la destilacion de vapor de agua.

En consecuencia, est4 prevista una purificacion por medio de arrastre con gas, destilacion térmica y/o destilacion de
vapor proporcionada (etapa d)), entonces la etapa e) tiene lugar en particular después de esta etapa d).

Las soluciones o dispersiones de polimero que van a tratarse por medio de la etapa e) presentan habitualmente un
contenido de sélidos del 5 al 80 % en peso, preferentemente del 5 al 60 % en peso. En el caso de dispersiones, el
contenido de solidos es de manera especialmente preferente del 5 al 25 % en peso y en particular del 8 al 15 % en
peso. Dichas soluciones o dispersiones pueden usarse como se obtienen directamente a partir de la produccién de
los polimeros, por ejemplo, en el disolvente de la polimerizacidén o de la polimerizaciéon posterior o sus soluciones o
dispersiones después de un intercambio de disolvente completo o parcial, por ejemplo mediante destilacion térmica o
destilacion de vapor de agua. En principio, sin embargo, también es posible disolver o dispersar polimeros sélidos y a
continuacion tratarlos de acuerdo con la invencién.

El tratamiento de acuerdo con la invencion tiene lugar preferentemente en soluciones acuosas o en dispersiones
acuosas. Estas soluciones o dispersiones acuosas se obtienen y emplean de manera especialmente preferente
directamente de la polimerizacién (etapa a/b), la polimerizacién posterior ¢) opcionalmente aguas abajo de la
polimerizacién o la purificacién aguas abajo de la polimerizacién y dado el caso la polimerizacion posterior en la etapa
d).

El contenido de sdlidos de las soluciones y dispersiones que van a tratarse puede reducirse, si se desea, por ejemplo
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para un mejor entremezclado, mediante la adiciéon de un disolvente adecuado. La concentracion de soélidos puede
aumentarse eliminando el disolvente, por ejemplo por destilacién térmica.

Después de este tratamiento de acuerdo con la invencidon con componente de azufre en la etapa e), la soluciéon de
polimero puede experimentar dado el caso una nueva etapa de purificacion d), por ejemplo mediante arrastre, por
ejemplo, con vapor de agua, para retirar, por ejemplo, componente de azufre en exceso, en particular diéxido de
azufre. Preferentemente, un arrastre de vapor de agua de este tipo se lleva a cabo después de la etapa e).

Las formas de realizacion preferidas 1 a 84 de acuerdo con la invencion, por lo tanto, se realizan preferentemente de
modo que después del tratamiento con componente de azufre, en particular con diéxido de azufre, se retira el
componente de azufre en exceso tal como didxido de azufre mediante arrastre, en particular con vapor de agua, de la
mezcla de reaccion.

"En exceso" significa que se retiran cantidades de componente de azufre, preferentemente didxido de azufre, hasta
que se alcanzan las cantidades que permanecen en el polimero descritas en el contexto de esta invencion como
preferidas. Las cantidades de sales de acido sulfuroso son las cantidades equimolares al diéxido de azufre.

En las formas de realizacién de acuerdo con la invencion, tales como en particular en las formas de realizacién
preferidas 1 a 84, la purificacién comienza en la nueva etapa d) después de la etapa e) mediante arrastre,
preferentemente con vapor de agua, de manera especialmente preferente inmediatamente después de la adicion del
componente de azufre o con un retraso temporal de hasta cuatro horas, preferentemente hasta tres horas, de manera
especialmente preferente hasta dos horas, de manera muy especialmente preferente hasta una hora y en particular
hasta 30 minutos.

La duracién de este arrastre, en particular con vapor de agua, asciende a de 10 a 150 minutos, preferentemente de
20 a 120 minutos, de manera especialmente preferente de 30 a 90 minutos, por ejemplo 45, 60 o 75 minutos.

La duraciéon del arrastre tiene influencia sobre las propiedades olfativas de los polimeros obtenidos: Un olor
especialmente bueno es decir, mas neutro, se consigue con una duracién de aproximadamente 60 minutos. Pero
también 30 minutos pueden ser suficientes cuando puede tolerarse un ligero "olor propio" de los polimeros en la
aplicacion prevista.

Dependiendo del tamafio de preparacion, la duraciéon realmente necesaria del arrastre puede variar. Los valores
indicados se cumplen para preparaciones tal como se muestra en los ejemplos de hasta varios 100 de kilogramos. El
experto en la materia puede determinar facilmente el tiempo necesario en cada caso por medio de ensayos
individuales, partiendo de los ensayos mostrados en el contexto de esta invencién y la informacién proporcionada.

Después de llevarse a cabo la etapa e) de acuerdo con la invencién y la nueva purificacion opcional d), por ejemplo,
mediante arrastre después de la etapa e), puede tener lugar como etapa f) la adicién de una base para ajustar un valor
de pH deseado, que es mas alto que durante la etapa e).

Bases adecuadas son todas las bases adecuadas para el experto en la materia para el ajuste de soluciones de
polimero. Son adecuadas, por ejemplo, todas las aminas secundarias (por ejemplo, las divulgadas en el documento
EP 1950230 A1 en el parrafo [0036]), aminas terciarias asi como alcanolaminas, dialcanolaminas y trialcanolaminas
primarias, secundarias y terciarias, presentando todas las aminas en cada caso preferentemente solo cadenas de
alquilo C1 a C6, que puede portar uno o varios grupos alcohol, tal como monoetanolamina, dietanolamina,
trietanolamina o trietilamina. Ademas son adecuados, por ejemplo, amoniaco y sales de amonio basicas, carbonatos
basicos tales como carbonato e hidrogenocarbonato de amonio, sodio y potasio, hidroxido de sodio y potasio y sus
soluciones acuosas en particular, guanidina y sus derivados y sales tales como carbonato de guanidina.

Preferentemente se emplean amoniaco, dietanolamina, trietanolamina, trietilamina e hidréxido e (hidrogeno)carbonato
de amonio, sodio y potasio. Se prefiere especialmente amoniaco, dietanolamina, trietanolamina, trietilamina y
carbonato e hidrogenocarbonato de amonio. Se prefiere muy especialmente amoniaco, trietanolamina vy trietilamina.
Se prefiere especialmente el uso de amoniaco como base en la etapa f), en particular en las formas de realizacion 2
a 84, en las que se lleva a cabo la etapa f).

Después de la etapa e) de acuerdo con la invencién y después de la adicion opcional de una base para ajustar el valor
de pH (etapa f), puede tener lugar una purificacion de la solucion de polimero obtenida por medio de filtracion (etapa

9)-

La solucion de polimero puede liberarse de ingredientes mediante medios de filtro y los métodos de filtro conocidos
por el experto en la materia o estos ingredientes pueden agotarse. Son adecuados métodos de filtro fisicos y métodos
de filtro quimicos. Pueden mencionarse en particular filiros mecanicos tales como filtros de tamiz, filtros de malla y
filtros de velo, a través de los que pueden separarse solidos en funcién del tamafio de poro medio seleccionado y la
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distribucién del tamafio de poro. Como filtros quimicos pueden mencionarse, en particular, intercambiadores idnicos y
adsorbentes, que, por ejemplo, separan iones metalicos o ingredientes organicos por complejacion y/o reacciéon con
el medio de filtro. Igualmente, son concebibles también filtros fisicos tales como la adsorcién de ingredientes, por
ejemplo, a carbon activado. Ademas, es concebible el filtrado por medio de membranas de ésmosis, 6smosis inversa,
de ultra- y didlisis. De todos estos métodos, se prefieren la filtracion a través de filtros mecanicos, la filtracién por medio
de adsorcion vy la filtracion por medio de filtros de membrana. Se prefiere especialmente la filtracion por medio de
adsorcion y por medio de filtros mecanicos, en particular por medio de filtros mecanicos.

Mediante la purificacion, el polimero obtenido de acuerdo con la invencién se acondiciona preferentemente de modo
que porcentajes en el polimero, que son poco solubles 0 menos solubles que "poco solubles" (definicion de la
solubilidad de acuerdo con DAB 10, la farmacopea alemana edicidn 10, tal como se cita, por ejemplo, en Roempp), se
separan del polimero, de modo que su porcentaje es inferior a 500 ppm, preferentemente inferior a 150 ppm, de
manera especialmente preferente inferior a 100 ppm, de manera muy especialmente preferente inferior a 70 ppmy en
particular inferior a 50 ppm por kg de polimero con respecto al contenido sélido de polimero. Los datos de cantidades
se refieren a este respecto a un filtro con un tamafio de poro medio de 5 micrometros, preferentemente de 2
micrometros, y una distribuciéon de tamafio de poro estrecha, que corresponde, por ejemplo, a una distribucién
gaussiana, o preferentemente, es alrededor del 10 por ciento, preferentemente el 20 por ciento, mas estrecha que una
distribucién gaussiana. El porcentaje de porcentajes poco solubles o insolubles se denomina habitualmente "contenido
de gel": Por consiguiente, un polimero presentaria por consiguiente un "contenido de gel inferior a 70 ppm", cuando la
cantidad de porcentajes separables es inferior a 70 ppm (con respecto a la especificacion del ancho de poro y del
medio de filtro y las condiciones de filtro).

El experto en la materia conoce métodos de medicién adecuados, por ejemplo por el documento EP 1 950 230 A1, a
cuya divulgacion se hace referencia completa en este caso con respecto al residuo de filtracidon y su determinacion.

Si esta previsto un secado h), entonces la etapa e) de acuerdo con la invencion tiene lugar preferentemente antes del
secado. En cambio, en principio también es posible someter el polvo de polimero disuelto de nuevo o dispersado de
nuevo a la etapa e) de acuerdo con la invencion. Si el polimero disuelto/disperso de nuevo se somete a la etapa e),
entonces las etapas d), f g) y h) adicionales pueden emplearse dado el caso igualmente de nuevo.

En principio, para el secado son adecuados todos los métodos conocidos por el experto en la materia, tales como el
secado por pulverizacion en aire o un gas (tal como secado por pulverizaciéon, también por medio de discos de
pulverizacién y las denominadas escobas de boquilla, el secado por pulverizacién de lecho fluidizado, aglomeracién
por pulverizacién y secado de flujo), secado sobre superficies de contacto (tal como secado de tambor, secado de
banda y secado con paleta) y secado por medio de vacio, tal como liofilizacién y concentracién por congelacion o el
secado por medio de radiacion, tal como microondas. En principio, todos los secadores de tambor conocidos por el
experto en la materia (conocidos en inglés como "drym dryer") pueden usarse para el secado de tambor, por ejemplo,
aquellos con uno o tambores principales y de ninguno hasta seis, preferentemente de dos a cinco, por ejemplo, tres o
cuatro tambores, de manera especialmente preferente cuatro o cinco, en particular cinco tambores. Estos tambores
satélite presentan habitualmente un diametro claramente menor que el tambor principal. Los tambores satélite sirven,
entre otras cosas, como tambor(es) de aplicacién y como tambor(es) para comprimir la capa de polimero en el tambor
principal. En principio, la disposicion de los tambores satélite se puede seleccionar libremente. El experto en la materia
conoce disposiciones adecuadas. Adaptaciones adecuadas a las soluciones de polimero que van a secarse son
conocidas por el experto en la materia. Disposiciones con habitualmente dos a seis tambores satélite presentan
habitualmente tambores satélite situados en la parte superior, es decir, los tambores pequefios se encuentran en la
zona superior del tambor principal. "Zona superior" significa que los ejes de los tambores satélite estan dispuestos por
encima del eje del tambor principal. No obstante, es asimismo concebible que el eje del ultimo tambor, en particular
en el caso de tres y mas tambores satélite, también pueda estar dispuesto entre el eje del tambor principal y el limite
inferior del tambor principal. Los primeros dos a tres, rara vez cuatro cilindros forman a este respecto de uno o tres
"pantanos”, en los que se dosifica la solucidon de polimero. Mediante la compresion y/o la aplicacion multiple de
solucién/dispersion de polimero sobre el mismo sitio del tambor principal en la misma vuelta (es decir, varias capas
de solucion de polimero una sobre otra), pueden conseguirse mayores densidades del sélido de polimero que puede
obtenerse. El experto en la materia conoce el sellado lateral de los pantanos entre tambores satélite y tambor principal,
por ejemplo mediante chapas adecuadas, deslizadores, etc.

Se conoce en principio y puede realizarse en el marco de la invencion también la disposicién de dos tambores
principales contrarrotativos, que (pueden) formar un pantano entre los tambores principales. La disposicion de
tambores satélite puede seguir el mismo patrén que el descrito para las disposiciones con un tambor principal. Sin
embargo, habitualmente, los secadores de doble tambor se manejan con menos tambores satélite por tambor principal,
de manera habitual generalmente solo de uno a tres, preferentemente uno o dos tambores satélite por tambor principal.
Los pantanos se forman por dos tambores satélite, los dos tambores principales y las combinaciones de los mismos.
Es concebible, pero rara vez se usa para soluciones de polimeros, la disposiciéon de uno o dos tambores de aplicacion
(tambores satélite) en la zona inferior de un unico tambor principal o la duplicacién de esta disposiciéon con dos
tambores principales.
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La tecnologia de secado en tambor como tal asi como las muchas formas de realizacion posibles, los distintos tipos y
numero de aplicaciones, los distintos sensores mecanicos, opticos, eléctricos y electrénicos conocidos y concebibles,
por ejemplo, para la medicion y el control de nivel de llenado del "pantano"/de los "pantanos", son bien conocidos por
el experto en la materia, por ejemplo, de un folleto de dieciséis paginas "Drum Dryers" del fabricante de maquinas
Royal-GMF Gouda ("Goudsche Machinefabriek BV"), Paises Bajos, de 1995, en particular los dibujos en el mismo en
las paginas 4, 5 y 14, de "Drum Drying", J.Tang, H.Feng, G-Q-Shen en "Encyclopedia of Agricultural, Food and
Biological Engineering”, 2003, Marcel Dekker, en el Handbook of Industrial Drying, 2007, CRC/Taylor&Francis y otros
trabajos estandar en el campo de la Ingenieria Quimica, Ingenieria de Procesos e Ingenieria Mecanica.

