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compreendendo carbonato e/ou carbonato de hidrogénio é alimentado para o gel de polimero superabsorvente.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "PRO-
CESSO PARA PRODUZIR POLIMERO SUPERABSORVENTE".
[001] A presente invencao se refere a um processo para a produ-
¢ao de um polimero superabsorvente.
ANTECEDENTES DA INVENCAO

[002] A preparacao de polimeros absorventes de agua esta, por

exemplo, resumida em "Modern Superabsorbent Polymer Technology"
F.L. Buchholz and A.T. Graham, Wiley-VCH, 1998, ou em Ullmann’s
Encyclopedia Industrial Chemistry, 6" ed. vol. 35 pp 73-103. O proces-
so de preparacao de preferéncia € a solugao ou polimerizagao em gel.
Quando é usada essa tecnologia, usualmente uma mistura de mono-
meros € preparada, a qual é neutralizada de forma descontinua e en-
tao transferida para um reator de polimerizacao e € entao polimerizada
de forma continua ou descontinua para a formar um gel de polimero,
que é no caso de uma polimerizagao agitada fragmentada. O gel de
polimero é, em seguida, seco, triturado e peneirado, e opcionalmente
€ aplicado um tratamento de superficie.

[003] Os métodos para a polimerizagcdo continua sao descritos,
por exemplo, nas WO-A-01/38402, WO-A-03/004237, WO-A-
03/022896 e WO-A-01/16197.

[004] A WO-A-03/022896 descreve um processo continuo para a
preparacédo de polimeros superabsorventes em um sistema de reator
que compreende pelo menos 3 zonas, em que a primeira zona € uma
zona de iniciacao a qual uma mistura de monémero aquoso que com-
preende um sistema de iniciacdo € alimentada sob condi¢cbes para ini-
ciar a polimerizacdo, a segunda zona € uma zona da fase de gel e a
terceira zona € uma zona de granulacdo. De acordo com uma modali-
dade preferida, o reator & operado sob vacuo e qualquer conteudo de
agua contido na linha de vacuo € condensado e o material condensa-

do é reciclado para a terceira zona para aumentar a capacidade de
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fluir do gel de polimero na terceira zona.

[005] A EP-A 1 470 905 descreve um método para a desintegra-
¢ao de um polimero de hidrato através da desintegracdo de um poli-
mero de hidrato tendo um conteudo de sélidos na faixa de 50 a 70%
em peso com um extrusor de hélice enquanto sao supridas de 0,1 a 30
partes em peso de agua por 100 partes de polimero do extrusor. Uma
vez que o produto da desintegracdo é impedido da adesdo mutua de
inducao, ele nao forma massas de conglomeragcao quando ele esta
seco.

[006] Embora as medidas sugeridas nas referéncias da técnica
anterior discutidas acima levem a alguns melhoramentos na manipula-
¢ao do polimero em gel superabsorvente no processo de secagem,
ainda existe a necessidade na industria para melhorar ainda mais a
capacidade de processamento e géis de polimero superabsorventes
em um processo para a preparagao dos polimeros superabsorventes.
Dessa forma, o objetivo da presente invengcdo € prover um processo
para a preparagao dos polimeros superabsorventes por meio do qual a
capacidade de fluir do gel de polimero seja ainda melhorada.
SUMARIO DA INVENCAOQ

[007] Esse problema foi resolvido através de um processo para a

producao de um polimero superabsorvente que compreende:

(a) preparacao de uma mistura aquosa de mondémeros se-
lecionados para prover depois da polimerizagcao um polimero superab-
sorvente,

(b) alimentacao da referida mistura de monémero a um rea-
tor,

(c) sujeicdo da mistura aquosa de monémeros no reator a
uma polimerizacao de radical livre para obter um gel de polimero supe-
rabsorvente, e

(d) remocéao do polimero superabsorvente a partir do reator,

Petigio 870190017094, de 20/02/2019, pag. 5/42



3/30

(e) desenvolvimento do polimero superabsorvente removido
a partir do reator para ser obtido um produto final,

por meio do que um meio aquoso basico compreendendo
carbonato e/ou carbonato de hidrogénio € alimentado para o gel de
polimero superabsorvente.

[008] De acordo com uma modalidade preferida da presente in-
vencao, a etapa de desenvolvimento(e) engloba:

(A) transferéncia do gel de polimero superabsorvente para
uma etapa de processo subsequente de acordo com (B), se pelo me-
nos uma das etapas do processo de acordo com (B) for executada;

(B) opcionalmente qualquer uma das etapas que se se-
guem e combinagdes das mesmas em qualquer ordem;

(1) ajuste do gel de polimero superabsorvente;

(2) granulacao do gel de polimero superabsorvente;

(3) manutencgao do gel de polimero superabsorvente em um
tanque para conter o gel,

(C) transféncia do gel de polimero superabsorvente para
um dispositivo de secagem; e

(D) secagem do gel de polimero superabsorvente,

0 meio aquoso basico sendo alimentado para o gel de po-
limero superabsorvente em qualquer uma das etapas do processo de-
finidas em (c) e (e(A) até e(C)).

[009] De preferéncia, o meio aquoso basico compreende uma
solugao aquosa de purificagcdo que é obtida em que pelo menos uma
corrente de gas de exaustao removida de qualquer etapa do processo
€ submetida a purificagdo com uma solu¢cdo aquosa basica antes de
ser expelida.

[0010] Qualquer uma das correntes de saida geradas no progres-
so do processo da presente invencao pode ser tratada antes da libera-

¢ao da mesma para a atmosfera com a finalidade de limitar a emissao
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da instalacao aos padrdes exigidos. Essas correntes de saida podem
ser correntes de gas inerte que é usado para desoxigenar a solugao
de mondémero, a corrente de saida a partir do reator, a partir do ajuste
do gel e a corrente de gas principal que resulta a partir da operacao de
secagem do gel. As correntes de saida a partir dos tanques de arma-
zenagem, especificamente a partir dos tanques de acido acrilico, e op-
cionalmente as correntes de gas a partir dos processos de pos-
tratamento do produto também podem ser direcionadas ao purificador
para a purificagcdo. As correntes de saida contem de preferéncia dioxi-
do de carbono, tanto devido ao uso de didxido de carbono como o gas
inerte ou devido a presenca de ar nas respectivas correntes de saida.
[0011] De acordo com uma modalidade, o purificador compreende
uma coluna vertical carregada com material de enchimento, tal como
anéis de Rasching e caustico diluido & pulverizado a partir do topo por
cima do material carregado na coluna e flui para baixo através do ma-
terial carregado para dentro da area do fundo do purificador. Para a
purificacdo, as correntes de saida s&o alimentadas para o fundo da
coluna e no seu trajeto para o topo da coluna, a corrente de gas é fi-
namente dividida pelo material carregado e as impurezas s&o removi-
das pela fase aquosa.

[0012] A agua do purificador, que € quando preparada recente-
mente aplicada ao purificador, pode compreender até cerca de 5% em
peso de hidréxido de sédio com a finalidade de ser capaz de remover
com seguranca todos os tragos de acido acrilico e outras impurezas a
partir das correntes de saida. Algum do hidroxido de sédio alimentado
originalmente, no entanto, convertido em carbonatos ou em carbona-
tos de hidrogénio resultando a partir do contato do caustico diluido no
purificador com o didxido de carbono na corrente de saida. Entéo, a
agua do purificador quando removida a partir do purificador contém

algum caustico residual e, de preferéncia, 4 % em peso até 10% em
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peso de carbonatos ou de carbonatos de hidrogénio. O conteudo total
de soélidos da solugcao do purificador pode estar na faixa de cerca de
10% em peso. Uma parte do mesmo pode consistir dos da poeira fina
do superabsorvente que € transportada para dentro da corrente de sa-
ida a partir dos secadores do gel. Além disso, os mondmeros etileni-
camente insaturados usados na mistura de monémeros, especialmen-
te o acido acrilico, podem estar presentes em quantidades de até 4%
em peso, usualmente eles contém acido acrilico na faixa de 0,5 até 2%
em peso. Como a maioria das impurezas mais essenciais é observada
como sendo os ions de calcio e de ferro, acido acético e acido férmico,
inibidores e derivados dos mesmos e outras impurezas.

