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(57) Resumo: AGENTE DE ABSORGAO DE AGUA PARTICULADO POSSUINDO FORMA PULVERIZADA DE MODO
IRREGULAR, METODO PARA PRODUCAO DO MESMO E ARTIGO ABSORVENTE A presente invencéo fornece um agente de
absorcéo de 4gua particulado para um substrato absoevente do tipo fino adequado para uso real. um agente de absorcéo de
agua particulado possuindo forma pulverizada de modo irregular, cracterizado por compreender, uma resina de absorgéo de agua
reticulada de superficie obtida pela polimerizacdo por reticulacdo de um monémero insaturado com um grupo acido e/ou sais do
mesmo, cujo agente de absorgcdo contém particulas aglomeradas no mesmo e ainda satisfaz (1) capacidade de retencao
centrifuga (CRC) em uma solugéo salina fisiolégica de ndo menos que 32 g/g, (ii) tamanho de particula médio ponderal (D50) de
200 109>m a 400 109>m. e (iii) particulas menores que 600 109>m e ndo menores que 150 109>m em 95% a 100% em peso. Ao
se usar o agente de absorgéo de agua particulado, pode-se obter artigos absorventes que possuem pouca superficie enrugada
apds absorcéo de agua e excelente propriedade de permeagao de liquido.
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AGENTE DE ABSORCAO DE AGUA PARTICULADO POSSUINDO RMA
PULVERIZADA DE MODO IRREGULAR, METODO PARA PRODUCAD

MESMO E ARTIGO ABSORVENTE
CAMPO DA INVENCAO

A presente invencdo relaciona-se a um agente de
absorcdo de agua particulado que possui uma resina
absorve agua como um componente principal. Particul

ela relaciona-se a um agente de absorcdo de agua
particulado que possuindo forma irregularmente pulv

usada por um substrato absorvente em uma fralda fin
absorvente higiénico fino, que mantém um estado fin
convencionalmente ndo obtido mesmo apdés 0 uso e exe
capacidade de absor¢ao superior.

DESCRICAO DA TECNICA RELACIONADA

Neste momento, como materiais componentes em artig
higiénicos tais como fraldas descartaveis, absorven
higiénicos, por assim dizer absorventes para incont
e etc., uma resina absorvente de agua para absorver
corporeos e fibras hidrofilicas tal como celulose e
€ amplamente usada. Como a resina absorvente de ag
exemplo, acido poliacrilico reticulado parcialmente
neutralizado, hidrolisatos de polimero graftizado d
acido acrilico, copolimeros de acetato de vinil-acr
saponificados, hidrolisatos de copolimero de acrilo
ou copolimeros de acrilamida ou polimeros reticulad
destes, polimeros reticulados de mondmeros catidnic
etc. sdo usados como materiais brutos principais.

Caracteristicas de absorcdo de agua convencionalme
exigidas incluem

para a resina absorvente de &gua

capacidade de absorcéo de liquido ou velocidade de
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de 4gua superiores, resisténcia do gel e permeabili

gel em contato com o liquido aquoso tal como os flu
corporeos, junto com a forca de succdo de agua sugu
agua de um substrato contendo o liquido aquoso. Tam
como tendéncias recentes, um po de resina absorvent

dgua com distribuicdo de tamanho de particula muito

limitada ou uma resina absorvente de agua com alta

absorvéncia e baixo conteudo soluvel tem sido exigi
alta absorvéncia contra pressao ou permeabilidade a
sob pressdo tem sido essencialmente exigido. Também
resina absorvente de agua superior também em manipu
além destas performances melhoradas tem sido exigid

Por exemplo, ha varios pedidos de patentes em muit
parametros especificando varias propriedades destas
absorventes de agua ou agentes de absorcdo de agua
resina absorvente de agua como um componente princi
medicéo (US32649
UK2267094B, US5051259, US5419956, US6087002, EP0629
EP0707603, EP0712659, EP1029886, US5462972, US54533
US5797893, US6127454, US6184433, US6297335, US37021
emitida, US5140076, US6414214B1,
US6194531, EP0940148, EP1153656,
US5149335, EP0532002, US5601452,