En el marco de esta invencion se usan preferentemente secadores de tambor con un tambor de aplicacién y cuatro o
cinco, de manera especialmente preferente cinco tambores satélite situados por encima y uno o dos, preferentemente
dos pantanos, para el secado de soluciones de polimero, preferentemente soluciones acuosas de polimero, de
polimeros de vinil-lactama, preferentemente polimeros de vinilpirrolidona, de manera especialmente preferente
polivinilpirrolidona, con valores de K de 10 a 150, preferentemente 50 bis 130, de manera especialmente preferente al
menos 60, de manera muy especialmente preferente al menos 80, tal como 85, 90, 95, 100, 110 o 120, y de manera
especialmente preferente hasta 120 y de manera muy especialmente preferente hasta 100.

Resulta preferente en particular para polimeros con masas molares de hasta aproximadamente 200.000 g/mol de
masa molar promedio en peso ("polimeros de bajo peso molecular"), el secado por pulverizacién rociando en un gas
caliente o aire caliente.

Para polimeros de pesos moleculares mas altos que aproximadamente 200.000 g/mol de peso molecular promedio
en peso ("polimeros de alto peso molecular"), se prefiere el secado sobre superficies de contacto calientes, tales como
el secado de tambor.

No obstante, pueden secarse también polimeros con masas molares inferiores a 200.000 g/mol por medio de secado
sobre superficies de contacto calientes asi como polimeros con masas molares por encima de 200.000 g/mol de masa
molar promedio en peso por rociado, por ejemplo por medio de secado por pulverizacion.

La adaptacion de las soluciones o dispersiones de polimero respectivas, por ejemplo mediante adaptacion del
contenido de sélidos al método de secado que va a usarse es bien conocida por el experto en la materia. Viscosidades
de solucién demasiado altas causan generalmente problemas al rociar, por lo que los polimeros de mayor peso
molecular tienen que ser rociados en soluciones mas diluidas, mientras que los polimeros de bajo peso molecular
también pueden rociarse en el caso de contenidos de sdlidos mas altos que los polimeros de alto peso molecular.
Igualmente, pueden secarse polimeros de bajo peso molecular con contenidos de sélidos mas altos por medio de
superficies de contacto, por ejemplo secado de tambor, mientras que contenidos de sdlidos demasiado bajos alli,
pueden provocar problemas, porque las soluciones de los polimeros de bajo peso molecular sobre la superficie de
contacto con frecuencia son demasiado fluidas y no proporcionan capas suficientemente gruesas. A partir de esto
resulta, como posible problema, por ejemplo, una densidad demasiado baja (y, por lo tanto, un gran volumen de
empaquetamiento por kilogramo de polimero), un rendimiento de espacio-tiempo demasiado bajo y costes demasiado
altos para la produccion y el envasado.

Una ventaja particular del presente procedimiento es que la polimerizacion puede llevarse a cabo a altas
concentraciones de mondmero y, por lo tanto, pueden obtenerse soluciones de polimero con altas concentraciones
de sdlidos. El procedimiento puede llevarse a cabo preferentemente a concentraciones de monémero de al menos el
30 por ciento en peso, de manera especialmente preferente al menos el 35 por ciento en peso y de manera muy
especialmente preferente al menos el 40 por ciento en peso y en particular al menos el 45 por ciento en peso tal como
en el caso del 50 o incluso el 55 por ciento en peso, en la produccién de polimeros de vinil-lactama, en particular PVP,
con valores de K de 10 a 50, preferentemente de 20 a 40 y de manera especialmente preferente de 25 a 35. A este
respecto aparecen problemas habituales tales como viscosidades demasiado altas, que dificultan la agitacion y, con
ello, el entremezclado de la preparacién de reaccion, no hasta o solo en una medida mucho menor que en los
procedimientos conocidos hasta el momento. Naturalmente, la polimerizacién puede llevarse a cabo también con
contenidos de sdlidos menores por debajo del 30 por ciento en peso, por ejemplo del 25, 20, 15 o solo el 10 por ciento
en peso, siendo las ventajas econdmicas entonces correspondientemente mas bajas debido a concentracién mas alta.

Cuanto menor es el valor K del polimero que va a producirse, mayor puede seleccionarse la concentracion de solidos.
Esta relacion es bien conocida por el experto en la materia. Adaptaciones del presente procedimiento de acuerdo con
la invencion con respecto a los contenidos de sélidos a los valores de K deseados, las puede llevar a cabo el experto
en la materia consecuentemente de manera sencilla y sin un paso inventivo. En el caso de valores de K de 25 a 35,
en particular en el caso de PVP, son facilmente realizables, por ejemplo, contenidos de sdlidos del 30 al 50,
preferentemente del 35 al 45 por ciento en peso con el presente procedimiento, sin comprometer las propiedades de
polimeros deseadas o tener que considerar parametros de proceso desventajosos.

Otra ventaja particular del presente procedimiento es que la polimerizacion funciona bien con tiempos de reaccion
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cortos, sin que tengas que llevarse a cabo los enfoques por lo demas habituales, tales como concentraciones de
iniciador muy altas y/o altas temperaturas. Problemas conocidos provocados por tales medidas, tales como amarilleo,
formacion de particulas de gel y amplias distribuciones de masa molar (con frecuencia debido a desviaciones de la
linealidad de las cadenas poliméricas en polimeros no reticulados, pudiendo provocarse las desviaciones por
reacciones secundarias no deseadas, tales como la union de cadenas poliméricas o por contaminacién con
monodmeros de reticulacion), altos porcentajes de componentes secundarios y/o productos de descomposicién no
deseados tales como contenidos de acido férmico, formiato y lactama tales como, por ejemplo, pirrolidona, se evitan
con el presente procedimiento. Los tiempos de reaccion necesarios en el marco del procedimiento de produccion de
acuerdo con la invencion ascienden, habitualmente, a menos de 6 horas para la polimerizacion, preferentemente
menos de 5 horas, de manera especialmente preferente menos de 4 horas, de manera muy especialmente preferente
menos de 3 horas, tal como por ejemplo 2 horas y menos, incluso en el caso de preparaciones de reaccion de mas de
una tonelada.

De este modo, por medio del procedimiento de produccidon de acuerdo con la invencién, con altos rendimientos
espacio-tiempo, se proporcionan polimeros de muy buena calidad, que presentan, por ejemplo, valores mas bajos
para el color, olor, viscosidad, turbidez y contenido de gel que los polimeros conocidos hasta el momento. En particular,
los polimeros que pueden obtenerse de acuerdo con la invencidn, en particular polimeros que pueden obtenerse segun
las formas de realizacion preferidas 1 a 84, presentan durante el almacenamiento valores mas constantes para el
color, olor, viscosidad, turbidez y contenido de gel que los polimeros conocidos hasta el momento. En particular, el
color y el olor son especialmente bajos en comparacion con polimeros del estado de la técnica.

Ademas, el presente procedimiento puede llevarse a cabo a distintas presiones. La polimerizacién puede realizarse
bajo presién negativa, presion normal (presién ambiente) tal como también bajo sobrepresion. En principio, son
posibles todos los intervalos de presién, estando dada la limitacion esencialmente por la viabilidad técnica o los costes
necesarios para ello.

La sobrepresion esta habitualmente limitada por la resistencia a la presion de los reactores para llevar a cabo la
reaccion o los costes de dichos reactores resistentes a la alta presion.

La presidon negativa esta habitualmente limitada por la temperatura a la que después puede polimerizarse aun, dado
que al reducir la presién el disolvente, por ejemplo, agua, comienza a hervir ya a temperaturas mas bajas y, por lo
tanto, los iniciadores tienen que seleccionarse de modo que presenten tiempos de descomposicion
correspondientemente bajos, para formar aun suficientemente radicales a las bajas temperaturas de polimerizacion.
Iniciadores con tiempos de descomposicion bajos de este tipo son en cambio problematicos en términos de seguridad
debido a su inestabilidad durante el almacenamiento y, por lo tanto, por regla general, no son deseables.

Tal como conoce el experto en la materia, en el caso de una polimerizacién bajo presién, debido a limitaciones
relacionadas con la técnica de seguridad en el disefio de reactores de presion para polimerizaciones por radicales de
mondmeros olefinicamente insaturados tales como vinil-lactamas, por ejemplo, vinilpirrolidona, el contenido de sélidos
de los mondémeros y, por lo tanto, el contenido de sdlidos de los polimeros en disolucion en el reactor también depende
del el nivel de presion maxima del recipiente de reactor: cuanto mas altas son las presiones permitidas, mayores
contenidos de sdlidos son tedricamente posibles. Por consiguiente, la eleccién del contenido de sélidos y de la presion
inevitablemente también requiere la eleccién de un recipiente de reactor adecuado.

Como es conocido por el experto en la materia, en el caso de una polimerizacion a presién ambiente (es decir, en un
"sistema abierto", en el que el espacio de reaccidn no esta cerrado por la atmdsfera sino Unicamente esta separado
de la atmésfera por superposicion de gases o una valvula, que regula la presion en el recipiente de reaccion a la
presion ambiente) el contenido de sdélidos de los mondmeros en el reactor que puede llevarse a cabo en un
procedimiento de polimerizacién vy, por lo tanto, el contenido de sélidos de polimero alcanzable, depende de la
capacidad de enfriamiento del sistema de enfriamiento con el que estd equipado el reactor: En el caso de la
polimerizacién en el sistema abierto, el sistema de enfriamiento tiene que poder garantizar la seguridad del sistema,
es decir, tiene que poder "interceptar", por ejemplo, ebullicién fuerte repentina debido al alto calor de polimerizacion
repentino. El disefio del sistema de enfriamiento, junto con la viscosidad de la solucién de polimero que puede
obtenerse, limita por consiguiente el nivel del contenido de sdlidos posible como maximo en polimerizaciones en
sistemas abiertos.

De estos Las limitaciones que resultan esencialmente de consideraciones practicas dan como resultado un rango de
presion de 30.000 Pascales a 5 millones de Pascales como un rango técnicamente sensible para polimerizaciones.

Por consiguiente, el presente procedimiento tiene lugar preferentemente en un intervalo de presién desde 30.000
pascales hasta 5 millones de pascales, de manera especialmente preferente de 80.000 a 2 millones de pascales, de
manera especialmente preferente de 90.000 a 1,5 millones de pascales, de manera muy especialmente preferente no
mas de 1 millén de pascales y en particular no mas de 800.000 pascales, tal como, por ejemplo, 600.000, 400.000 o
200.000 pascales. Lo mas preferido es la polimerizacion a presion ambiente en un sistema abierto tal como se describe
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anteriormente.

Sorprendentemente, se obtuvieron resultados especialmente ventajosos con respecto a la coloracién cuando se
polimeriza a presion ambiente. Los polimeros obtenidos presentan, a este respecto, el amarilleo mas bajo, son casi
incoloros o incoloros y, en particular, son completamente incoloros también a concentraciones del 30 al 45 por ciento
en peso en solucidn acuosa. Las especificaciones de color en el caso de contenidos de polimero en solucion acuosa
tienen lugar tal como se indica en cada caso. Los contenidos de sélidos se refieren a los valores sin dilucion, es decir,
tal como se obtienen a partir de polimerizacion ("tal cual"), a menos que se indique una concentracién de sélidos
determinada. Las especificaciones de color determinadas con el ojo de un experto capacitado estan correlacionadas
con la medicion del indice colorimétrico Hazen:

"incoloro" = Hazen inferior a 20; "casi incoloro": Hazen de 20 a 30; "minimamente amarillento" = Hazen superior a 30
e inferior a 40; "amarillento" = Hazen 40 e inferior a 60; "amarillo” = Hazen 60 y superior.

Estas especificaciones de color correlacionan los valores de medicion segun Hazen con la impresion de color
expresada en palabras, que el ojo humano detecta cuando mira a través de una solucion acuosa de los polimeros con
un espesor de capa de la solucién de 5 centimetros (en un recipiente de vidrio incoloro). Cabe sefalar a este respecto
que ligeras turbideces, que no tienen que ser visibles para el ojo humano, porque, por ejemplo, existen turbideces
coloidales de particulas en el intervalo submicrométrico (entonces una "solucidon" en realidad se denominaria
correctamente "suspension") - falsean el resultado de medicion en que se miden valores de Hazen esencialmente mas
altos, que corresponden a una coloracién amarilla o incluso marrén masiva, la solucién para el ojo humano sigue
siendo, no obstante, incolora o casi incolora.

Dado que el color es el parametro relevante para el ojo humano cuando se usan tales polimeros, por lo tanto, en el
marco de esta invencion, la especificaciéon de color en palabras es un parametro relevante. Los valores de medicién
sirven como apoyo. Desviaciones individuales del indice colorimétrico Hazen hacia arriba, aunque el color para el ojo
humano es esencialmente menor de lo que corresponderia al valor de Hazen, son indicios de turbideces generalmente
no visibles para los humanos.