[0013] Uma preocupacéo adicional da reciclagem da agua do puri-
ficador € a cor marrom que pode manchar o produto final se reciclado
para a etapa do processo.

[0014] Foi agora descoberto de maneira surpreendente que a
agua do purificador pode ser reciclada como o meio aquoso basico
para o gel do polimero. Como explicado acima, a agua do purificador
contém 4% em peso até 10% em peso de carbonato e/ou carbonato
de hidrogénio e é, por esse motivo, bem adequada como uma fonte
para o carbonato ou o carbonato de hidrogénio de acordo com a pre-
sente invencdo. Surpreendentemente, a despeito de numerosas impu-
rezas adicionais que foram consideradas como afetando de forma ad-
versa a estabilidade do processo e/ou a qualidade do produto, nenhum
desses efeitos adversos pode ser detectada.

[0015] Desse modo, a presente invencao fornece um processo pa-
ra a preparagcao de polimeros superabsorventes em que todas as cor-
rentes do processo que contém materiais valiosos podem ser efetiva-
mente recicladas para o processo sem comprometer a estabilidade do
processo e a qualidade do produto.

[0016] O processo da presente invengédo pode ser executado co-
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Mo um processo em lotes ou um processo continuo, pelo que um pro-
cesso continuo € particulamente preferido. Na modalidade preferida, a
mistura de monémeros € alimentada de modo continuo para o reator e
o polimero superabsorvente &€ removido continuamente a partir do rea-
tor.

BREVE DESCRICAO DA FIGURA

[0017] A Figura 1descreve peneiras que sao empilhadas para for-

mar uma torre de peneiras, que sao colocadas em uma bandeja plasti-
ca.
DESCRICAQ DETALHADA DA PRESENTE INVENCAO

[0018] A presente invencao envolve a polimerizagcao de uma mis-

tura de mondémeros adequada com a finalidade de produzir um polime-
ro superabsorvente em um processo de polimerizacao de radical livre.
Os polimeros superabsorventes preparados através do processo da
presente invencao s&o expansiveis na agua e os polimeros de ligeira
reticulacdo podem ser selecionados a partir dos polimeros hidréfilos
conhecidos que sao capazes da absorcao de grandes quantidades de
fluidos. De preferéncia, os polimeros absorventes de agua s&o polime-
ros absorventes de agua que contém por¢des de carboxila. De prefe-
réncia, pelo menos cerca de 0,01 equivalente de grupos carboxila esta
presente por 100 g do polimero absorvente de agua. Entre os polime-
ros absorventes de agua que contém carboxila de preferéncia sao par-
cialmente produtos neutralizados de acido de amido-acrilico ou copo-
limeros de enxerto de alcool polivinilico, produtos reticulados de hidro-
lisados de copolimeros de acrilamida, produtos parcialmente neutrali-
zados de acidos poliacrilicos e produtos reticulados de acidos poliacri-
licos parcialmente neutralizados.

[0019] De acordo com uma modalidade da presente invencao, a
mistura de mondmeros compreende pelo menos um acido etilenica-

mente insaturado e pelo menos um mondmero que contenha pelo me-
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nos dois grupos etilenicamente insaturados que funcionem como um
reticulador covalente. Os acidos «, p-etilenicamente insaturados inclu-
em, por exemplo, o acido acrilico, acido metacrilico, acido crotdnico,
acido isocrotonico, acido itacénico e o acido 2-acrilamido-2-metil-1-
propano sulfénico. Esses acidos podem ser usados na forma acida,
porém € de mais preferéncia o uso dos acidos «, -etilenicamente in-
saturados na forma, pelo menos parcialmente neutralizada dos mes-
mos como sais de metal alcalino e sais de amonio.

[0020] Os acidos insaturados de preferéncia incluem o acido acrili-
co e o acido metacrilico nas respectivas formas de sais dos mesmos,
tais como sais de metal alcalino ou sais de amodnio. Opcionalmente,
quantidades menores de outros mondmeros insaturados soluveis em
agua, tais como os ésteres de alquila dos mondmeros acidos incluin-
do, por exemplo, metiimetacrilato, metilacrilato, acrilamida ou
(met)acrilatos de metacrilamida de éter de metil de polietilenoglicol po-
dem estar presentes na mistura de monémeros. Os monémeros sao
empregados em solugado aquosa, de preferéncia em quantidades que
variam a partir de 10% em peso até 80% em peso com base no peso
total da solugdo aquosa de monémeros. De preferéncia, a quantidade
de mondémero varia a partir de 15% até 60% em peso com base no
peso total da solugdo aquosa de mondémeros. Além disso, determina-
dos polimeros de enxerto, tais como, por exemplo, alcool polivinilico,
amido e éteres de celulose soluveis ou expansiveis em agua podem
ser empregados para a preparacao dos produtos. Esses polimeros de
enxerto quando empregados sao usados em quantidades de cerca de
10% em peso com base no mondémero p-etilenicamente insaturado.
[0021] O polimero absorvente de agua € de preferéncia ligeira-
mente reticulado de modo covalente para tornar o0 mesmo insoluvel na
agua e expansivel na agua. A estrutura reticulada desejada pode ser

obtida através da inclusdo dentro da mistura dos monémeros de um
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agente de reticulagdo que possua pelo menos duas ligacbes duplas
polimerizaveis na unidade molecular. O agente de reticulagcdo é em-
pregado em uma quantidade efetiva para reticular de modo covalente
o polimero soluvel em agua. A quantidade preferida de agente de reti-
culacdo € determinada através do grau desejado da capacidade de
absorcao e a resisténcia desejada para reter o fluido absorvido que é a
absorcéao desejada sob a carga (AUL). O agente de reticulagcéo € usa-
do vantajosamente em quantidades que variam a partir de 0,0005 até
5 partes em peso por 100 partes em peso do mondémero o, f-
etilenicamente insaturado usado. De mais preferéncia, a quantidade
varia a partir de 0,1 parte em peso até 1 parte em peso por 100 partes
em peso do mondmero «, B-etilenicamente insaturado. Usualmente, se
uma quantidade mais alta do que cerca de 5 partes em peso de agen-
te de reticulacé&o por 100 partes de monémero € usada, o polimero ira
ter uma densidade de reticulacdo que € muito alta e ira exibir uma ca-
pacidade de absorcao reduzida e uma AAP aumentada. Se o agente
de reticulacao for usado em quantidades de menos do que 0,0005 par-
tes em peso por 100 partes em peso de mondmero, o polimero usual-
mente apresenta uma densidade de reticulacao que € muito baixa
quanto contatado com o fluido a ser absorvido torna-se pegajoso e
exibe uma taxa inicial de absorcao mais baixa.

[0022] Embora o agente de reticulagdo covalente de preferéncia
seja soluvel na solugdo aquosa do mondémero a, B-etilenicamente insa-
turado, o agente de reticulagcado pode ser meramente disperso em uma
tal solugdo. Os exemplos de agentes de dispersdo adequados incluem
auxiliares de suspensao de carboximetil celulose, metil celulose, hidro-
xipropil celulose e alcool polivinilico. Esses agentes de dispersao sao
vantajosamente providos em uma concentracdo entre 0,0005 e 0,1%
em peso com base no peso total do mondmero «, B-etilenicamente in-

saturado.
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[0023] Os agentes de reticulagao covalentes adequados incluem
0s compostos que tenham em uma molécula de dois até quatro grupos
selecionados a partir do grupo que consiste em CH>=CHCO-,
CH2=C(CH3)CO- e CH>=CH-CH>-. Os agentes de reticulagdo covalen-
tes a titulo de exemplo incluem dialilamina; trialilamina; diacrilatos e
dimetacrilatos de etileno glicol, dietileno glicol, trietileno glicol, propile-
no glicol, 1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol, 1,6-hexanodiol, neopentil
glicol, trimetilolpropano e pentaeritritol; triacrilatos e trimetacrilatos de
trimetilolpropano e pentaeritritol; tetra-acrilato e tetrametacrilato de
pentaeritritol, metacrilato de alila e tetra-aliloxietano; e acrilatos de de-
rivados altamente etoxilados de trimetilolpropano ou pentaeritritol que
tenham de 3 a 30 unidades de 6xido de etileno, tais como o triacrilato
de trimetilol propano altamente etoxilado, tetra-acrilato e tetrametacri-
lato de pentaeritritol e metacrilato de alila. Misturas de agentes de reti-
culagcao covalentes podem ser empregadas.