Sin embargo, una ventaja particular del presente procedimiento es que tanto el color para el ojo humano como los
valores de Hazen medidos son por regla general muy bajos. Esto significa que tanto la coloracién como la turbidez
debidas a sélidos distribuidos coloidalmente (tales como particulas de gel) en las formas de realizacion A1, A2y 1 a
84 de acuerdo con la invencion y en particular en las formas de realizacion preferidas y mas preferidas son
particularmente pequefias.

Si, por el contrario, se polimeriza con sobrepresion, entonces, con el presente procedimiento, son posibles contenidos
de solidos de hasta el 60 por ciento en peso, preferentemente hasta el 55 por ciento en peso y de manera
especialmente preferente hasta el 50 por ciento en peso a presiones de preferentemente hasta 1,6 millones de
pascales, de manera especialmente preferente de hasta 1 millén de pascales, y lo mas preferentemente de hasta
800.000 pascales.

Sin embargo, cuanto mayor es la presion, mas fuerte es la coloracion del polimero, por lo que el presente
procedimiento se lleva a cabo de la manera mas preferente a presion ambiente.

En funcion de la cantidad y el tipo de base afadida en la etapa b), varia el pH, que se mide al principio y al final de la
polimerizacién.

En funcion de la cantidad afiadida y del tipo de base y el iniciador empleado, el valor de pH cae en el transcurso de la
reaccion y puede ascender a valores de hasta aproximadamente 4. Esta reduccidn se observa en particular en el caso
del uso de perdxido de hidrogeno como iniciador. El final del tiempo de polimerizacion es ya, por lo tanto, dado que a
partir de valores de pH por debajo de 5,5 comienza una hidrdlisis acida de las vinil-lactamas, una hidrdlisis de
mondmeros residuales iniciada. Si al final del tiempo de polimerizacion el valor de pH se encuentra asimismo también
por encima de 5,5 o, preferentemente, 6, para descartar una hidrdlisis acida hacia el final, y con ello poder comenzar
de manera dirigida la hidrdlisis acida, si se desea, entonces la cantidad de base se aumentara. Por medio de ensayos
individuales, el experto en la materia puede determinar facilimente las cantidades de base adecuadas en funcion de la
base empleada.

La polimerizacién en la etapa a)/b) se lleva a cabo preferentemente de acuerdo con la invencion a valores de pH en
el intervalo de 5 a 11, preferentemente al menos 5,5, de manera especialmente preferente al menos 6, de manera
muy especialmente preferente al menos 6,5, tal como por ejemplo 7, 7,5, 8, 8,5, 9 0 9,5, para evitar una hidrdlisis de
la N-vinilpirrolidona. El valor de pH al comienzo de la polimerizacion asciende de manera especialmente preferente al
menos a 8, de manera muy especialmente preferente al menos 9 y en particular al menos 9,5 tal como 10, 10,5 u 11.
Mediante el ajuste de un valor de pH inicial alto, el valor de pH no cae tanto en el transcurso de la polimerizacion, en
particular con peréxido de hidrégeno como iniciador. Adicionalmente, mediante la eleccién de la cantidad y el tipo de
base puede controlarse la caida del valor de pH. De acuerdo con la invencién, preferentemente, en particular en las
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formas de realizacion 1 a 84 de acuerdo con la invencion, la polimerizacion tiene lugar a valores de pH iniciales altos
de al menos 9, preferentemente al menos 10 tal como, por ejemplo, 10,5 u 11, y tales bases y cantidades de bases
que el valor de pH final de la polimerizacion no caiga por debajo de pH 5,5, preferentemente no por debajo de pH 6.

Los ajustes correspondientes son directamente accesibles para el experto en la materia a través de ensayos
individuales partiendo de los ejemplos mostrados.

Preferentemente, por lo tanto, las soluciones de los componentes individuales se ajustan antes del comienzo de la
polimerizacién de acuerdo con la etapa b) con una base (como bases se seleccionan las mismas sustancias que para
la etapa f)), preferentemente solucién acuosa de hidroxido de sodio, hidrogenocarbonato de sodio, soluciéon acuosa
de amoniaco o también hidrogenocarbonato o carbonato de amonio a este valor de pH mediante adicién Unica o
mediante una breve adicion tal como se describe anteriormente. Durante la polimerizaciéon no tiene lugar ninguna
adicién de bases adicionales. Como alternativa y menos preferentemente, el valor de pH del medio de reaccion se
mantiene, mediante adicion de una base de este tipo, preferentemente carbonato o hidrogenocarbonato de sodio,
soluciéon acuosa de amoniaco, hidrogenocarbonato de amonio o carbonato de amonio, de manera especialmente
preferente hidrogenocarbonato o carbonato de amonio, durante la polimerizacién en el intervalo de 5 a 10. El
mantenimiento del valor de pH durante la polimerizacion puede tener lugar mediante adicidon apropiada de cantidades
respectivas, por ejemplo, simplemente probandolo en uno o dos ensayos, de base 0 mediante determinacion multiple
continua o repetida del valor de pH durante la reaccién y luego adicién correspondiente de base para ajustar
nuevamente el valor de pH deseado. Ambas formas de realizacion proporcionan un resultado igual en el marco de las
desviaciones de medicion.

En la adicion unica de base es ventajoso el control simplificado de la reaccion asi como la omisién de la determinacion
continua del pH y, con ello, la omisiéon también de la adicion controlada de base. Con ello se elimina la monitorizacion
de dos parametros de proceso, lo que corresponde un ahorro de costes y minimiza las fuentes de error.

En una forma de realizacion preferida, tiene lugar la adicion de la base, de manera especialmente preferente
hidrogenocarbonato de amonio, al comienzo de la polimerizacién en la etapa a)/b). Esto significa que la base se afade
ya al comienzo de la reacciéon de polimerizacidn, preferentemente como una dosis Unica, que se afiade lo mas
rapidamente posible a la premezcla en el recipiente de reaccidon o como una alimentacion que se dosifica durante un
corto periodo de tiempo en relacion con la duracién de polimerizacion total, de algunos minutos a como maximo 60
minutos, preferentemente como maximo 45 minutos, de manera especialmente preferente como maximo 30 minutos,
tal como, por ejemplo 10, 15 o 20 minutos. Durante la duracién de la polimerizacion no tiene lugar preferentemente
ninguna adicion adicional de base. De manera especialmente preferente, en el marco de la presente invencion, en
particular en las formas de realizacion preferidas 1 a 84, la realizacién es tal que en la etapa b) el valor de pH se ajusta
al comienzo mediante adicion de base y no tiene lugar una dosificacion adicional de base durante la polimerizacion. A
este respecto se prefiere especialmente en cada caso el uso de hidrogenocarbonato de amonio como base en la etapa
b).

Los contenidos de monémero residual bajos habitualmente deseados de menos de 100 ppm pueden conseguirse de
acuerdo con publicaciones del estado de la técnica y de acuerdo con conocimientos técnicos generales mediante una
polimerizacién posterior opcional, en la que se afiade de nuevo iniciador adicional, preferentemente el mismo que el
empleado también para la polimerizacion: La adicion de iniciadores adicionales puede llevarse a cabo a su vez como
una dosis Unica, como dosificacion o como dosis multiple o dosificacion multiple o combinaciones de las mismas.
Habitualmente bastan la dosificacion/adicion de dos, preferentemente solo una porcion adicional/porciones adicionales
de iniciador, para reducir los mondémeros residuales, en particular en el caso de vinil-lactamas tales como
vinilpirrolidona, hasta valores de como maximo 200 ppm, preferentemente como maximo 100 ppm, de manera
especialmente preferente como maximo 50 ppm, tal como, por ejemplo, menos de 10 ppm, con respecto al contenido
de solidos de polimero. No obstante, por regla general, no se espera la duracién necesaria para alcanzar monémeros
residuales bajos de este tipo para la polimerizacion posterior, dado que el tiempo de ocupacion del reactor es
demasiado caro. Por lo tanto, en el estado de la técnica, una polimerizacion posterior de este tipo se lleva a cabo por
regla general durante menos tiempo de lo que es realmente necesario. Entonces, la reduccién aun necesaria de los
mondémeros residuales se lleva a cabo de acuerdo con las publicaciones del estado de la técnica, mediante otras
etapas de proceso, por ejemplo la hidrélisis acida de los monémeros.

Sorprendentemente, cuando el presente procedimiento se lleva a cabo sin adicién de iniciador adicional y, con ello,
sin una polimerizacion posterior (etapa c), resultan contenidos residuales de monémeros, en particular en el caso de
vinil-lactamas tales como vinilpirrolidona, que son tan bajos que puede prescindirse de una polimerizacién posterior,
dado que los valores ya son tan bajos sin una polimerizacion posterior de este tipo (etapa c)) que la reduccién residual
por la etapa e) de acuerdo con la invencién, se reduce la adicion de componente de azufre a valores de este tipo de
como maximo 100 ppm, preferentemente como maximo 50 ppm, de manera especialmente preferente como maximo
10 ppm, de manera muy especialmente preferente como maximo 5 ppm y en particular como maximo 1 ppm con
respecto al contenido de sdlidos de polimero.

Por consiguiente, esta omisiéon de la adicién adicional de iniciador y, con ello, la omision de la etapa c) es ventajosa
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en particular dado que resulté que la adicién de iniciador adicional también conduce a una profundizacion del color o
incluso a una coloracién de los polimeros. Ademas, puede reducirse el tiempo de proceso necesario y, con ello, la
duracion de la ocupacion del reactor, lo que significa una reduccidn de costes adicional.

Por lo tanto, se prefiere especialmente en el marco de esta invencion la realizacién con solo una adicion de iniciador
al comienzo de la reaccién de polimerizacién en la etapa a) y la omision de la etapa c): De las formas de realizacion 1
a 84 de acuerdo con la invencién, se prefieren por lo tanto las formas de realizacion que se llevan a cabo sin la posterior
adicion de iniciador adicional y, con ello, sin la etapa c).

Por lo tanto, era obvio destruir el contenido de vinilpirrolidona residual restante, sin bien bajo pero no obstante
indeseado, en lugar de por la adicién de iniciador mediante un tratamiento con acido de acuerdo con las publicaciones
del estado de la técnica. Habitualmente, la solucidon de polimero se ajusta habitualmente con un acido inorganico u
organico a un valor de pH inferior a 4. De este modo, se hidroliza la vinilpirrolidona en medio acuoso en acetaldehido
y pirrolidona, tal como se describe, por ejemplo, en Kirk-Othmer (seccion "N-Vinylamide polymers" en "Encyclopedia
of Polymer Science and Technology", 2005, John Wiley & Sons, Inc).

Mediante este tratamiento con acido ya no se reproduce acido formico. El acetaldehido generado puede eliminarse
posteriormente mediante una corriente de gas, por ejemplo, nitrégeno, separacién por destilacién parcial o arrastre de
vapor de agua. En cambio, este procedimiento tiene la desventaja de que cuando se usan diversos acidos inorganicos
y organicos usados habitualmente en el estado de la técnica tales como acido sulfurico, acido fosférico, acido
clorhidrico, acido férmico, acido lactico aparece una indeseable decoloracién amarillo profundo de la solucion.

Mediante el empleo de acuerdo con la invencion de componente de azufre en la etapa e), preferentemente didxido de
azufre como solucion acuosa, esta decoloracion ya no se observa durante la hidrélisis: Se obtiene una solucién o
dispersién de polimero casi incolora o incolora. La solucion o dispersidon de polimero obtenida permanece a este
respecto sin cambios o casi sin cambios de color durante varios meses, también a una temperatura de almacenamiento
de temperatura ambiente (25 °C) o 40 °C o incluso mayor, asi como también a mayores contenidos de humedad
superiores o combinaciones de estas temperaturas y estos valores de humedad. También pudo observarse una
estabilidad algo mayor en presencia de oxigeno del aire, por lo que las decoloraciones y otros deterioros provocados
por el oxigeno, por ejemplo, en la viscosidad de las soluciones de polimero, cuyo olor y claridad son significativamente
mas bajos. Igualmente se consiguen mejores propiedades de aplicacién y una mayor estabilidad de estas propiedades,
por ejemplo en geles para el cabello y formulaciones cosméticas para el cabello.

El acido sulfuroso (didxido de azufre como solucién acuosa) nunca se ha considerado hasta el momento en el estado
de la técnica como acido para la hidrdlisis acida. El unico uso conocido es la adicién de &cido sulfuroso para la
estabilizacion. Esta adicion tiene lugar de acuerdo con el documento DE 10 2005 00 5974 tal como se cita al principio
pero a valores de pH neutro, al menos, sin embargo, a valores de pH por encima de 6 y, por lo tanto, fuera de los
intervalos de valores de pH en los que puede observarse una hidrélisis de mondémeros de vinil-lactama, en particular
vinilpirrolidona. La adicion de diéxido de azufre o sulfitos de acuerdo con el documento GB 836.831 para
reducir/prevenir el amarilleo cuando se calientan soluciones de polimero tampoco es una descripcion previa de la
etapa e) de acuerdo con la invencién, dado que alli los compuestos de azufre se afladen a los polimeros terminados
en una relacion de cantidades fija al polimero. De esta manera, con aquellos ensayos no hay una caida del valor de
pH por debajo de 5,5 y, por lo tanto, no se consigue una hidrdlisis acida. Mas bien, las cantidades empleadas alli
provocan que una solucién acuosa de PVP con un valor de pH de 8 solo ligeramente a un valor de pH de 7,7. El valor
de pH acido no se alcanza Unicamente mediante la adiciéon de un compuesto de azufre en las cantidades alli
divulgadas: En el documento GB 836.831, tal como se describe alli como el nucleo de la invencioén, el compuesto de
azufre solo sirve como estabilizador cuando se calienta, pero no como acido para la hidrolisis acida.

Por consiguiente, se desconocia el uso de didéxido de azufre en solucidon acuosa como acido para la hidrélisis. El
descubrimiento de las propiedades inesperadas resultantes del uso hasta ahora desconocido de dioxido de azufre
como acido para una hidrélisis acida de este tipo es el mérito de la presente invencion.

Por lo tanto, el procedimiento de la presente invencion y, en particular, las formas de realizacién preferidas 1 a 84 se
llevan a cabo de manera que, después de un tiempo de polimerizacion posterior (sin adicion de iniciador), de 10
minutos a 4 horas, preferentemente de 30 a 60 minutos, y la purificacién opcional, pero preferentemente realizada sin
embargo en la etapa d) por medio de arrastre de vapor de agua, la solucién de polimero de acuerdo con la invencion
en la etapa e) se ajusta con componente de azufre en solucidn acuosa, preferentemente diéxido de azufre en agua, a
un valor de pH inferior a 4 y se agita a entre 40 y 150 °C, preferentemente 50 y 90 °C. De esta manera, los monémeros
residuales se reducen hasta que se encuentran, como maximo, en 100 ppm, preferentemente como maximo 50 ppm,
de manera especialmente preferente como maximo 10 ppm, de manera muy especialmente preferente como maximo
5 ppm y en particular como maximo 1 ppm con respecto al contenido de sdlidos de polimero. Los polimeros obtenidos
presentan un color extraordinariamente bajo y son casi incoloros o incoloros y por regla general presentan propiedades
ventajosas adicionales tal como se describe en el marco de esta invencion.
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Esto se consigue de acuerdo con la invencion mediante tratamiento con componente de azufre, pero sin contaminar
el polimero con otras sustancias tales como enzimas, metales pesados, metales o antioxidantes, tal como se propone
en el estado de la técnica. El Unico ingrediente adicional es didxido de azufre, su sal sulfito o sus productos secundarios
oxidativos, sulfato e hidrogenosulfato. Mediante el uso preferido de dioxido de azufre en lugar de sulfitos tampoco se
incorporan iones metalicos tales como sodio, potasio, magnesio o calcio. De esta manera tampoco se aumenta el
contenido de cenizas de los polimeros o al menos no tanto, como si se incorporaran sales metélicas.

El contenido de cenizas se determina segun la determinacion del contenido de cenizas conocido por el experto en la
materia como el "contenido de cenizas de sulfato”. El contenido de cenizas asciende preferentemente a como maximo
el 0,05 por ciento en peso, de manera especialmente preferente como maximo el 0,02 por ciento en peso, de manera
especialmente preferente como maximo el 0,01 por ciento en peso y de manera muy especialmente preferente como
maximo el 0,005 por ciento en peso, tal como por ejemplo solo el 0,002 por ciento en peso, el 0,001 por ciento en peso
0 menos. Tales contenidos de cenizas bajos de como méaximo el 0,02 por ciento en peso e inferiores se obtienen en
particular cuando como base en la etapa b) y/o en la etapa f) se emplea(n) una sustancia/sustancias que no
contribuyen al contenido de cenizas y/o puede(n) eliminarse facilmente sin residuos o casi sin residuos mediante
operaciones de proceso simples tales como destilacion, arrastre o desgasificacion a una temperatura mas alta o
aplicando un vacio. El dato del contenido de cenizas se refiere a este respecto a la masa total del polimero que puede
obtenerse de acuerdo con la invencion, con respecto al contenido de solidos del polimero. Por lo tanto, se prefieren
especialmente como base en la etapa b) y la etapa f) amoniaco, hidrogenocarbonato de amonio y carbonato de
amonio. Se prefiere muy especialmente para la etapa b) hidrogenocarbonato de amonio y carbonato de amonio, en
particular hidrogenocarbonato de amonio. Se prefiere muy especialmente para la etapa f) amoniaco.

Una ventaja particular del presente procedimiento y las formas de realizaciéon 1 a 84 divulgadas en este caso y los
polimeros que pueden obtenerse a partir de los mismos es el valor de pH mas alto de las soluciones de polimero, por
lo que para el ajuste de valores de pH mas altos tal como, por ejemplo, para la neutralizacién, son necesarias
cantidades menores de bases. Por esto, es en particular ventajoso, dado que formulaciones, tales como formulaciones
cosméticas para el cabello, por ejemplo geles para el cabello, tienen que mezclarse con menos base. De esta manera
se reduce la carga de sal de tales formulaciones. Por un lado, esto ahorra costes y abre una mayor flexibilidad de las
formulaciones debido a la menor cantidad de ingredientes y cantidades.

Ademas, se observé en el contexto de la presente invencion que los geles para el cabello, en particular geles para el
cabello claros, que contienen espesantes de tipo carbomero, que contienen los polimeros obtenibles de acuerdo con
la invencion, presentan una mayor estabilidad de gel.

Incluso después del arrastre, las cantidades residuales de componente de azufre habitualmente permanecen en la
solucion de polimero, que pueden reducirse adicionalmente mediante un tratamiento posterior opcional con peréxidos,
tal como la adicién de perdxido de hidrégeno.

En cambio, es en particular ventajoso para la estabilidad del color y, por lo tanto, es una forma de realizacién preferida,
en particular también de las formas de realizacién 1 a 84, si permanecen en el polimero ciertas cantidades de didxido
de azufre o sulfito, que ascienden al menos a 10 ppm, preferentemente al menos 100 ppm, de manera especialmente
preferente al menos 200 ppm y de manera muy especialmente preferente al menos 500 ppm, tal como en particular
1000 ppm, con respecto al contenido de polimero sélido, tal como 300, 400, 600, 700, 800, 900, 1100, 1200, 1300,
14003 1500 o incluso 1750 ppm.

Ademas, es ventajoso si la cantidad de dioxido de azufre o sulfito no supera un valor de 5000 ppm, preferentemente
de 3000, de manera especialmente preferente de 2000.

Los datos de cantidades siempre se refieren a este respecto a "diéxido de azufre”, en el caso de sulfitos a equivalentes
de dioxido de azufre (es decir, calculado como "dioxido de azufre").

Los polimeros obtenibles de acuerdo con la invencion se caracterizan como sigue:

Los polimeros son incoloros, casi incoloros o minimamente amarillentos. Este es en particular el caso de los
homopolimeros de PVP con valores de K de 20 a 40. Esta ligera coloracion ("casi incolora") o cualidad incolora
("incolora") esté en particular presente incluso a las concentraciones de sdlidos poliméricos de 20 a 60 por ciento en
peso en agua que son habitualmente comerciales en estos valores de K.

El color se indica a este respecto como el indice colorimétrico HAZEN (también conocido como el indice colorimétrico
platino-cobalto y se describe en la norma DIN ISO 6271-1). Los datos sobre el color por medio de determinacién
mediante un ojo entrenado y su correlacion con los valores de color Hazen ya se han proporcionado anteriormente.

Es importante determinar el color con el ojo entrenado. El valor del indice colorimétrico Hazen es unicamente un dato
complementario. Si este valor del indice colorimétrico Hazen también es bajo, en consecuencia también la solucion es
clara sin o, con valores del indice colorimétrico Hazen minimamente elevados pero con el ojo de cierta cualidad
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incolora, casi sin turbidez.

Los polimeros obtenibles de acuerdo con la invencién son por lo tanto minimamente amarillentos, casi incoloros o
incoloros, preferentemente casi incoloros o incoloros y de manera especialmente preferente incoloros, determinado
en cada caso con el ojo entrenado de un experto en la materia, determinado en soluciones acuosas de polimero con
un espesor de capa de 5 centimetros, preferentemente a altas concentraciones de sélidos poliméricos, tal como se
obtienen los polimeros a partir de la polimerizacion y el tratamiento, es decir, en particular, en el caso de altos
contenidos de sélidos preferidos tal como se especificd previamente, y en particular en las formas de realizacion
preferidas 1 a 84.

Por consiguiente, los valores del indice colorimétrico Hazen presentan los valores directamente correlacionados con
estos datos de color, como se especificé anteriormente.

Los polimeros obtenibles de acuerdo con la invencion, en particular, obtenibles por medio de las formas de realizaciéon
1 a 84, presentan ademas una estabilidad del color incluso cuando se almacenan bajo las condiciones de
almacenamiento y embalajes para almacenamiento y transporte tal como se especifica en el marco de esta invencion.
Esta estabilidad se caracteriza por que los datos de color también cambian durante el almacenamiento, a temperatura
ambiente, asi como a temperaturas elevadas de 40 °C o incluso 50 °C en los embalajes mencionados, no se observa
deterioro del color o casi nada cuando se almacena durante un periodo de tiempo de 4 semanas, preferentemente 8
semanas, de manera especialmente preferente 3 meses, de manera muy especialmente preferente 5 meses y en
particular 1 afio o incluso de 2 a 3 afos.

"Casi ningun" deterioro significa que el valor varia en menos del 20 por ciento, preferentemente menos del 10 por
ciento y de manera especialmente preferente menos del 5 % del valor inicial. En particular, no aparece ningun deterioro
del color relevante para la aplicacion respectiva.

Los polimeros en solucién, en particular en solucién acuosa, dan como resultado una solucion clara sin turbidez. La
turbidez medible es a este respecto muy baja, preferentemente por debajo de 3, preferentemente por debajo de 2,5,
de manera especialmente preferente por debajo de 2, de manera muy especialmente preferente por debajo de 1,5y
en particular por debajo de 1, tal como 0,9, 0,8, 0,7, 0,6, 0,5 o incluso 0,4, 0,3, 0,2, 0,1 y menos, determinado como
valor FTU segun la norma DIN ISO 15715 en una solucion de polimero acuosa, al 10 por ciento en peso.

Los polimeros obtenibles de acuerdo con la invencion, en particular, obtenibles por medio de las formas de realizacién
1 a 84, presentan ademas una estabilidad de la turbidez color incluso cuando se almacenan bajo las condiciones de
almacenamiento y embalajes para almacenamiento y transporte tal como se especifica en el marco de esta invencion.
Esta estabilidad se caracteriza por que la turbidez también cambia durante el almacenamiento, a temperatura
ambiente, asi como a temperaturas elevadas de 40 °C o incluso 50 °C en los embalajes mencionados, no se observa
deterioro de la turbidez o casi nada cuando se almacena durante un periodo de tiempo de 4 semanas, preferentemente
8 semanas, de manera especialmente preferente 3 meses, de manera muy especialmente preferente 5 meses y en
particular 1 afio o incluso de 2 a 3 afos.

Los polimeros muestran solo poca o ninguna variacion de la viscosidad relevante desde el punto de vista de la técnica
de aplicacién, preferentemente tampoco relevante para la mediciéon, de una solucién acuosa cuando se almacena a
temperatura ambiente (25 °C) o, preferentemente, ni siquiera cuando se almacena a una temperatura elevada de
hasta 40 °C, preferentemente hasta 50 °C.

Los polimeros obtenibles segun el presente procedimiento muestran viscosidades de sus soluciones acuosas, que
son inferiores en comparacién con polimeros obtenidos con procedimientos de acuerdo con el estado de la técnica.
"Inferior" significa a este respecto que las viscosidades son de hasta 5 por ciento, preferentemente mas del 5 por
ciento, de manera especialmente preferente mas del 7 por ciento y de manera especialmente preferente mas del 10
por ciento muestran viscosidades mas bajas que polimeros segun el estado de la técnica en condiciones de medicidon
por lo demas idénticas.

Los polimeros obtenibles segun el presente procedimiento muestran una estabilidad de la viscosidad durante el
almacenamiento, en donde la viscosidad de la solucion acuosa después de un tiempo de almacenamiento de al menos
3 meses, preferentemente al menos 6 meses, de manera especialmente preferente al menos 9 meses, de manera
muy especialmente preferente al menos 12 meses, y en particular de al menos 2 afios, presenta una variacién de la
viscosidad de no mas del 15 %, preferentemente no mas del 10 por ciento, de manera especialmente preferente no
mas del 5 %, de manera muy especialmente preferente no mas del 3 por ciento y en particular no mas del 2 por ciento
del valor inicial, tal como no mas del 1 por ciento, por ejemplo, y no cambia en absoluto dentro del marco de la precision
del valor de medicion. EI método de medicidn para esto no es esencial, si siempre se usan las condiciones de medicion
idénticas para las comparaciones.

La viscosidad de una solucién acuosa se determina, por ejemplo, por medio de viscosimetros Brookfield. El contenido
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de solidos y los husillos que van a usarse varian en funcién de la masa molar de los polimeros que van a examinarse.
La medicion y los husillos adecuados y las concentraciones en peso de los polimeros en funcién del peso molecular
promedio en peso son conocidos como tal para el experto en la materia y se publican y referencian en numerosas
publicaciones y folletos de productos, por ejemplo los de BASF sobre polivinilpirrolidonas para aplicaciones técnicas
(marca comercial "Luvitec®"). Sin embargo, para evaluar la estabilidad de la viscosidad solo es importante que para
mediciones comparativas se usen siempre las mismas condiciones de medicién. Entonces, el tipo de medicion no es
esencial para la comparacion de dos resultados de medicidon en dos polimeros diferentes o muestras de polimeros
almacenados/envejecidos de manera diferente.