[0024] A polimerizacdo pode ser executada com a utilizagcdo de
mondémeros acidos que nao sejam neutralizados ou que tenham sido
totalmente ou parcialmente neutralizados antes da polimerizagdo. A
neutralizacdo é conseguida de forma conveniente através do contato
da solugao aquosa de monémero com uma quantidade de base sufici-
ente para neutralizar entre 10% e 95% dos grupos acidos presentes
nos mondmeros acidos. De preferéncia, a quantidade de base sera
suficiente para neutralizar entre 40% e 85%, e de maior preferéncia
entre 55% e 80% dos grupos acidos presentes nos mondémeros aci-
dos.

[0025] Os compostos adequados que s&o uteis para a neutraliza-
cao dos grupos acidos dos monémeros incluem aquelas bases que
irdo neutralizar suficientemente os grupos acidos sem ter um efeito
prejudicial sobre o processo de polimerizacdo. Os exemplos desses

compostos incluem os hidroxidos de metal alcalino, carbonatos de me-
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tal alcalino e carbonatos de hidrogénio.

[0026] Um iniciador de polimerizagao de adigao de vinil convenci-
onal pode Ser usado na polimerizacdo dos mondmeros soluveis em
agua e do agente de reticulacdo. Um iniciador de polimerizagc&o de ra-
dical livre que € suficientemente soluvel na solugdo do mondémero para
iniciar a polimerizacéo € o de preferencia. Por exemplo, os persulfatos
soluveis em agua tais como o persulfato de potassio, persulfato de
amonio, persulfato de sodio e outros persulfatos de metal alcalino, pe-
réxido de hidrogénio e compostos azo soluveis em agua tais como o
cloridrato de 2,2,’-azobis-(2-amidinipropano) podem ser usados. Os
chamados sistemas de iniciadores redox, tais como o peroxido de hi-
drogénio ou o persulfato de soédio que podem ser usados como 0 com-
ponente de oxidacdo, podem ser combinados com substancias reduto-
ras tais como sulfitos, aminas ou acido ascorbico. A quantidade de ini-
ciador usado pode variar a partir de 0,01 % até 1% em peso, de prefe-
réncia 0,01% em peso até 0,5% em peso com base no peso total do
monomero a, pB-etilenicamente insaturado.

[0027] Além disso, €& possivel e mesmo de preferéncia, a recicla-
gem dos finos de polimeros superabsorventes dentro do processo de
preparacdao. Como os finos sdo considerados aquelas particulas que
sao muito pequenas para a aplicacao desejada, como definida pela
especificacao do produto. A fracdo nao desejada do produto €, por es-
se motivo, removida a partir do polimero granulado. A fracdo dos finos
pode ser determinada por peneiragdo com a utilizacado do EDANA
Standard Test Method WSP 220.2(5). Os finos também podem ser ge-
rados através da aplicacao de um leito fluidificado para o aquecimento
dos polimeros superabsorventes particulados. Pela corrente de ar
quente, as particulas podem ser elutriadas tendo um didmetro de até

cerca de 300 um. As particulas do polimero que tenham um tamanho

de particula de menos do que 300 um, ou de menos do que 200 um
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sao definidas como os finos, de acordo com a presente invengao.
[0028] Os finos podem ser reciclados para qualquer etapa do pro-
cesso de acordo com a presente invenc¢do, porém, como sera discuti-
do em mais detalhe abaixo, € de preferéncia especifica a reciclagem
dos finos para dentro da mistura de mondmeros. Além do mais, outros
aditivos adequados podem ser adicionados a mistura de mondmeros
em um ponto adequado durante o processo, como sera discutido abai-
xo. Outros aditivos podem ser selecionados, por exemplo, a partir de
clorato de metal alcalino, polietileno glicol, solu¢do aquosa de sal de
pentassodio de acido dietileno triamina penta-acidico (Versenex 80),
pds organicos ou inorganicos nao soluveis em agua tais como 0s Oxi-
dos de metal n&o insoluveis em agua como a silica ou o éxido de zin-
co, tensoativos, auxiliares de dispersao, agentes para o controle de
odor tal como os sais de prata ou outros auxiliares de processamento.
[0029] Sem desejar ficar limitada, a presente invengao sera discu-
tida em seguida em mais detalhe com relacao ao acido acrilico como o
acido etilenicamente insaturado de mais preferéncia para a preparacao
dos polimeros superabsorventes. Porém, um versado na técnica ira
avaliar que o0 mesmo processo pode ser conduzido com a utilizagao de
monomeros diferentes ou misturas de mondémeros.

[0030] De acordo com uma modalidade de preferéncia da presente
invencédo, a mistura liquida aquosa de mondémeros € de preferéncia
uma solucdo aquosa de mondmeros que é preparada continuamente
em uma linha de circulagdo com um recipiente de tampao integrado.
Varias linhas de producao podem servir a partir desse sistema para a
preparacado da solugao de mondmeros. A montante da linha de circu-
lacéo, é provido um sistema de misturacao em linha com um trocador
de calor integrado para a diluicdo do caustico (solu¢do aquosa de hi-
dréxido de sédio) a partir de 50% até cerca de 20% com agua deioni-

zada, ou de preferencia com agua do processo, e para a adicdo de
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aditivos.

[0031] A circulagdo da solugcao de mondmeros é forcada através
de uma bomba. A bomba aspira a solugao de mondmeros a partir do
lado do fundo do recipiente de tampé&o e transporta a mesma através
de linhas de circulacdo e pelo menos um trocador de calor integrado
de volta para o lado do topo do recipiente. Entre o ponto de descarga
do recipiente e a bomba de circulagdo € injetado dentro da linha de
circulacdo na direcdo do fluxo do caustico diluido primeiro, seguido
pela injecao de pelo menos uma parte do total da quantidade exigida
de acido acrilico. De preferéncia, 70% da quantidade total requerida de
acido acrilico ou menos sao injetados nesse ponto de tal forma que a
solucao de mondémeros no recipiente de tampao tenha um pH de pelo
menos 8 permitindo que os dimeros e os oligdbmeros do acido acrilico
de acido acrilico sejam quebrados em acido acrilico e acido B-hidroxi
propidnico. O grau total de neutralizacado (DN) do acido insaturado, es-
pecialmente o acido acrilico na solugao de mondémero antes da polime-
rizacao esta na faixa de 50% até 85%, de mais preferéncia entre 65%
e 75%. Mais do que 70% ou mesmo todo o acido acrilico necessario
para o desejado grau de neutralizagdo podem ser alimentados nesse
ponto do processo em caso de que o acido acrilico usado tenha uma
concentragcao de dimeros baixa.

[0032] A solucdo de monémeros na linha de circulagdo entre o
ponto de adicao do acido acrilico e os trocadores de calor pode alcan-
car temperaturas de até 80°C. Os trocadores de calor controlam a
temperatura da solugao no resto da linha de circulagao e no recipiente
de tampéo na faixa a partir de 4°C até 40°C. Os trocadores de calor
podem ser operados tanto com agua de resfriamento, através de um
sistema de glicol-agua ou através de outros meios de resfriamento.
[0033] O recipiente tampé&o e as linhas de circulagdo consistem em

um tipo adequando de aco inoxidavel. As superficies no lado do produ-
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to s&o opcionalmente pds-passivadas ou providas com um revestimen-
to adequado (Teflon, PTFE, cam-resistente, etc.). Opcionalmente o
recipiente e as linhas consistem em um plastico adequado, tal como
PE ou PP.