El almacenamiento tiene lugar en cada caso preferentemente en contenedores cerrados. Se manera especialmente
preferente, contenedores cerrados son estancos a los gases o casi estancos a los gases y, ademas, también son
preferentemente estancos o casi estancos con respecto al paso de agua.

La permeabilidad a los gases se indica a este respecto con respecto a un gas de referencia seleccionado, tal como
oxigeno.

De acuerdo con los métodos de determinacion ASTM D3985, DIN 53380/3, los embalajes para almacenar los
polimeros presentan una permeabilidad al oxigeno inferior a 0,5, preferentemente inferior a 0,45 y de manera
especialmente preferente de 0,4 cm3/(m? x d x bar) y a 23 °C y baja humedad relativa del aire del 50 %.

La norma ASTM D3985, que se usa para determinar las propiedades de barrera de las estructuras multicapa, describe
la tasa de permeabilidad al oxigeno constante de EVOH y se determina por medio de coulémetro en laminas
(probetas).

Segun la norma ASTM F1249, la permeabilidad al vapor de agua de los embalajes para almacenar los polimeros es
inferior a 0,5, preferentemente inferior a 0,4 y de manera especialmente preferente 0,3 g/cm?xd y menor a una
temperatura de 23 °C y 85 % de humedad relativa del aire.

Segun un método de determinacion alternativo, la permeacion de vapor de agua segun la norma DIN EN 12086 clima
B es inferior a 0,5, preferentemente inferior a 0,4 y de manera especialmente preferente inferior o igual a 0,35 g/m?xd.

Estos valores para la permeabilidad a los gases y la permeabilidad al vapor de agua se cumplen para bolsas de lamina,
sacos de lamina o contenedores, con los que la solucién de polimero, dispersion polimérica o el sélido de polimero
entran en contacto directo. Materiales de embalaje adecuados de este tipo se conocen por el documento WO
2010/052088 A1.

Por lo tanto, los polimeros de acuerdo con la invencion obtenibles segun el presente procedimiento de acuerdo con la
invencion se envasan preferentemente en moldes de envasado que se fabricaron a partir de laminas multicapa, con
el uso de un procedimiento de embalaje, correspondiendo las peliculas multicapa, los moldes de embalaje y los
procedimientos de embalaje a los del documento WO 2010/052088 A1.

Los polimeros obtenibles segun el presente procedimiento muestran un olor bajo o casi inexistente, denominado "olor
propio tipico". Si el olor propio es minimo, entonces el olor se denomina "neutro”. Olores a "enmohecido" que son
conocidos y estan muy extendidos en PVP y polimeros de vinil-lactama, no se producen en los presentes polimeros.
Mas bien, el olor propio de bajo a muy bajo / olor neutro practicamente no varia cuando se almacena, a temperaturas
elevadas de 40 °C o incluso 50 °C durante periodos de tiempo de al menos 3, 6, 9, 12 0 mas meses o incluso 2 afios.
En particular, no se produce ningun deterioro en el olor. La evaluacion del olor y la comprensién de términos tales
como "olor neutro”, "olor propio" "olor propio tipico" y los "olores enmohecidos" son conocidos por el experto en la
materia.

Los polimeros obtenibles por el presente procedimiento muestran preferentemente al menos en dos, de manera
especialmente preferente en tres, de manera muy especialmente preferente en cuatro y en particular en las cinco
propiedades seleccionadas de color, olor, contenido de gel, viscosidad y turbidez, las propiedades de acuerdo con la
invencion indicadas anteriormente y, preferentemente, también las combinaciones de los respectivos valores
preferidos para estas propiedades.

Se emplea preferentemente el polimero obtenible de acuerdo con la invencion, preferentemente polivinilpirrolidona
con valores de K entre 20 y 35, preferentemente en solucién acuosa con concentraciones de sélidos poliméricos entre
15 y 60 por ciento en peso, preferentemente producida en solucion acuosa, preferentemente por medio de perdxido
de hidrégeno como iniciador, ademas preferentemente con (hidrogeno)carbonato de amonio, de manera
especialmente preferente hidrogenocarbonato de amonio, como base antes/durante la polimerizacién, y ademas
preferentemente con amoniaco como base para elevar el pH después de la polimerizacidén, en preparaciones
cosméticas y farmacéuticas, por ejemplo como desinfectante estable al almacenamiento en complejo con yodo, como
aglutinante, como texturizador asi como otros campos de aplicacion farmacéuticamente habituales y conocidos y como
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ingrediente en preparaciones cosméticas para el cabello, tal como un agente de fijacidon en geles para el cabello, en
particular aquellos con tipos de carbdmero como espesantes.

Ademas, se prefiere el uso del polimero obtenible de acuerdo con la invencién para la produccion de membranas, en
particular para la separacién y purificacion de sustancias, en particular de liquidos, tales como, por ejemplo,
membranas de dialisis y membranas para la purificacion de sangre y agua. Membranas de dialisis tipicas contienen
polisulfonas y/o polietersulfonas y PVP, que se usa, entre otras cosas, para la formacion de poros y el control del
tamano de poro.

Ademas pueden usarse los polimeros, tal como en particular las polivinilpirrolidonas, como aditivos de detergente (por
ejemplo, inhibidores de transferencia de color, inhibidores de agrisado) y para numerosas aplicaciones técnicas
(fotoprotectores, espesantes, adhesivos, adyuvantes para la coloracion de material textil, barras adhesivas, bafios de
temple de metal, separacién de metales nobles, blanqueantes, complejos con antioxidantes, aditivos para hormigén,
recubrimiento de poliolefinas/fibras, tintas de impresion, diazotipias, capas eléctricamente conductoras, geles de
electrodos, geles adhesivos para la piel, geles de ultrasonido, eliminacion de cationes polivalentes, eliminacion de
polifenoles, complejos de enzimas y proteinas, inhibidores de la mezcla de colores, baterias sdlidas, electrolitos
soélidos, granulado de pienso de pescado, fijador para aceites de perfume, planchas de impresion flexografica,
floculantes, placas fotograficas, analitica de gases, vendas de escayola, lubricantes, agentes adherentes para
colorantes, hidrofilizacion de superficies, intercambiadores de iones, inhibidor de isomerizacion, coloides protectores,
tintas, tintas de chorro, pastas de boligrafo, catalizadores, recubrimiento de catéter, aglutinantes ceramicos, eliminador
de incrustaciones, adhesivo para medios de cultivo, formacién de complejos con compuestos organicos o inorganicos
para aumentar la capacidad de absorcion/hidrofobia, complejos con halégeno, complejos con polimeros, conservantes,
lentes de contacto, proteccidn contra la corrosion, aditivos de plasticos, adyuvantes de lacas, materiales fotosensibles,
litografia, solubilizacion, filtros de aire, fundicion de metales, curado de metales, estabilizacion de coloides metalicos,
complejos metdlicos para la absorcién reversible de oxigeno, microencapsulacion, eliminaciéon de aceite y colorante
del agua, recuperacion de aceite, adyuvantes de papel, colores para estucado de papel, catalizadores de transferencia
de fase, imagenes fotograficas, dispersiones de pigmento, conductor de protones, agentes de purificacion de aguas
residuales, tratamiento de semillas, recubrimiento de semillas, aditivos para lubricantes, emulsiones de haluro de plata,
liberacion del suelo, estabilizacion de perdxidos, fibras sintéticas, obtencién de petréleo terciaria, adyuvantes de
material textil, separacion de mezclas de hidrocarburos, modificadores de la viscosidad, capas resistentes al calor,
capas sensibles al calor, resistencias sensibles al calor, peliculas solubles en agua, filtros de cigarrillos) y, en muchos
casos, muestran propiedades positivas en comparacién con los polimeros obtenibles hasta el momento, ya sea en la
aplicacién, el procesamiento y/o la vida util respectiva de las preparaciones, peliculas y productos fabricados, la
simplificacion de la formulacién o la compatibilidad en formulaciones y aplicaciones.

Los polimeros obtenibles de acuerdo con la invencion, en particular los polimeros obtenibles por medio de formas de
realizacién preferidas 1 a 84 contienen, tal como se desea, solo contenidos muy bajos de acido férmico, determinado
enzimaticamente tal como se indica como en publicaciones relevantes, tales como farmacopeas, de menos de 2000
ppm, preferentemente inferior a 1500 ppm, de manera especialmente preferente menos de 1200 ppm y de manera
muy especialmente preferente menos de 1100 ppm y en particular menos de 1000 ppm tal como 900 ppm, 800 ppm,
700 ppm o aun menos, en cada caso con respecto al 100 por cien en peso de polimero.

Polimero que puede obtenerse segun el estado de la técnica, por ejemplo de acuerdo con los Ejemplos 1 a 3 del
documento DE 11 2005 00 2719, asi como polimeros, que se obtuvieron a partir de variantes del presente
procedimiento, pero que se llevd a cabo por medio de acidos del estado de la técnica en lugar del componente de
azufre en la etapa e), muestran, por el contrario, valores mucho mas altos para los parametros relevantes de acuerdo
con la invencion: contenido de acido férmico, viscosidad, color, turbidez, valores de pH, olor, muestran valores
claramente diferente, como se muestra y determina en los ejemplos.

Ventajas particulares de los polimeros obtenibles de acuerdo con la invencion, en particular en el caso de PVP, que
se obtuvo de acuerdo con una de las formas de realizacion preferidas, son en particular alta estabilidad del color
también en geles para el cabello y en particular en geles claro, incoloros, que habitualmente contienen espesantes del
tipo carbémero. Practicamente no pudo establecerse ninguna decoloracién en estos geles, incluso cuando se
almacenaron a temperatura ambiente o temperaturas mas altas.

La estabilidad del gel de tales geles para el cabello también a temperatura elevada es mejor que en los polimeros
hasta el momento: Las desviaciones en la viscosidad (habitualmente una disminucién de la viscosidad) son
significativamente menores y son pequefias de manera despreciable. Asimismo, la consistencia del gel (es decir, la
textura del gel, es decir, si, por ejemplo, se encuentran estructuras en el gel o no) es mejor (es decir, la textura es
menor o no hay ninguna textura, es decir, el gel es completamente liso y sin contornos) incluso después de un largo
almacenamiento. Las estabilidades observadas de las viscosidades fueron en las mismas condiciones de medicién de
hasta el 10 por ciento, preferentemente hasta el 20 por ciento, de manera especialmente preferente hasta el 30 por
ciento, de manera muy especialmente preferente hasta el 40 por ciento y en particular hasta el 50 por ciento por
encima de las de los polimeros hasta el momento.
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Asimismo se observé que los polimeros, en particular en el caso de PVP, que se obtuvo de acuerdo con una de las
formas de realizacion preferidas, y, por lo tanto, también sus formulaciones tales como geles para el cabello, huelen
significativamente mejor que los polimeros hasta el momento: El olor de los polimeros, tal como de los geles para el
cabello, es de mas fresco y neutro hasta un olor muy débil. El olor propio mas fuerte observado hasta el momento o
incluso a humedad y enmohecidos a harina de maiz, no se observan con los polimeros de acuerdo con la invencion.

Ademas, el valor de pH de los polimeros que pueden obtenerse, en particular en el caso de PVP, que se obtuvo de
acuerdo con una de las formas de realizacién preferidas, es mayor que en los polimeros hasta el momento, por lo que
la cantidad de base necesaria para la neutralizacion es menor y los polimeros y, por lo tanto, las formulaciones estan
cargadas con menos aditivos tales como base.

Igualmente se establecié que la fijacion del cabello en el caso de geles para el cabello, en particular los del tipo
carbomero, en el caso de polimeros de acuerdo con la invencién, en particular en el caso de PVP, que se obtuvo de
acuerdo con una de las formas de realizacién preferidas 1 a 84 y en particular presenta un valor de K entre 20 y 35,
es hasta el 10 por ciento, preferentemente hasta el 20 por ciento, de manera especialmente preferente hasta el 30 por
ciento, de manera especialmente preferente hasta el 40 por ciento y, por ejemplo, hasta el 50 por ciento mejor que los
polimeros hasta el momento. Un resultado "mejor" significa que puede conseguirse el mismo efecto de fijacion con
correspondientemente menos polimero, mediante lo cual se permite un ahorro de costes y mayores libertades en la
formulaciéon. Como alternativa, puede conseguirse también un mayor efecto de fijacién con la misma cantidad de
polimero.

Sorprendentemente, los polvos de polimero en particular en el caso de PVP que se polimerizaron por medio de
peroxido de hidrégeno y presentan en particular un valor de K entre 20 y 35, formaban menos polvo con fluidez
comparable a pesar del secado por medio de secado por pulverizacién en el mismo secador en las mismas
condiciones.

La determinacion de la capacidad de formacion de polvo se llevo a cabo tal como sigue: una botella de vidrio de 250

ml de volumen se llené 2/3 con polvo de polimero y se cerré. La botella se agitdé a mano varias veces en todas las

direcciones durante medio minuto, se apartd y entonces se abrié la tapa: Si no se veian nubes de polvo o "humo", que

salia de la botella abierta, entonces el polvo de polimero se denominé "sin formacién de polvo". Si se formaron franjas

minimas, el polvo se clasific6 como "que forma polvo minimamente". Una formacioén de polvo correspondientemente
" n " n

mas fuerte significan los términos "con apenas formacion de polvo", "con formacién de polvo ligera", "con formacién
de polvo" en un orden correspondientemente creciente.

Esta capacidad de formar polvo es en particular relevante para el trabajo practico con tales polvos de polimero, por
ejemplo al decantar y formular.

El polimero que puede obtenerse segun el procedimiento de acuerdo con la invencion, tal como en particular segun
una de las formas de realizacion 1 a 84, preferentemente forma poco polvo, de manera especialmente preferente
forma minimamente polvo y de manera muy especialmente preferente no forma polvo.

Ejemplos
Métodos de determinacién

Los métodos se describen en general con respecto al contenido de sdlidos, valor de pH, valor de K, vinilpirrolidona y
cenizas de sulfato en la monografia "Povidone" en la USP y la Ph.Eur. El acido férmico se menciona en general en la
Ph.Eur bajo disolventes residuales (clase 3). El indice colorimétrico HAZEN se denomina alternativamente indice
colorimétrico de platino-cobalto y se describe en la norma DIN I1SO 6271-1.

Para los presentes ejemplos se emplearon estos métodos de determinacion:

contenido de sdlidos 30 minutos de secado en un horno de circulacion de aire a 140 °C, la pesada
diferencial da el contenido de sélidos

valor de pH (al 10 % en agua) Ph.Eur. 72 edicion, 2.2.3,

valor de K (al 1% (m/V) en agua) segun Fikentscher de acuerdo con la Ph.Eur. 7

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN 1S015715

vinilpirrolidona de acuerdo con Ph.Eu.7

indice colorimétrico Hazen DIN ISO 6271-1

acido férmico de manera enzimatica
Ejemplo 1
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Se prepararon en primer lugar las siguientes soluciones:

1. Premezcla, que se compone de 1688 g de agua desionizada, 750 g de N-vinilpirrolidona y 5,58 g de agua
amoniacal (al 25 %)

2. Alimentacion 1, que se compone de 8,81 g de perdxido de hidrogeno (al 50 %)

3. Alimentacion 2, que se compone de 0,081 g de solucién de cloruro de cobre (al 0,091 %)

4. Alimentacion 3, que se compone de 61,5 g de acido sulfurico (al 6 %)

5. Alimentacion 4, que se compone de 1,9 g de amoniaco (al 25 %)

En un aparato de laboratorio de vidrio con un refrigerador de reflujo y un agitador de media luna, la premezcla se
calenté a 75 °C con una corriente de nitrégeno suave y con agitaciéon. Al alcanzarse la temperatura de 75 °C, tuvo
lugar la adicion de alimentacion 1 en menos de 1 minuto e inmediatamente después la adicién de alimentacion 2. Poco
después, se observo un tono térmico de la solucion de polimero, que aumentd después de 6 minutos hasta a 100 °C
con un ligero reflujo. Después se agit6é adicionalmente la solucién durante 1 h mas a 85 °C. El valor de pH antes de la
adicion de H202 era en primer lugar de 10 y al final de la polimerizacién era 7,2. A continuacién se ajusto la solucién
de polimero con alimentacion 3 a un valor de pH de aproximadamente 3,6 con agitacién. La solucién se calenté de
nuevo a aproximadamente 100 °C y se separ6 con vapor de agua durante 1 h. A este respecto se obtuvo una cantidad
de destilado de 500 g. Después del arrastre con vapor de agua, la solucién se enfrié y se neutralizé con alimentacion
4.

Se obtuvo una solucién de polimero transparente casi incolora 1 con los siguientes parametros:

CS (30 min, 140 °C): 30,6 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 6

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 29,6

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,75
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 18

Hazen (solucion al 3,5%) 5

Acido férmico (solucion) 220 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 740 ppm

Ejemplo 1a (ejemplo comparativo)

Se repiti6 el ensayo del ejemplo 1, pero en lugar de acido sulfuroso, el valor de pH se ajusté a menos de 4 con &cido
clorhidrico.

Se obtuvo una solucion de polimero de color claramente amarillo 1a con los siguientes pardmetros:

CS (30 min. 140 °C) 30,7 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 6,1

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 29,8

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,73
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 440

Hazen (solucion al 3,5%) 35

Acido férmico (solucién) 210 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 700 ppm

Ejemplo 2
Se prepararon en primer lugar las siguientes soluciones:

1. Premezcla, que se compone de 1294 g de agua desionizada, 1125 g de N-vinilpirrolidona y 8,37 g de agua
amoniacal (al 25 %)

2. Alimentacion 1, que se compone de 13,2 g de perdxido de hidrogeno (al 50 %)
3. Alimentacion 2, que se compone de 0,121 g de solucién de cloruro de cobre (al 0,091 %)
4. Alimentacion 3, que se compone de 68,1 g de acido sulfurico (al 6 %)

5. Alimentacion 4, que se compone de 5,4 g de amoniaco (al 25 %)
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En un aparato de laboratorio de vidrio con un refrigerador de reflujo y un agitador de media luna, la premezcla se
calenté a 75 °C con una corriente de nitrégeno suave y con agitaciéon. Al alcanzarse la temperatura de 75 °C, tuvo
lugar la adicion de alimentacién 1 en menos de 1 minuto e inmediatamente después la adicion de alimentacion 2. Poco
después, se observé un tono térmico intenso de la solucion de polimero, que aumenté después de 3 minutos hasta
100 °C con reflujo ligero. Después se agitd adicionalmente la soluciéon durante 1 h mas a 85 °C. El valor de pH antes
de la adicion de H202 era en primer lugar de 10,6 y al final de la polimerizacion era 6,2. A continuacion se ajusto la
solucion de polimero con alimentacién 3 a un valor de pH de aproximadamente 3,8 con agitaciéon. La solucion se
calenté de nuevo a aproximadamente 100 °C y se separd con vapor de agua durante 45 min. A este respecto se
obtuvo una cantidad de destilado de 200 g. Después del arrastre con vapor de agua, la solucién se enfrid y se neutralizd
con alimentacion 4.

Se obtuvo una solucién de polimero transparente casi incolora 2 con los siguientes parametros:

CS (30 min. 140 °C) 44,2 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 7,4

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 29,4

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,54
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 30

Hazen (solucion al 3,5%) 5

Acido férmico (solucion) 365 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 830 ppm

Ejemplo 2a (ejemplo comparativo)

Se repiti6 el ensayo del ejemplo 2, pero en lugar de acido sulfuroso, el valor de pH se ajusté a menos de 4 con &cido
sulfurico.

Se obtuvo una solucién de polimero de color claramente amarillo 2a con los siguientes parametros:

CS (30 min. 140 °C) 44,0 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 7,8

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 29,7

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,73
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 580

Hazen (solucion al 3,5%) 37

Acido férmico (solucion) 460 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 1050 ppm

Ejemplo 3
Se prepararon en primer lugar las siguientes soluciones:

1. Premezcla, que se compone de 1294 g de agua desionizada, 1125 g de N-vinilpirrolidona y 8,37 g de agua
amoniacal (al 25 %)

2. Alimentacion 1, que se compone de 17,8 g de perdxido de hidrogeno (al 50 %)

3. Alimentacion 2, que se compone de 0,121 g de solucién de cloruro de cobre (al 0,091 %)
4. Alimentacion 3, que se compone de 60,4 g de acido sulfurico (al 6 %)

5. Alimentacion 4, que se compone de 4,8 g de amoniaco (al 25 %)

En un aparato de laboratorio de vidrio con un refrigerador de reflujo y un agitador de media luna, la premezcla se
calenté a 73 °C con una corriente de nitrdgeno suave y con agitacion. Al alcanzarse la temperatura de 73 °C, tuvo
lugar la adicion de alimentacién 1 en menos de 1 minuto e inmediatamente después la adicién de alimentacion 2. Poco
después, se observo un tono térmico intenso de la solucion de polimero, que aument6 después de 4 minutos hasta
100 °C con reflujo ligero. Después se agitd adicionalmente la solucion durante 1 h mas a 85 °C. El valor de pH antes
de la adicion de H202 era en primer lugar de 10,8 y al final de la polimerizacion era 5,0. A continuacion se ajusto la
solucién de polimero con alimentacién 3 a un valor de pH de aproximadamente 3,8 con agitacion. La solucion se
calenté de nuevo a aproximadamente 100 °C y se separd con vapor de agua durante 1 h. A este respecto se obtuvo
una cantidad de destilado de 200 g. Después del arrastre con vapor de agua, la solucién se enfrié y se neutralizé con
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alimentacion 4.

Se obtuvo una solucién de polimero transparente casi incolora 3 con los siguientes parametros:

CS (30 min. 140 °C) 43,6 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 6,8

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 24,5

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,52
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 75

Hazen (solucion al 3,5%) 6

Acido férmico (solucion) 445 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 1020 ppm

Ejemplo 3a (ejemplo comparativo)

Se repiti6 el ensayo del ejemplo 5, pero en lugar de acido sulfuroso, el valor de pH se ajusté a menos de 4 con &cido
sulfurico.

Se obtuvo una solucién de polimero de color claramente amarillento 3a con los siguientes parametros:

CS (30 min. 140 °C) 43,7 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 6,8

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 244

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO 15715 0,55
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 620

Hazen (solucion al 3,5%) 41

Acido férmico (solucién) 450 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 1030 ppm

Ejemplo 4
Se prepararon en primer lugar las siguientes soluciones:

1. Premezcla, que se compone de 1640 g de agua desionizada, 800 g de N-vinilpirrolidona y 2,7 g de
hidrogenocarbonato de amonio

2. Alimentacion 1, que se compone de 9,4 g de perdxido de hidrogeno (al 50 %)

3. Alimentacion 2, que se compone de 0,086 g de solucién de cloruro de cobre (al 0,091 %)

4. Alimentacion 3, que se compone de 34,3 g de acido sulfurico (al 6 %)

5. Alimentacion 4, que se compone de 1,9 g de amoniaco (al 25 %)

En un aparato de laboratorio de vidrio con un refrigerador de reflujo y un agitador de media luna, la premezcla se
calenté a 74 °C con una corriente de nitrdgeno suave y con agitacion. Al alcanzarse la temperatura de 74 °C, tuvo
lugar la adicion de alimentacion 1 en menos de 1 minuto e inmediatamente después la adicién de alimentacion 2. Poco
después, se observé un tono térmico de la solucién de polimero, que aumenté después de 10 minutos hasta a 100 °C
con un ligero reflujo. Después se agit6é adicionalmente la solucién durante 1 h mas a 85 °C. El valor de pH antes de la
adicion de H202 era en primer lugar de 8,0 y al final de la polimerizacién era 6,2. A continuacion se ajusté la solucién
de polimero con alimentacion 3 a un valor de pH de aproximadamente 3,7 con agitacién. La solucién se calenté de
nuevo a aproximadamente 100 °C y se separ6 con vapor de agua durante 1 h. A este respecto se obtuvo una cantidad
de destilado de 450 g. Después del arrastre con vapor de agua, la solucién se enfrié y se neutralizé con alimentacién
4.

Se obtuvo una solucién de polimero transparente casi incolora 4 con los siguientes parametros:

CS (30 min. 140 °C) 31,7 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 7,7

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 28,4

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,49
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 20

Hazen (solucion al 3,5%) 5

Acido férmico (solucion) 230 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 730 ppm
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Ejemplo 5
Se prepararon en primer lugar las siguientes soluciones:

1. Premezcla, que se compone de 1688 g de agua desionizada, 750 g de N-vinilpirrolidona y 2,5 g de carbonato
de sodio

2. Alimentacion 1, que se compone de 8,8 g de perdxido de hidrogeno (al 50 %)

3. Alimentacion 2, que se compone de 0,081 g de solucién de cloruro de cobre (al 0,091 %)

4. Alimentacion 3, que se compone de 39,9 g de acido sulfurico (al 6 %)

5. Alimentacion 4, que se compone de 2,2 g de amoniaco (al 25 %)

En un aparato de laboratorio de vidrio con un refrigerador de reflujo y un agitador de media luna, la premezcla se
calenté a 73 °C con una corriente de nitrdgeno suave y con agitacion. Al alcanzarse la temperatura de 73 °C, tuvo
lugar la adicion de alimentacién 1 en menos de 1 minuto e inmediatamente después la adicién de alimentacion 2. Poco
después, se observé un tono térmico de la solucién de polimero, que aumenté después de 10 minutos hasta a 100 °C
con un ligero reflujo. Después se agit6é adicionalmente la solucién durante 1 h mas a 85 °C. El valor de pH antes de la
adicion de H202 era en primer lugar de 11,2 y al final de la polimerizacién era 6,8. A continuacion se ajusto la solucién
de polimero con alimentacion 3 a un valor de pH de aproximadamente 3,9 con agitacién. La solucién se calenté de
nuevo a aproximadamente 100 °C y se separ6 con vapor de agua durante 1 h. A este respecto se obtuvo una cantidad
de destilado de 260 g. Después del arrastre con vapor de agua, la solucién se enfrié y se neutralizé con alimentacién
4.