[0034] A quantidade da solu¢cdo de mondmeros para O processo
de polimerizacao operado de forma continua € tomada da linha de cir-
culacao do sistema de preparacdo do mondmero na direcao do fluxo
depois do ultimo trocador de calor, mas antes da injecao do caustico, e
€ transferida para o reator. Nesse ponto, a solucdo de mondémero que
contém o oxigénio dissolvido &€ saturada em geral com oxigénio dissol-
vido. A linha de transferéncia pode ser do mesmo material e constru-
¢ao como a linha de circulagcdo. A solugdo de mondémero transferida
apresenta de preferéncia uma temperatura na faixa de cerca de 4°C
até 35°C e a taxa de transferéncia da mesma para o reator em uma
modalidade da presente invencgao € igual a uma fracdo da faixa de 5%
até 50% da taxa de fluxo na linha de circulagdo. Com o propdsito de
evitar o efeito de inibicdo do oxigénio sobre o processo de polimeriza-
cao de radical livre, a mistura de mondémeros € de preferéncia desoxi-
genada através do direcionamento de uma corrente de gas inerte atra-
vés da mistura de monémeros com a finalidade de remover o oxigénio
dissolvido a partir da mistura aquosa de mondémeros. Além disso, a
mistura de mondmeros € alimentada em uma corrente de gas inerte
para o reator. Os gases inertes adequados para a desoxigenacao e a
corrente de alimentacdo sao aqueles conhecidos da técnica anterior,
por exemplo, nitrogénio, didéxido de carbono ou gases nobres tais co-
mo argonio, pelo que o nitrogénio é a de preferéncia especifica.

[0035] A fracao possivelmente faltando do acido etilenicamente
insaturado, por exemplo, o acido acrilico na solugao de mondémero
nesse ponto € de preferéncia cerca de 30% da quantidade total reque-

rida. O mondmero restante, reticuladores e pelo menos algum dos ini-
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ciadores requeridos tais como o perdxido de hidrogénio, persulfato de
sédio e opcionalmente um coiniciador, e opcionalmente outros aditivos
requeridos podem ser injetados para dentro da linha de transferéncia
na posi¢ao adequada.

[0036] No caso em que € usado um sistema de iniciacdo redox, o
componente oxidativo do sistema de iniciagcao, tal como o peroxido de
hidrogénio é adicionado em um ponto mais cedo na linha de transfe-
réncia na direcao do fluxo e o componente de redugcao do sistema de
iniciacao, tal como o acido ascorbico ou os sais do mesmo € adiciona-
do no mesmo fim da linha de transferéncia, isto €, imediatamente an-
tes do ponto onde a mistura de mondémeros entra no reator. De forma
alternativa, o componente de reducéo € injetado diretamente para o
reator em uma posi¢cao na proximidade do ponto de entrada da mistura
de mondmeros de tal forma que ele homogeneize-se com a mistura de
mondémeros no reator. Porém, devido a uma melhor homogeneizacgao
na linha de transferéncia, é preferida a adicdo do componente de re-
ducao bem no final da linha de transferéncia imediatamente antes da
entrada para dentro do reator.

[0037] De acordo com uma modalidade de preferéncia da presente
invencao, a sequéncia de adicao pode ser na seguinte ordem. Depois
que a solugcao de mondémeros tenha sido retirada a partir da linha de
circulacdo, como explicado acima, a quantidade restante de, por
exemplo, acido acrilico com o propdésito de alcancar o grau total dese-
jado de neutralizacdo e para ser obtida uma mistura de mondémero
aquosa acida liquida, é adicionada. Em seguida, o reticulador é adicio-
nado, seguido opcionalmente, por exemplo, por clorato de sédio, se-
guido pelo componente oxidante do sistema de iniciador redox, tal co-
mo o peroxido de hidrogénio e/ou o persulfato de sdédio. Em seguida,
opcionalmente os finos do polimero superabsorvente como definidos

acima sao adicionados. Finalmente, no final da linha de transferéncia
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imediatamente antes da entrada para o interior do reator, o componen-
te de reducédo do iniciador redox, como acido ascorbico, é injetado. De
acordo com uma modalidade de preferéncia da presente invencéao, a
linha de transferéncia é equipada com pelo menos um, de preferéncia
diversos misturadores em linha, com a finalidade de ser obtida uma
distribuicdo homogénea dos componentes adicionados na solugao de
mondmero. Os misturadores em linha podem estar na forma de, pelo
menos um disco que tenha uma perfuragcao disposta de forma excén-
trica de um tamanho adequando para a provisdo de um fluxo turbulen-
to. De preferéncia, diversos desses discos s&o inseridos em série de
tal forma que os orificios fiqguem dispostos de uma maneira escalonada
de tal forma que seja conseguida uma solugdo de mondémero homogé-
nea.

[0038] Além disso, uma corrente de alimentacao de um gas inerte
pode ser introduzida dentro do espaco superior no reator com a finali-
dade de facilitar a remocao da fase de gas que contém o oxigénio a
partir do reator de polimerizagdo. Os mesmos 0s gases inertes como
descritos acima para a desoxigenacdo e a corrente de alimentacao
podem ser usados.

[0039] Se os finos forem adicionados a solu¢do de mondémeros, a
parte de finos a ser reciclada para o processo € de 2% em peso até
20% em peso, de preferéncia 5% em peso até 18% em peso, com ba-
se no peso do acido etilenicamente insaturado, por exemplo, o acido
acrilico na massa de reacao. A vantagem de reciclar os finos para den-
tro da solugao de mondémeros € que as particulas ficam integradas e
firmemente ligadas na matriz do polimero obtida através da polimeri-
zacao da solugcao de mondémeros que contém os finos dispersos. Es-
pecificamente em operagcdes do processo a jusante, tais como tritura-
¢ao, peneiracao e pos-tratamento do polimero, esses finos reciclados

nao irdo mais se separar do produto de polimero.
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[0040] A polimerizacado € usualmente evitada através dos inibido-
res adicionais, e 0 acido acrilico comercialmente disponivel € em geral
estabilizado por cerca de 200 ppm de monometiléter de hidroquinona
(MEHQ). Porém, mesmo se o MEHQ estiver presente, &€ possivel que
uma polimerizagao prematura nado desejada da solugcao de mondémero
ocorra, ocasionada por, por exemplo, tragos de ions de metal, tais co-
mo ferro na solugao de monémero, e pelas for¢cas de cisalhamento, e
especificamente através da acao dos iniciadores. Isso pode ocasionar
entupimento no sistema de preparacdo da solucdo de mondmero e
mesmo o0 bloqueio imediato da linha de transferéncia para o reator.
Além do mais, com a finalidade de contra-atacar o efeito dos tracos
dos ions de metal, tal como os ions de ferro, um agente de quelacao
capaz da quelacéo de ions de metal pode ser adicionado a mistura de
monomeros.

[0041] Como reatores para o processo da presente invengao,
qualquer reator adequado para uma polimerizacao em gel e em solu-
¢ao dos polimeros superabsorventes como os conhecidos a partir da
técnica precedente podem ser usados. S&o de preferéncia especifica
os reatores que forem capazes de misturar, amassar € encaminhar a
massa de reacao através do reator dentro de uma estrutura de tempo
desejavel. Sao de preferéncia especifica os amassadores continuos e
os extrusores. Sao especificamente vantajosos para a finalidade da
presente invencao aqueles reatores que contém dois ou mais disposi-
tivos de parafuso ou eixos de amassamento que funcionam pelo me-
nos em parte para o transporte do conteudo do recipiente ao longo do
eixo do recipiente. Em uma modalidade de preferéncia, um dos eixos
atua como um eixo de amassamento e o outro como um eixo de lim-
peza. A velocidade de rotacdo dos dois eixos pode ser diferente, em-
bora a velocidade possa ser a mesmas para ambos os eixos. De pre-

feréncia, esses eixos giram em direcdes opostas e os raios dos eixos
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sao sobrepostos. Em uma modalidade de preferéncia, os dois eixos
sao pelo menos substancialmente paralelos um ao outro. No entanto,
também & possivel aplicar um recipiente que tenha mais do que dois
eixos, um recipiente com eixos que girem na mesma dire¢cdo, um reci-
piente no qual os raios dos eixos nao se sobrepdem, um recipiente no
qual os eixos nao sao pelo menos substancialmente paralelos ou
qualquer uma dessas combinagdo. Os reatores adequados estao dis-
poniveis, por exemplo, a partir do List AG, CH-4422 Alsdorf, Switzer-
land, especialmente adequado €& o Conti-Version do Opposite-
Rotating-Processor (ORP), the Discoterm Conti (DTP), o Co-Rotating
Processor (CRP) e (AP) bem como o processador do tipo de CRK. Os
reatores amassadores adequados estao disponiveis da Buss AG, Ho-
henrainstrasse 10, 4133 Pratteln (Switzerland). Outros reatores ade-
quados estao descritos na DE-OS 34 32 690. Também de preferéncia
especifica para a polimerizagao sao os "aparelhos" como descritos na
DE-OS 35 44 770 que descreve reatores em correia que apresenta
uma correia transportadora sem fim sobre a qual a polimerizacéo é
executada de forma continua.