Se obtuvo una solucién de polimero transparente casi incolora 5 con los siguientes parametros:

CS (30 min. 140 °C) 30,0 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 5,9

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 32,2

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,48
vinilpirrolidona 4 ppm

Hazen tal cual 18

Hazen (solucion al 3,5%) 5

Acido férmico (solucion) 210 ppm

Acido férmico (con respecto a polimero) 700 ppm

Ejemplo 6
Se prepararon en primer lugar las siguientes soluciones:

1. Premezcla, que se compone de 1737 g de agua desionizada, 1000 g de N-vinilpirrolidona y 3,72 g de agua
amoniacal (al 25 %)

2. Alimentacion 1, que se compone de 10,6 g de perdxido de hidrogeno (al 50 %)

3. Alimentacion 2, que se compone de 0,107 g de solucién de cloruro de cobre (al 0,091 %)

4. Alimentacion 3, que se compone de 55,6 g de acido sulfurico (al 6 %)

5. Alimentacion 4, que se compone de 3,5 g de amoniaco (al 25 %)

En un aparato de laboratorio de vidrio con un refrigerador de reflujo y un agitador de media luna, la premezcla se
calenté a 50 °C con una corriente de nitrégeno suave y con agitacion. Al alcanzarse la temperatura de 50 °C, tuvo
lugar la adicion de alimentacién 1 en menos de 1 minuto e inmediatamente después la adicién de alimentacion 2. Poco
después, se observé un tono térmico de la solucién de polimero, que aumentd después de 15 minutos hasta 100 °C
con reflujo moderado. Después se agitd adicionalmente la solucidon durante 1 h mas a 80 °C. A continuacion se ajusté
la solucién de polimero con alimentacion 3 a un valor de pH de aproximadamente 3,6 con agitacion. La solucion se
calenté de nuevo a aproximadamente 100 °C y se separd con vapor de agua durante 1 h. A este respecto se obtuvo
una cantidad de destilado de 400 g. Después del arrastre con vapor de agua, la solucion se enfrid y se neutralizé con
alimentacion 4 y se ajusté con agua a un contenido de sélidos del 30 %.

Se obtuvo una solucién de polimero casi incolora 6 con los siguientes pardmetros:

CS (30 min. 140 °C) 29,8 % en peso
valor de pH (al 10 % en agua) 8,4

valor de K (al 1% (m/V) en agua) 32,3

FTU (10 % en agua) segun la norma DIN ISO15715 0,44
vinilpirrolidona <1 ppm

Hazen tal cual 19

Hazen (solucion al 3,5%) 6
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Acido férmico (solucion)

Acido férmico (con respecto a polimero)

225 ppm
750 ppm

De manera correspondiente a los datos del documento DE 11 2005 002 719 se produjeron y analizaron los polimeros
de los Ejemplos 1,2y 3:

Ejemplos 1/2/3

Contenido de sdlidos 49,1/49,1/49,2

valor de K 23/23,5/25,8
HAZEN (tal cual 180/210/ 160
HAZEN (solucion al 3,5 %) 12/15/10

Solucién de acido formico
Acido férmico (con respecto a polimero)

4000/3700/3600 ppm
8150/7550/7300 ppm

Las soluciones de polimero 1 - 6 de acuerdo con la invencion se almacenaron junto con las soluciones de polimero de
los ejemplos 1 a 3 preparadas de manera correspondiente a la publicacion DE 11 2005 002 719 durante tres meses a
40 °C y se midi6 el valor de color HAZEN después de 1, 2 y 3 meses en una solucion al 3,5 % (Tabla 1)

Tabla 1: Ejemplos ’1 a 6, Ejemplos comparativos del documento DE 11 2005 002 719

indice Valor | indice indice colorimétrico | indice colorimétrico | Observacion
colorimétrico inicial colorimétrico HAZEN después de | HAZEN después de
HAZEN / solucion HAZEN después |2 meses 3 meses

de polimero de 1 mes

1 5 5 6 6 1
2 5 6 6 7 1
3 6 5 6 6 1
4 5 6 6 7 1
5 5 5 5 6 1
6 5 5 6 6 1
Ejemplo 1 (DE) 12 15 20 26 2
Ejemplo 2 (DE) 15 17 18 30 2
Ejemplo 3 (DE) 10 15 20 24 2
Observaciones 1: sin cambio de color

Observaciones 2: decoloracion intensa

Soluciones de polimero acuosas, obtenidas segun los ejemplos de acuerdo con la invencién 3 y 4 y una solucién

obtenida segun el ejemplo comparativo 3a

olor, claridad y color - con un contenido solido de polimero tal como se obtiene

Polimero | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a
25°C 40 °C
Solucién | claro, amarillo no correcto (color) | amarillo, claro no correcto intensamente amairrillo, claro no
del olor: poco intenso, minimamente | (color) olor: poco intenso, correcto (color) olor: poco intenso,
ejemplo de tipo terpénico, minimamente | minimamente de tipo minimamente de tipo terpénico,
3a dulce, no enmohecido; correcto, | terpénico, correcto, juicio minimamente como harina de maiz;
juicio general: incorrecto (color) | general: incorrecto (color) aun correcto, juicio general:
incorrecto (color)
Solucién | incoloro, casi claro, correcto, casi claro, incoloro, correcto, claro, casi incoloro; correcto, olor:
del olor: poco intenso, fresco, olor: poco intenso, poco intenso, minimamente de tipo
ejemplo 3 | minimamente de tipo terpénico, | minimamente de tipo levadura | terpénico, minimamente de tipo
minimamente de levadura seca, |seca, minimamente de tipo levadura seca, correcto, juicio
mejor que el estandar; correcto, |terpénico, agradable; correcto, | general: correcto
juicio general: correcto juicio general: correcto
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(continuacién)

olor, claridad y color - con un contenido solido de polimero tal como se obtiene

levadura seca, agradable, mejor

seca, minimamente de tipo

que el estandar; correcto, juicio
general: correcto

terpénico; correcto, juicio
general: correcto

Polimero | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a

25°C 40 °C
Solucién | incoloro, claro; correcto, olor: claro/casi claro, incoloro, casi incoloro, casi claro, correcto -
del poco intenso, minimamente de | correcto, olor: poco intenso, aun correcto (color) olor: poco
ejemplo 4 | tipo terpénico, minimamente de | minimamente de tipo levadura | intenso, minimamente de tipo

levadura seca, minimamente de
tipo terpénico; correcto, juicio
general: correcto -aun correcto
(color)

Soluciones de polimero acuosas, obtenidas segun los ejemplos de acuerdo con la invencién 3 y 4 y una solucién
obtenida segun el ejemplo comparativo 3a

olor, Claridad y color - al 5% en peso Contenido de soélidos de polimero

Polimero | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a
25 °C 40 °C
Solucién | claro, minimamente amarillento minimamente amarillento, ligeramente amarillento-amarillento,
del aun correcto, olor: poco intenso, no | caso extremo claro, claro; no correcto (color) olor: poco
ejemplo enmohecido, ligeramente floral, correcto, (color) olor: poco | intenso, minimamente de tipo
3a fresco, agradable, correcto, juicio intenso, fresco, ligeramente | terpénico, minimamente floral, no
general: aun correcto de tipo terpénico, correcto, |enmohecido, sin harina de maiz
juicio general: no correcto correcto, juicio general: no correcto
(color) (color)
Solucion | claro, incoloro, correcto, olor: poco | claro, incoloro, correcto, claro, incoloro, correcto, olor: poco
del intenso, minimamente de levadura | olor: poco intenso, intenso, minimamente de tipo
ejemplo 3 | seca, agradable, poco minimamente floral, de tipo | terpénico, no enmohecido, sin
intenso/mejor que el estandar, terpénico, fresco; correcto, | harina de maiz, fresco; correcto,
correcto, juicio general: correcto juicio general: correcto juicio general: correcto
Solucién | claro, incoloro; correcto, olor: casi | claro, incoloro; correcto, claro, incoloro; correcto, olor: poco
del inodoro, olor minimo a levadura olor: poco intenso, intenso, minimamente de tipo
ejemplo 4 | seca, agradable, menos minimamente de tipo terpénico, no enmohecido, sin

intenso/mejor que el estandar;
correcto, juicio general: correcto

terpénico, fresco, similar al
estandar, correcto, juicio
general: correcto

harina de maiz, correcto, juicio
general: correcto

Soluciones de polimero acuosas, obtenidas segun los ejemplos de acuerdo con la invencién 3 y 4 y una solucion
obtenida segun el ejemplo comparativo 3a

Valor de pH - con contenido de sdlidos de polimero como se recibio

Polimero tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a
25°C 40 °C

Solucioén del ejemplo 3a 47 47 4.6

Solucion del ejemplo 3 7,25 7,7 7,3

Solucion del ejemplo 4 7,5 7,9 7,75
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Geles para el cabello de soluciones poliméricas
PVP K 30 | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a
25°C 40 °C
Solucién | minimamente amarillento, ligeramente amarillento, amarillo, minimamente azulado,
del ligeramente azulado, gel minimamente azulado, gel todavia | gel todavia sdlido; no correcto
ejemplo | sdlido, no correcto (color) olor: | sélido; no correcto (color) olor: (color), olor: olor mas intenso a
3a tipico carbopol; correcto, juicio | poco intenso, tipicamente carbopol; | carbopol; aun correcto, juicio
general: incorrecto (color) correcto, juicio general: incorrecto | general: incorrecto (color)
(color)
Solucion | incoloro, ligeramente azulado, | absolutamente incoloro, incoloro, minimamente azulado,
del gel sdlido; correcto, olor: poco | ligeramente azulado, gel sélido, gel sdlido; correcto, poco intenso,
ejemplo 3 | intenso, tipicamente carbopol; | correcto, olor: poco intenso, tipicamente carbopol; correcto,
correcto, juicio general: tipicamente carbopol; correcto, juicio general: correcto
correcto juicio general: correcto
Solucion | incoloro, ligeramente azulado, | incoloro, minimamente azulado, gel | incoloro, ligeramente azulado, gel
del gel sélido; correcto, olor: poco | sélido; correcto, olor: poco intenso, | sélido; correcto, olor: poco
ejemplo 4 | intenso, tipicamente carbopol; | tipicamente carbopol; correcto, intenso, tipicamente carbopol;
correcto, juicio general: juicio general: correcto correcto, juicio general: correcto
correcto

5 % de contenido de polimero, en Carbopol 980 (0,5 %). Todos los ensayos se producen con la misma formulacion de
gel de base. Gel de base ajustado con trietilamina a pH 7, conservado con Euxyl K 100.

Geles para el cabello de soluciones poliméricas. Estabilidad durante el almacenamiento

5 % de contenido de polimero, en Carbopol 980 (0,5 %). Todos los ensayos se producen con la misma formulacion de

gel de base.

Gel de base ajustado con trietilamina a pH 7, conservado con Euxyl K 100.

Polimero tras preparacion
Pruepa de l‘Lexic'Jn valor Retengién de Viscosidad [mPas] Valor de
medio [cN] rizos [%] pH
Solucioén del ejemplo 3a | 62 (58-67) 37 26700 6,5
Solucién del ejemplo 3 | 87 (81-92) 39 23800 6,65
Solucién del ejemplo 4 | 83 (79-87) 34 25050 6,65
** Datos entre paréntesis: Intervalo de medicion de al menos 5 mechones
Polimero después de 4 semanas
Viscosidad [mPas] | Valor de pH
TA 40 °C TA |40 °C
Solucioén del ejemplo 3a | 23100 21650 |6,5 (6,5
Solucién del ejemplo 3 |22500 |23000 |6,6 |6,6
Solucién del ejemplo 4 24500 |24850 |6,7 |6,6

Soluciones de polimero acuosas, obtenidas segun los ejemplos de acuerdo con la invencién 3 y 4 y una solucién
obtenida segun el ejemplo comparativo 3a, después del secado para dar el polvo por medio de secado por

pulverizacién al aire.