[0042] Se for empregado um reator de correia no processo d pre-
sente invencgao, a adicao do meio aquoso basico ao gel sobre a correia
transportadora €, em principio, possivel, porém dificuldades com a
homogeneizacdo podem ser encontradas. Alternativamente como para
0s outros reatores acima mencionados, 0 meio aquoso basico pode
ser adicionado ao gel depois de que ele tenha sido removido do reator
de correia durante a transferéncia a partir do reator para um tanque de
manuten¢do, no tanque de manutencao, durante o ajuste do gel, por
exemplo, em um extrusor ou durante uma etapa de granulagao do gel.

[0043] De acordo com uma modalidade de preferéncia do proces-
so da presente invenc&do, um reator € usado englobando pelo menos

trs zonas, em que a primeira zona € uma zona de iniciacdo, a segunda
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zona € uma zona da fase de gel e a terceira zona € uma zona de gra-
nulacdo, por meio do que a mistura de mondémeros € alimentada para
a zona de iniciagcao e o meio aquoso basico de acordo com a presente
invencao € alimentado para a segunda e/ou a terceira zona. Especial-
mente quando € usado um amassador continuo que tenha dois eixos,
como discutido acima, a conex&o de entrada na linha de transferéncia
€ instalada na extremidade de alimentacao do reator de tal modo que
a solucéo é alimentada para a zona um do reator, de tal modo que ele
fica no interior do reator em uma posi¢cao central entre os dois eixos
para ser misturada de forma homogénea com a massa de reagcao nes-
sa zona. Em uma modalidade de preferéncia da presente invencao,
uma diferenca de pressao € aplicada entre a linha de transferéncia e o
reator e o reator &€ operado sob pressao subatmosférica. A fase de gas
separa-se na ocasiao da entrada no interior do reator a partir da fase
liqguida e é direcionada através do sistema de vacuo e do sistema de
exaustao para processamento posterior, como sera discutido abaixo.
[0044] O reator pode ser carregado de forma continua com a solu-
¢ao de mondémero na taxa de 0,5 kg/ hora, de preferéncia 1,2 kg/ hora
até 3,5 kg/ hora por litro do volume total do reator. A mistura de mo-
némeros na ocasiao em que € alimentada para o reator apresenta
usualmente uma temperatura na faixa de 4°C até 35°C. Por razdes de
economia, a temperatura € de preferéncia acima de 20°C. Isso eco-
nomiza energia para o resfriamento da solugcdo e a temperatura da
massa de reacao durante a polimerizagcao pode ser controlada de for-
ma confiavel através de outros dispositivos.

[0045] As opcbes que se seguem podem ser usadas para o con-
trole da entrada geral de energia para dentro do sistema. Ha a opcéao
de controlar o calor total da polimerizagcdo gerado pela selecdo com
adequacao do tipo do ajuste da concentracdo dos mondémeros na so-

lucdo de mondmeros. A temperatura do material de alimentacao de
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mondmero pode ser provida dentro da faixa de temperatura como da-
da acima, o vapor de agua pode ser injetado no interior da zona de
iniciacdo do reator e finalmente existe a opgao do aquecimento através
de jaqueta e dos eixos do reator. Isso pode ser exigido se o material
de alimentacdo de mondmero resfria tanto a zona de iniciagao no rea-
tor de tal modo que a taxa de iniciacdo e de polimerizacdo cai muito,
resultando em um tempo de permanéncia muito longo no reator exigi-
do para a converséao suficiente do monémero.

[0046] A energia pode ser removida a partir da massa de reacgao
por resfriamento através de jaqueta e dos eixos e um resfriamento
bastante eficiente € conseguido através da evaporacao de partes da
agua presente na massa de reacao. O resfriamento mais efetivo &
conseguido por evaporagao sob pressao reduzida no reator. Por con-
sequéncia, a operacdo do reator sob pressao subatmosférica tem,
além dos efeitos discutidos acima de rapida e segura separacao da
fase gasosa na ocasido da entrada da mistura de monémeros dentro
do reator sem qualquer dispositivo adicional de separacao de fases, a
vantagem de um controle eficiente da temperatura. Uma parte consi-
deravel da energia do sistema também é removida pelo gel, na medida
em que ele é descarregado a partir do reator. A quantidade depende
da capacidade de calor do gel e da temperatura do mesmo.

[0047] A concentracao de mondémero nao € usada usualmente pa-
ra o controle da temperatura da reac&do. Por razbes de economia, é
desejavel a elevacao da concentracao para o nivel mais alto possivel
que é usualmente dado pelo limite de solubilidade. Desse modo, para
o controle da temperatura existem todas as outras opc¢des deixadas.
De mais preferéncia, uma combinacédo das op¢des € aplicada através
do que a temperatura desejada nas diversas zonas do reator € de pre-
feréncia abordada. De preferéncia a massa de reagcao na primeira zo-

na do reator apresenta uma temperatura na faixa de 50°C até 100°C,
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de preferéncia de 65°C até 90°C, na segunda zona uma temperatura
(temperatura de pico) na faixa de 65°C até 110°C, de preferéncia de
80°C até 100°C e na ultima zona uma temperatura abaixo de 100°C,
de preferéncia abaixo de 95°C. Essas temperaturas nas diversas zo-
nas podem ser ajustadas com seguranca pelo fato de que a jaqueta e
a haste do reator sao divididas em varios segmentos nos quais a tem-
peratura pode der individualmente ajustada. Isso permite o controle da
temperatura da zona de iniciagao e da ultima zona do reator. O pico de
temperatura que ocorre em algum momento na segunda zona é de
preferéncia controlado com seguranca através da evaporagcao sob a
press&o correspondente para a temperatura desejada.

[0048] Os eixos do reator sao operados de preferéncia em uma
velocidade de cerca de 50% do limite de operagao. As forcas de cisa-
lIhamento geradas pelas ferramentas de amassamento permitem uma
granulacao suficiente do hidrogel de tal forma que um gel de fluxo livre
€ obtido tendo um tamanho médio de massa de particula de gel na fai-
xa de 3 mm até 5mm, contendo uma fragc&o de particulas de gel acima
de 6 mm de ndo mais do que 30%. Devido a adicdo do meio basico
aquoso da presente invencao, a capacidade de fluir do gel & especifi-
camente melhorada.

[0049] A massa de reagcao necessita ficar no reator até que a con-
versao suficiente tenha ocorrido, o gel seja ajustado até o grau dese-
jado e nenhum outro controle de temperatura seja exigido. Nesse pon-
to, a conversao atingiu o grau de pelo menos 90%, de mais preferén-
cia 95% e de maior preferéncia de mais do que 99%. Isso se correlaci-
ona a um tempo de permanéncia dependendo da producao na faixa de
3 minutos até 40 minutos, de mais preferéncia a partir de 4 minutos até
20 minutos. As produc¢des na faixa de 0,5 kg/ hora até 5 kg/ hora da
solucao de mondémeros por litro do volume total do reator sao possi-

veis.
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[0050] O gel é descarregado a partir da ultima zona do reator que
esta localizada na extremidade oposta com relagdo a zona de alimen-
tacdo ou de iniciacdo do reator. Com a utilizagcdo da modalidade de
preferéncia do reator, o gel € eliminado para fora do reator pelo eixo
de limpeza sobre uma barragem ajustavel através de uma abertura no
alojamento no lado do eixo de limpeza.