30



ES 2776 007 T3

olor, color, capacidad de formacién de polvo, fluidez

Polimero | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a

25°C 40 °C

Polimero | minimamente amarillento, casi blanco-minimamente color color crema-minimamente

del polvo cristalino, muy fluido, crema, buena fluidez, amarillento, buena fluidez, con

Ejemplo | con formacién de polvo; ain | minimamente con formacion de formacion de polvo ligera; aun

3a correcto, olor: casi inodoro; polvo; correcto, olor: casi inodoro, | correcto (color) olor: casi inodoro;
correcto, juicio general: aun minimamente enmohecido; correcto, juicio general: aun
correcto correcto, juicio general: correcto correcto (color)

Polimero | blanco, cristalino, polvo muy | casi blanco, buena fluidez, en casi blanco-minimamente color

del fluido, con formacién de polvo | comparacién con el estandar, crema, mejor que el estandar,

Ejemplo 3 | ligera, correcto; Olor: casi apenas con formacién de polvo; buena fluidez, apenas con
inodoro; correcto, juicio correcto, olor: poco intenso, formacion de polvo, correcto, olor:
general: correcto minimamente enmohecido/de tipo | casi inodoro; correcto, juicio

harina de maiz, aun correcto, general: correcto
juicio general: correcto

Polimero | blanco, cristalino, polvo muy | casi blanco, buena fluidez, en casi blanco-minimamente color

del fluido, con formacién de polvo | comparacién con el estandar, crema, buena fluidez,

Ejemplo 4 | ligera, correcto, olor: casi minimamente con formacién de minimamente con formacién de
inodoro; correcto, juicio polvo; correcto, olor: poco intenso, | polvo; correcto, olor: casi inodoro;
general: correcto apenas enmohecido; correcto, correcto, juicio general: correcto

juicio general: correcto

Soluciones de polimero acuosas, obtenidas segun los ejemplos de acuerdo con la invencion 3 y 4 y una solucién
obtenida segun el ejemplo comparativo 3a, después del secado para dar el polvo por medio de secado por
pulverizacién al aire y redisolver el polvo para dar una solucién acuosa

olor, Claridad y color - al 5% en peso Contenido de sdélidos de polimero
Polimero | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a
25°C 40 °C
Polimero | minimamente amarillento (mejor | minimamente amarillento, minimamente amarillento, en
del que la solucién estandar), claro; caso extremo claro, correcto, comparacion con el estandar,
Ejemplo | aun correcto, olor: casi inodoro, (color) olor: poco intenso, claro; caso extremo-no correcto
3a minimamente de tipo terpénico, minimamente de tipo (color) olor: poco intenso,
fresco, agradable; correcto, juicio | terpénico, minimamente floral; | minimamente de tipo terpénico,
general: aun correcto correcto, juicio general: caso minimamente floral; correcto,
extremo-no correcto (color) juicio general: caso extremo-no
correcto (color)
Polimero | incoloro, claro; correcto, olor: incoloro, claro; correcto, olor: incoloro, claro; correcto, olor: poco
del poco intenso, no enmohecido, poco intenso, minimamente de | intenso, minimamente de tipo
Ejemplo 3 | minimamente afrutado, tipo terpénico, minimamente terpénico, minimamente floral;
agradable; correcto, juicio floral, ligeramente dulce; correcto, juicio general: correcto
general: correcto correcto, juicio general:
correcto
Polimero | incoloro, claro; correcto, olor: casi | incoloro, claro; correcto, olor: incoloro, claro; correcto, olor: casi
del inodoro, minimamente de tipo casi inodoro; correcto, juicio inodoro; correcto, juicio general:
Ejemplo 4 | terpénico, fresco, agradable; general: correcto correcto
correcto, juicio general: correcto

valor de pH al 5 % en peso Contenido de sdlidos de polimero

Polimero tras preparacion | tras 4 semanas de almacenamiento a
25°C 40 °C

Polimero del Ejemplo 3a | 3,8 3,7 3,6

Polimero del Ejemplo 3 3,8 3,5 3,45

Polimero del Ejemplo 4 3,45 3,2 3,2
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Geles para el cabello de polvos - estabilidad durante el almacenamiento Soluciones acuosas de polimero, obtenidas
segun los ejemplos de acuerdo con la invenciéon 3 y 4 y una solucion obtenida segun el ejemplo comparativo 3a,
después del secado para dar el polvo por medio de secado por pulverizacién al aire y redisolver el polvo para dar una
solucion acuosa.

5 % de contenido de polimero, en Carbopol 980 (0,5 %). Todos los ensayos se producen con la misma formulacion de
gel de base. Gel de base ajustado con trietilamina a pH 7, conservado con Euxyl K 100.

Comparacion con el documento DE 10 2005 00 5974 (ejemplo 3 del documento DE 10 2005 00 5974, que divulga este

ejemplo en comparacién con el documento GB 836.831).

Una solucion acuosa al 20 % de polivinilpirrolidona con un valor de K de 30 (medido en una solucion acuosa al 1 %

32

Polimero | tras preparacion tras 4 semanas de almacenamiento a
25°C 40 °C
Polimero | minimamente amarillento minimamente amarillento, amarillento, ligeramente azulado,
del (menos amarillento que el ligeramente azulado, gel que gel que fluye facilmente no
Ejemplo | estadndar K30L), azulado, gel | fluye facilmente; no correcto correcto (viscosidad y color) olor
3a todavia sdélido; aun correcto, (viscosidad y color) poco intenso, | mas intenso a carbopol, aun
poco intenso, tipicamente tipicamente carbopol; correcto, correcto, juicio general: no correcto
carbopol; correcto, juicio juicio general: no correcto (viscosidad, color)
general: aun correcto (viscosidad, color)
Polimero |incoloro, casi claro casi incoloro/minimamente casi incoloro, minimamente
del minimamente azulado, gel amarillento, casi claro, gel sélido; | azulado, gel sélido, correcto; poco
Ejemplo 3 | sélido; correcto, poco intenso, | correcto, poco intenso, intenso, tipicamente carbopol;
tipicamente carbopol; correcto, | tipicamente carbopol; correcto, correcto, juicio general: correcto
juicio general: correcto (mejor | juicio general: correcto
que el estandar en viscosidad
y turbidez)
Polimero | minimamente amarillento, casi | casi incoloro/minimamente casi incoloro/minimamente
del claro/minimamente azulado, amarillento, casi amarillento, casi
Ejemplo 4 | gel todavia sélido; aun claro/minimamente azulado, gel | claro/minimamente azulado, gel
correcto, poco intenso, solido; correcto-alin correcto solido, correcto-alin correcto
tipicamente carbopol; correcto, | (color) poco intenso, tipicamente | (color) poco intenso, tipicamente
juicio general: aun correcto carbopol; correcto, juicio general: | carbopol; correcto, juicio general:
(color) correcto -aun correcto (color) correcto -aun correcto (color)
Polimero tras preparacion
Prueba de flexion valor Retencion de Viscosidad [mPas] Valor de
medio [cN]** rizos [%] pH
Polimero del Ejemplo 3a |67 (63-71) 33 19100 6,5
Polimero del Ejemplo 3 | 90 (86-95) 34 25350 6,55
Polimero del Ejemplo4 | 91 (88-95) 33 24250 6,5
** Datos entre paréntesis: Intervalo de medicion de al menos 5 mechones
Polimero después de 4 semanas
Viscosidad [mPas] | Valor de pH
TA 40 °C TA |40°C
Polimero del Ejemplo 3a| 14850 |13800 |6,35|6,4
Polimero del Ejemplo 3 | 24300 |25100 |6,5 |6,5
Polimero del Ejemplo4 | 23050 |23450 |6,3 |64




10

15

20

25

ES 2776 007 T3

en peso) se mezcld a 80 °C con didxido de azufre al 0,1 % en peso con respecto al polimero (en forma de una solucion
al 6 % de didxido de azufre en agua) 10 y la solucion se agité durante una hora. A continuacién se enfrio la solucién a
40 °C y se secd por pulverizacion. La polivinilpirrolidona en polvo se soldd a continuacion en sacos de lamina
compuesta de aluminio, inundandose antes de la soldadura el saco lleno dos veces con nitrégeno y almacenandose
y en 15 condiciones diferentes. Ademas, las muestras también se soldaron con aire y a continuacion se almacenaron
a 25 °C. El contenido de perdxido se determind inmediatamente después del tratamiento asi como después de tres y
seis meses de almacenamiento.

Tabla: Ejemplo 3 del documento DE 10 2005 00 5974; Contenido de perdxido en ppm (con respecto al contenido de
sélidos de polimero)

Embalaje bajo

aire Nitrogeno Nitrogeno
Almacenamiento a 25°C a25°C/60 % de HR a40°C/75 % de HR
nulo <1 <1 <1
3 meses 339 383 390
6 meses 458 459 354

El contenido de perdxido es una medida de la oxidaciéon del polimero. Segun el conocimiento especializado bien
conocido, se genera una coloracién amarilla en PVP a través de la oxidacién. Los altos contenidos de perdxido de los
ensayos del documento DE 10 2005 00 5974 se correlacionan con altos valores de color. Esto muestra que la adicion
de dioxido de azufre solo no conduce a buenos valores de color y, en particular, no conduce a una buena estabilidad
de almacenamiento.

Comparacién con el documento GB 836.831

De acuerdo con el documento GB 836,831, se determinaron los valores de pH de soluciones acuosas de PVP con un
valor de K de 30: La solucion presentaba un contenido de sélidos del 10 por ciento en peso con respecto al polimero
sélido. Entonces se ajusto el valor de pH de la solucidon por medio de trietanolamina a 8,01 y esta solucién se mezcld
con un 0,5 por ciento en peso didxido de azufre o hidrogenosulfito de sodio (con respecto a polimero sélido).

El valor de pH en el caso del uso de diéxido de azufre ascendié a 7,76, en el caso del uso de hidrogenosulfito de sodio
7,68.

Esto muestra que en los ensayos de acuerdo con el documento GB 836.831 practicamente no se logra una disminucion
del valor de pH mediante la adicion del componente de azufre. Por lo tanto, mediante la Unica adicion del componente
de azufre no se consigue una disminucion del valor de pH, al que tendria lugar una hidrdlisis acida.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccién de un polimero de vinil-lactama con valores de K de 10 a 150, que comprende
las siguientes etapas de procedimiento a) a h), con

a) polimerizacion de una o varias N-vinil-lactamas y opcionalmente mondmeros adicionales por medio de
polimerizacién por radicales libres con un iniciador formador de radicales en un liquido acuoso, en el que el
procedimiento de polimerizacion se lleva a cabo como procedimiento discontinuo, como procedimiento
semidiscontinuo o como procedimiento continuo, en el que el contenido de iniciador asciende a del 0,01 al 10 por
ciento en peso con respecto a la cantidad de monémeros,

b) uso de al menos una base para mantener el valor de pH durante la polimerizacién en un intervalo de 5 a 11;

c) polimerizacion posterior opcional, pudiendo afiadirse iniciador adicional;

d) purificacién opcional por medio de arrastre con gas, destilacion térmica y/o destilacién de vapor de agua;

e) tratamiento del polimero de vinil-lactama con un componente de azufre, estando seleccionado el componente
de azufre del grupo que consiste en acido sulfuroso, didxido de azufre y una o varias sales del acido sulfuroso, en
donde el valor de pH de una fase que contiene agua, con la que entra en contacto el polimero durante el tratamiento
con el componente de azufre, presenta un valor inferior a 5, y mantener en contacto el polimero con la fase que
contiene agua que contiene el componente de azufre a este valor de pH durante un periodo de tiempo entre 10
minutos y 5 horas y a continuacién repeticion opcional de la etapa d);

f) adicién opcional de al menos una base para el ajuste de un valor de pH deseado en el intervalo de 4 a 9;

g) purificacion opcional por medio de filtracion;

h) secado opcional para dar un polvo fluido.

2. Procedimiento segun la reivindicaciéon 1 o en el que en la etapa f) se emplea una base seleccionada del grupo que
consiste en amoniaco, (hidrogeno)carbonato de amonio, trietilamina o trietanolamina.

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 2, en el que en la etapa g) se usa un filtro mecénico.

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 3, en el que en la etapa h) se usa un procedimiento de secado
por pulverizacién o un procedimiento de secado por superficie de contacto y se obtiene un polvo de polimero seco.

5. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4, en el que no se realiza ninguna polimerizacion posterior
(etapa c)).

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 5, en el que en la etapa f) se emplea una base seleccionada
del grupo que consiste en amoniaco, (hidrogeno)carbonato de amonio, trietilamina o trietanolamina, en la etapa g) se
usa un filtro mecéanico y en la etapa h) se usa un procedimiento de secado por pulverizacion o un procedimiento de
secado por superficie de contacto.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, en el que no se lleva a cabo ninguna polimerizacién posterior
(etapa c)), en la etapa f) se emplea una base seleccionada del grupo que consiste en amoniaco, (hidrogeno)carbonato
de amonio, trietilamina o trietanolamina, en la etapa g) se usa un filtro mecanico y en la etapa h) se usa un
procedimiento de secado por pulverizacion o un procedimiento de secado por superficie de contacto, y tras la etapa
e) se lleva a cabo una etapa de purificacion adicional d).

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7, en el que como base en la etapa b) se usa
hidrogenocarbonato de amonio, carbonato de amonio o amoniaco.

9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 8, en el que como componente de azufre en la etapa e) se usa
dioéxido de azufre en solucion acuosa.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 9, en el que el procedimiento se compone solo de las etapas
a) a h) inclusive la repeticion opcional de la etapa d) tras la etapa €) y no estan incluidas etapas adicionales.

11. Polimero de vinil-lactama que puede obtenerse segun un procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones
1 a 10, en el que polimero es casi incoloro también a del 30 al 45 por ciento en peso de polimero en solucién acuosa,
presenta un contenido de monémero residual de como maximo 100 ppm, el contenido de acido férmico asciende a
menos de 2000 ppm y el "contenido de cenizas de sulfato" asciende a lo sumo al 0,05 por ciento en peso, dando una
solucion acuosa clara sin turbidez, las soluciones acuosas no presentan ninguna variacion de la viscosidad relevante
desde el punto de vista de la técnica de medicion durante el almacenamiento a temperatura ambiente (25 °C) y uno
olor ligero o casi inexistente, denominado "olor propio tipico" y apenas forman polvo.

12. Uso de un polimero de vinil-lactama segun la reivindicacion 11 en preparaciones cosméticas o farmacéuticas,
preparaciones de principios activos agricolas, preparaciones en el sector de los productos alimenticios, productos
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alimenticios para animales, complemento alimenticio o complemento alimenticio para animales asi como para
aplicaciones técnicas tales como técnica médica.

13. Membrana para la purificacion de liquidos, en particular membrana de didlisis, que contiene un polimero de vinil-
lactama segun la reivindicacion 11.

5 14. Gel para el cabello que contiene polimero de vinil-lactama segun la reivindicacion 11.
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