[0051] E de preferéncia para condicées de producdo regulares ter
um confinamento de tampao para o gel de polimero entre o reator e a
unidade seguinte a jusante do processo. Além disso, para manter uma
quantidade desejavel de material de tampao, o recipiente também ser-
ve como um tanque de manutencéo para permitir a conversao posteri-
or do gel de polimero para uma conversao acima de 99%, mesmo de
mais preferéncia de acima de 99,5%. Ela ainda prové uma localizagao
adicional onde os aditivos podem ser carregados para os polimeros e
misturados com os mesmos. O design daquele recipiente ndo & impor-
tante contanto que ele forneca ferramentas para a agitacao adequada
e para a manutencao da temperatura desejada do gel. Preferivelmen-
te, a contencao € isolada para manter o gel em uma temperatura ade-
quada, permite um fluxo de plugue substancial e seja projetado de tal
forma que o gel de polimero possa ser carregado e descarregado de
forma continua e confiavel. A contencdo pode ser um recipiente que
esteja disposto de modo horizontal ou vertical, um transportador de
uma unica ou de multiplos parafusos ou uma correia moével. A conten-
¢ao pode servir a multiplos processos de linha de produgao a montan-
te e a jusante. No caso em que varios secadores de gel sao servidos
com o gel a partir de um recipiente de tampao, um numero adequado
de juncdes € instalado com a finalidade de dividir de forma apropriada
a corrente de gel.

[0052] O polimero resultante € tipicamente pré-ajustado e seco

com a utilizagcado dos meios bem conhecidos na técnica. Os meios de
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secagem adequados incluem secadores de leito fluidificado, secadores
giratorios, fornos de ar forcado, secadores atmosféricos através de cir-
culacdo e secadores em correia. Em algumas instancias, a secagem
ird ocorrer em duas ou mais etapas, isto €, secagem de multietapas.
Em seguida a complementacao da secagem, o polimero € ainda ajus-
tado para a formar de particulas, de preferéncia que tenham um dia-
metro de peso médio de menos do que 2 mm e de mais preferéncia de
menos do que 1 mm. De preferéncia, o produto de polimero final apre-
senta um tamanho de particula de peso médio de pelo menos 3 um.
[0053] Depois da secagem e d ajuste, o polimero superabsorvente
é classificado, por exemplo, através de peneiragcao com a finalidade de
serem removidas as particulas que tenham um tamanho de particula
muito baixo, o que nao é aceitavel para o uso comercial pretendido
dos polimeros superabsorventes.

[0054] Esses finos podem ser reciclados em qualquer ponto do
processo da presente invencado por meio do que eles sao uma vanta-
gem especifica do processo da presente invencdo quando esses finos
podem ser reciclados para a mistura de mondmeros, como explicado
acima.

[0055] Além disso, é desejado que as particulas secas possam ser
tratadas com calor ou tratadas na superficie com a finalidade de me-
lhorar as propriedades do produto, como sao conhecidas na técnica
precedente. Por exemplo, as particulas secas podem ser tratadas com
calor de acordo com os procedimentos mostrados na WO 93/05080 ou
na US 5.629.377. Esse tratamento com calor &€ executado de preferén-
cia em uma temperatura de pelo menos 170°C, de mais preferéncia de
pelo menos 180°C e de maior preferéncia de pelo menos 190°C. Esse
tratamento com calor é executado de preferéncia em uma temperatura
de menos do que 250°C, de mais preferéncia de menos do que 240°C.

O meétodo de tratamento com o calor ndo é importante. Por exemplo,
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fornos com ar forcado, aquecedores de leito fluidificado, secadores de
pa e transportadores de parafuso aquecido podem ser empregados
com sucesso. Se desejado, o polimero aquecido pode ser reumidifica-
do para a facilidade de manipulacdo. Uma maneira de melhorar as
propriedades de absor¢cdo das particulas do polimero pode ser a reti-
culacdo da superficie das particulas do polimero. Os procedimentos
para a reticulacao da superficie sdo bem conhecidos na técnica e es-
tdo descritos, por exemplo, na US 4.734.478 e US 4.466.983. Esses
procedimentos podem aumentar o mdédulo e/ou a capacidade de ab-
sorcao sob carga das particulas do polimero. A modificacdo da super-
ficie também pode ser conseguida através da incorporacao de aditivos
tais como os sais de aluminio ou silica

[0056] Quando, como discutido acima, de acordo com uma moda-
lidade de preferéncia da presente invencao, o reator € operado sob
pressao subatmosférica e o controle de temperatura aplica a evapora-
¢cao de condensados de agua sao gerados no processo. O volume to-
tal dos condensados gerados através da reacao de polimerizacao de-
pende das condicdes do processo. Essas condicées determinam o
equilibrio final da energia e por isso a evaporagao de parte existe no
sistema de controle de temperatura. A quantidade total de energia no
sistema € um equilibrio das correntes de energia de que tanto adicio-
nam como removem a energia do sistema. As correntes de adi¢cao de
energia sao a polimerizagcdo e as correntes de alimentacao (depen-
dendo da temperatura das mesmas), transferéncia de calor a partir da
jaqueta para dentro do reator, dissipagao da mistura de energia e op-
cionalmente injecdo de vapor de agua. As correntes de remocgao de
energia sao a energia da descarga do gel de acordo com a capacidade
de calor dada e ela depende da temperatura de descarga do gel,
transferéncia de calor a partir do reator para a jaqueta e a energia

consumida através de evaporagcédo. Sob as condicbes de preferéncia
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acima discutidas, a quantidade de agua a ser evaporada fica na faixa
de cerca de 8% até 80% com base na agua presente na massa de re-
acao. Ela pode ser removida a partir do reator e ser tratada separada-
mente ou ela pode ser condensada e tanto ser levada de volta para o
gel no reator ou para qualquer das etapas a jusante do processo até
que o gel fique seco. Alternativamente ela pode ser reciclada para
qualquer uma das etapas adequadas a montante do processo, de pre-
feréncia para a primeira zona de extracao do reator junto com o com-
ponente de reducdo do iniciador redox ou para a unidade para a pre-
paragcao da solu¢ado do monémero.

[0057] Por razbes econdmicas, seria por um lado de preferéncia a
remocao da fragcdo evaporada da agua a partir do gel com a finalidade
de maximizar o conteudo de sélidos do gel e dessa forma, n&o gerar a
necessidade de evaporagcao dos condensados. No entanto, foi desco-
berto que a reciclagem de pelo menos parte do condensado para o gel
reduz a pegajosidade do mesmo e dessa forma aumenta o comporta-
mento de fluxo. Surpreendentemente foi descoberto pelos presentes
inventores que através da reciclagem do carbonato aquoso ou do car-
bonato de hidrogénio contendo a solu¢cdo de limpeza para o gel, o
comportamento € ainda mais melhorado quando comparado a recicla-
gem do condensado.

[0058] Assim, de acordo com uma modalidade de preferéncia da
presente invencao a corrente de condensado € aplicada para a dilui-
¢ao do caustico a ser usado para o extrator. O condensado contém
acido acrilico como componente principal em uma concentracdo na
faixa de 0,5% até 2%. Além disso, existem tracos de outros acidos or-
ganicos, tais como o acido acético e o acido propidnico. Os inibidores
tais como o MEHQ se aplicados e os derivados e os produtos da de-
gradacao do mesmo e também tracos de ions de metal, isto &, ions de

Fe o que pode resultar a partir do contato do acido com superficies
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metalicas do equipamento ou a partir de outras fontes podem estar
presentes, como serao discutidos abaixo.
[0059] Ao contrario das expectativas na técnica foi descoberto de
forma surpreendente que uma solugao de extracao basica aquosa ob-
tida em um processo continuo para a preparacédo de polimeros supe-
rabsorventes a despeito da presenca de numerosas impurezas pode
ser reciclada para o gel com a finalidade de aumentar a capacidade de
fluir do gel sem comprometer a estabilidade do processo e a qualidade
do produto. Por meio disso os componentes valiosos da solugdo de
extracdo tais como o mondmero ou os finos do polimero podem ser
utilizados e os custos de descarte minimizados sem afetar de forma
negativa o processo e/ou o produto.
[0060] A invencao sera a seguir ilustrada em mais detalhe com
referéncia aos exemplos que se seguem.
Exemplos
[0061] Os parametros do produto reportados nos exemplos e tabe-
las s&o medidos como se segue:
Método Analitico Usado Para os Exemplos
CRC (Capacidade de Retencdo Centrifuga)

EDANA, TESTE PADRAO: WSP 241,2 (5)

[0062] Determinagao Gravimeétrica da Capacidade de Retencao de

Fluido em Solug&o Salina depois da Centrifugacao.
indice de Fluxo de Gel (GFI)

[0063] Este método € usado para a avaliagdo do comportamento
de fluxo do gel Superabsorvente a medida que ele é descarregado a
partir do reator ou do extrusor. A caracteristica de fluxo € determinada
como i indice de Fluxo do Gel (GFI). Ele quantifica o fluxo do granula-
do do gel através de um conjunto de peneiras apropriadas, que sao
montadas em uma torre de peneiras.

Equipamento e Material
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- Peneiras tendo um diametro de 20 cm e um tamanho de
malha de 25 mm, 20 mm, 16 mm, 10 mm e 8 mm.

- Uma bandeja plastica (30 cm de comprimento, 25 cm de
largura, 5 cm de altura) pata conter a torre de peneiras

- Um sado plastico de 2 litros

- Uma caixa de temperatura isolada para conter a amostra
no saco durante e transporte e armazenagem em tempo curto e Mara
manter a mesma na temperatura desejada.

- Béquer plastico de 500 mL

- Balancga

Procedimento

[0064] As peneiras sao empilhadas para formar uma torre de pe-
neiras e ela é colocada na bandeja plastica.

[0065] Uma amostra de gel tomada a partir da fonte a partir da
qual a amostra necessita ser analisada €& colocada dentro do saco
plastico, que & imediatamente colocado na caixa de temperatura isola-
da para ser mantida na temperatura desejada até a medicao. A partir
da amostra no saco plastico uma parte de 200 g é cuidadosamente
colocada dentro do béquer de plastico e espalhada na peneira de tipo
da torre de peneiras. Deve ser tomado cuidado de nao tocar ou pres-
sionar o gel e ndao permitir nenhuma vibragcdo das peneiras para nao
influenciar o fluxo gravimétrico natural do gel.

[0066] A amostra de gel é deixada fluir durante 2 minutos através
das peneiras e, em seguida, as partes do gel nas peneiras sao deter-
minadas por pesagem.

Calculo

[0067] Os pesos das partes de gel nas diversas peneiras respecti-
vamente na bandeja sao alimentados para dentro da seguinte formula
para dar a massa pesada da peneira: (Wi pesadod) :

Wi pesado = Wi+ Qi / Wtot » 100
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na qual
[0068] w; representa o peso do gel na peneira, ai representa um
fator de pesagem relacionado com a peneira, em que o fator € 0 para
a peneira de 25 mm, 02 para a peneira de 20 mm, 0,4 para a peneira
de 16 mm, 0,6 para a peneira de 10 mm, 0,8 para a peneira de 8 mm e
1,0 para o peso do gel na bandeja e wit representa a pesagem total do
gel.
[0069] O indice de Fluxo do Gel é finaimente obtido tomando a
soma das por¢des pesadas

GFl = Z Wi pesado.
[0070] Para precisao, o procedimento é repetido e o GF| reportado
representa a média de duas medicoes.

Exemplo Comparativo 1

[0071] Para o exemplo comparativo 1 um reator de hélice dupla
tipo ORP 10 lotes da List AG (CH) foi usado. Antes de encher o reator
com a solucdo de mondmero ele foi provido com uma atmosfera de
gas inerte pela passagem de nitrogénio através do reator e ele foi pre-
aquecido para 50°C. 1687,4 g de acido acrilico (99,8% ativo) foram
neutralizados para 70% com 2538,9 g de uma solucdo aquosa 24%
ativa de um NaOH e diluida com adicionalmente 354 ,3 g de agua dei-
onizada. A temperatura da mistura € sempre mantida abaixo de 35°C.
Para essa mistura foram adicionados 4,6 g (2700 ppm b.o AA) de HE-
TMPPTA tendo uma média de 15 unidades EO na molécula e 10,12 g
(6000 ppm b; o AA) de PEG 600. A solugao de mondmero foi coletada
em um contéiner plastico, e 140,3 gramas de finos (6.5 % b. 0. AA)
foram dispersos no mesmo. O contéiner foi equipado com um tubo de
imersao através do qual a solucao foi desoxigenada com o auxilio de
uma corrente de nitrogénio durante 15 minutos. Em seguida ela foi
transferida para o reator sob a exclusao de oxigénio. Durante a trans-

feréncia 1,97 de uma solucéo ativa de perdxido de hidrogénio a 30%
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(350 ppm b; 0 AA) e 50,6 g de uma solugéo de persulfato de sédio ati-
va a 5% (1500 ppm b. o. AA) foram injetados dentro da linha de trans-
feréncia. Imediatamente antes do acabamento da transferéncia do
mondmero, 6,8 g de uma solugcdo ativa de acido ascoérbico a 1% (40
ppm b. 0. AA) foram injetados para a linha de transferéncia.

[0072] A iniciacdo da polimerizacdo ocorreu imediatamente, a
temperatura s massa de reacao e a temperatura do reator (aquecimen-
to da jaqueta de dos eixos) foram ajustadas em 80°C. A massa de re-
acao alcancgou a temperatura maxima de 70°C 28 minutos de pois da
iniciacdo e foi mantida nessa temperatura durante mais 30 minutos,
Uma corrente de gas nitrogénio varreu passando pelo espago superior
do reator durante toda a polimerizacdo e o periodo de manutencao
com a finalidade de excluir o oxigénio e de transportar qualquer vapor
para fora do reator. Nenhum condensado de vapor foi reciclado para o
processo. A pressao do acionador hidraulico do reator foi registrada e
a média da mesma foi calculada a partir do periodo de tempo se inici-
ando no ponto de iniciacao e finalizando com o tempo da descarga.
[0073] Em seguida, o gel foi descarregado a partir do reator, ajus-
tado ajustado em um triturador meet (da Bizerba) tendo uma placa de
molde com orificios de 8 milimetros. Uma parte de 800 gramas do gel
triturado foi colocada como uma camada tendo cerca de 6 mm em
uma cesta fabricada a partir de uma tela de metal e ajustada na cama-
da da amostra do secador de leito fluidificado, onde ela foi secada na
corrente de cima do ar quente que tinha uma temperatura de 180°C
durante 20 minutos. O polimero seco obtido foi esmagado com as
maos, triturado em um moinho de cilindro de tamanho piloto (de Bau-
ermeister) e peneirado para ser obtida uma fracdo que tinha um tama-
nho de particula entre 150 e 850 um. Os resultados estdo resumidos
na Tabela 2 que se segue.

Exemplo Comparativo 2
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[0074] O exemplo comparativo 1 foi repetido exceto em que os fi-
nos foram adicionados dentro do gel no reator 5 minutos antes que ele
fosse descarregado a partir do reator e misturados de forma homogeé-
nea através de agitacdo continua.

Exemplo Comparativo 3:

[0075] O exemplo comparativo 1 foi repetido exceto em que os fi-
nos foram adicionados na massa de reac¢ao no reator depois da massa
de reacao viscosa tinha comecado a se granular e foi quebrado em
grupos grossos e foram misturados de forma homogénea através de
agitac&o continua.

Exemplo Comparativo 4:

[0076] O exemplo comparativo 2 foi repetido exceto em que a va-
por que deixava o reator foi condensado, recolhido (374 g) e reciclado
de volta para o gel no reator 5 minutos antes de que ele foi descarre-
gado a partir do reator e misturado de forma homogénea através de
agitac&o continua.

[0077] Os resultados estao resumidos na tabela 1.

Exemplos 1 e 2:

[0078] Os exemplos comparativos 1 e 2 foram repetidos, porém,
além disso, 337,5 g de agua foram omitidos na receita e no lugar subs-
tituidos pelo mesmo peso de agua do extrator (20% b. 0. AA) como
obtida a partir da producéao regular. Ela foi misturada dentro do gel no

reator. Os resultados estao relatados na Tabela 1

Tabela 1
Adicao de GFl (an-

Exemplo | Adigéo dos finos (8% | agua do extra- | CRC | tes/depois da
# b. 0. AA) tor (20% b. o. (g/9) extrusao do

AA) gel)

CE1 para o0 monémero Nao 415 58,7/20,2

CE 2 para o gel (> 95% de | Nao 39,0 58,3/14 1

conversao)
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Adicao de GFl (an-

Exemplo | Adigdo dos finos (8% | agua do extra- | CRC | tes/depois da

# b. 0. AA) tor (20% b. o. (g/9) extrusao do

AA) gel)
CES3 gel (30 a 50% de | Néao 38,0 43,3/13,1
conversao)
CE 4 para o gel Condensado* |41,9 59,4/20,2
para o gel

E 1 para o0 monémero para o gel 36,9 69/44,9
E2 para o gel para o gel 39,0 64/38

* O condensado foi usado no lugar a agua do extrator.

[0079]

Os resultados demonstram que a reciclagem da agua do

extrator para o gel no reator nao influencia de forma significativa a ca-

pacidade de absorcdo, porém aumenta de forma significativa a capa-

cidade de fluir do gel no reator e ainda mais do gel depois da extruséo.

Além disso, os resultados mostram que a adicdo da agua ou de uma

solugao aquosa que nao seja basica ou que nao contenha carbonato

como no exemplo comparativo 4 somente aumenta de forma marginal

a capacidade de fluir do gel de polimero; enquanto que usando a agua

do extrator contendo carbonato como no Exemplo 2, a capacidade de

fluir € consideravelmente aumentada.
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REIVINDICAGOES

1. Processo para produzir polimero superabsorvente, carac-
terizado pelo fato de que compreende:

(a) preparar uma mistura aquosa de mondmeros seleciona-
dos para prover depois da polimerizacdo um polimero superabsorven-
te e quecompreende pelo menos um acido insaturado etilenicamente e
pelo menos um mondmero que contém pelo menos dois grupos insatu-
rados etilenicamente;

(b) alimentar a referida mistura de monémero a um reator;

(c) sujeitar a mistura aquosa de mondémeros no reator a
uma polimerizacao de radical livre para obter um gel de polimero supe-
rabsorvente;

(d) remover o polimero superabsorvente a partir do reator; e

(e) estimular o polimero superabsorvente removido a partir
do reator para obter um produto final,

por meio do qual um meio aquoso basico compreendendo
carbonato e/ou carbonato de hidrogénio € alimentado para o gel de
polimero superabsorvente na etapa (c) do processo, e finos de polime-
ros superabsorventes s&o reciclados para dentro do processo,

sendo que a etapa (e) de estimular engloba:

(A) transferir o gel de polimero superabsorvente para uma
etapa de processo subsequente de acordo com (B) se pelo menos
uma das etapas do processo de acordo com (B) for executada,

(B) opcionalmente qualquer uma das etapas que se se-
guem e combinagdes das mesmas em qualquer ordem:

(1) ajustar o gel do polimero superabsorvente;

(2) granular o gel do polimero superabsorvente,

(3) manter o gel do polimero superabsorvente em um
tanque para conter o gel,

(C) transferir o gel de polimero superabsorvente para um
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dispositivo de secagem; e

(D) secar o gel de polimero superabsorvente.

2. Processo, de acordo com a reivindicacao 1, caracteriza-
do pelo fato de que o meio aquoso basico compreende uma solucao
de purificacdo aquosa que é obtida em que pelo menos uma corrente
de gas de exaustao removida a partir de qualquer etapa do processo €
submetida a purificacdo com uma solugao aquosa basica antes de ser
expelida.

3. Processo, de acordo com a reivindicacado 1 ou 2, caracte-
rizado pelo fato de que a mistura aquosa de monémeros € alimentada
ao reator através de uma linha de transferéncia e o reator engloba pelo
menos trés zonas,

sendo que a primeira zona € uma zona de iniciac&o, a se-
gunda zona € uma zona da fase de gel e a terceira zona € uma zona
de granulacao e a mistura de mondémeros € alimentada para a zona de
iniciacao.

4. Processo, de acordo com a reivindicagao 2 ou 3, caracte-
rizado pelo fato de que a solu¢cdo aquosa de purificacéo € reciclada
para o gel na segunda ou na terceira zona do reator ou em qualquer
combinacédo das mesmas.

5. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
coes 2 a 4, caracterizado pelo fato de que pelo menos uma corrente
de gas de exaustao contém didxido de carbono resultando em um car-
bonato ou carbonato de hidrogénio contendo a solugao aquosa de pu-
rificacao.

6. Processo, de acordo com a reivindicagao 5, caracteriza-
do pelo fato de que compreende ainda:

(i) introduzir pelo menos uma parte da solugao aquosa de
purificacdo contendo carbonato ou carbonato de hidrogénio dentro da

mistura aquosa de mondémeros antes da entrada no reator, por meio
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disso, formando uma fase de gas que compreende o didxido de carbo-
no e pelo menos uma parte do oxigénio previamente dissolvida na mis-
tura de mondémeros, a referida fase de gas sendo dispersa na fase li-
quida;

(ii) sujeitar a mistura de gas/liquido a pelo menos uma fase
de separacao imediatamente antes ou depois da entrada no reator; e

(iii) pelo menos parcialmente, remover a fase gasosa sepa-
rada como uma corrente de gas de exaustao.

7. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
coes 1 a 6, caracterizado pelo fato de que a polimerizac&o de radical
livre & iniciada através de um iniciador redox € 0 componente oxidante
do iniciador € adicionado a mistura de monémeros na etapa (a) e o
componente de reducao do iniciador é adicionado a mistura de moné-
meros antes da entrada da mistura de mondémeros dentro do reator ou
diretamente ao reator imediatamente depois da entrada da mistura de
monomeros dentro do reator.

8. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢bes 1 a 7, caracterizado pelo fato de que € um processo continuo e a
mistura de mondmeros € alimentada continuamente para o reator e o
polimero superabsorvente € removido continuamente a partir do rea-
tor.

9. Processo, de acordo com a reivindicagcao 8, caracteriza-
do pelo fato de que o reator € selecionado entre amassadores e extru-
sores continuos ou reatores de correia transportadora.

10. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢oes 1 a 9, caracterizado pelo fato de que a corrente de gas de exaus-
tao se origina a partir de:

(i) correntes de saida a partir dos tanques de armazena-
mento de mondmeros e das linhas de transferéncia de monémeros;

(ii) correntes de saida a partir da desoxigenagcao da mistura
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de mondmeros;

(iii) correntes de saida a partir do reator,

(iv) correntes de saida a partir do ajuste do gel de polimero
superabsorvente;

(v) correntes de saida a partir da secagem do gel do poli-
mero superabsorvente;

(vi) correntes de saida a partir do produto do polimero su-
perabsorvente depois das operacdes de tratamento; ou

(vii) qualquer combinagao das mesmas.

11. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢oes 1 a 10, caracterizado pelo fato de que a solugado aquosa de puri-
ficacdo compreende:

(i) hidroxidos de metal alcalino;

(ii) carbonatos de metal alcalino e/ou carbonatos de hidro-
génio;

(iii) sais de metal alcalino de acidos etilenicamente insatu-
rados e opcionalmente saturados;

(iv) poeira do polimero superabsorvente;

(v) opcionalmente ions de metal exceto metais alcalino; e

(vi) opcionalmente inibidores de polimerizac&o, derivados e
/ou produtos da degradagao dos mesmos.

12. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢oes 1 a 11, caracterizado pelo fato de que o polimero superabsorven-
te resultante € uma superficie modificada através de pos-reticulacao,

tratamento de calor e/ou através de aditivos.
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