US6150582, WO02/053198, EP0937739).

em métodos de destes re-emitida,

uS5994440, US64447
EP0605215, US51473
US5562646, US56698

Resinas absorventes de agua superiores em resistén
do gel, conteudo soluvel e capacidade de absorcdo s
propostas em US32649 re-emitida. Uma resina absorve
agua superior em permeabilidade a liquido sob nenhu
presséo, velocidade de absorcéo e capacidade de abs

proposta em UK2267094B. A tecnologia que especifica
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distribuicdo do tamanho de particula especifico tam bém é
proposta em US5051259, US 5419956, US6087002 e EPO6 29441.

Também, uma resina absorvente de &gua superior em

absorvéncia contra pressdo sob varias cargas ou mui tos
métodos de medicdo, portanto sdo também propostos e resinas
absorventes de 4gua com superior absorvéncia contra pressao

sozinha ou em combinacdo com outra propriedade sé&o
propostas em EPO0707603, EP0712659, EP1029886, US546 2972,
US5453323, US5797893, US6127454, US6184433, US62973 35 e
US37021 re-emitida.

Resinas absorventes de agua com pouca diminuicdo d e
propriedade por impacto sao propostas em US5140076 e
US6414214B1. Uma resina absorvente de agua com quan tidade
especifica de particulas solidas pulverulentas € pr oposta
em US5994440 e uma resina absorvente de agua com me nos
coloracdo € proposta em US6444744. Resinas absorven tes de
agua superior em durabilidade do gel em uma solugéo aquosa
de acido L-ascorbico como indice de resisténcia a u rina ou
superior em capacidade de absor¢édo de dgua séo prop ostas em
US6194531 e EP0940148. Uma resina absorvente de agu a com
superior permeabilidade a ar é proposta em EP115365 6. Uma
resina absorvente de agua com menos mondémeros resid uais é

proposta em EP0605215.

Também, em US5147343, US5149335, EP0532002, US5601 452,
US5562646 e US5669894, as resinas absorventes de ag ua com
propriedades especificas sdo propostas como adequad as aos
artigos absorventes de agua tal como uma fralda que possui
propriedade especifica, composicao especifica ou

concentracdo de polimero especifica.

SUMARIO DA INVENCAO
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Entre as resinas absorventes de agua ou agentes de

absorcéo de agua que foram desenvolvidos com base e m muitas
propriedades, conforme descrito acima, aqueles obje tivados
para ou com especificacdes destas propriedades fora m também
produzidos, entretanto, houve um problema pois eles ainda
nao atenderam de forma satisfatoria a performance n 0 Uso
pratico tal como uma fralda descartavel e etc., mes mo se

estas propriedades sdo controladas.
Portanto, € um objetivo da presente invencao forne cer
um agente de absorcdo de agua particulado adequado para o

uso pratico em substratos absorventes finos onde a

performance praticamente suficiente ndo foi ainda a tingida
no substrato absorvente fino mesmo através do contr ole ou
desenvolvimento de muitas propriedades tais como ve locidade
de absorcdo de agua, capacidade de retencdo centrif uga,

absorvéncia  contra  pressdo, resisténcia do  gel,

durabilidade, contetdo solluvel e tamanho de particu la,
embora baseado em quais resinas absorventes de agua ou
agentes de absorcao de agua foram desenvolvidos e u sados.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

A Figura 1 mostra o equipamento usado para medir 0
tempo de permeacéo de liquido sob presséao.

DESCRICAO DA(S) MODALIDADE(S) PREFERIDA(S)

O volume de uma resina absorvente de agua aumenta apos
a absorcao de liquido, e assim muda também todo o v olume de
um substrato absorvente fino. Em um substrato absor vente
fino, quando esta mudanca de volume ndo € uniforme ou
fornece uma forma irregular apos a absorcao de liqu ido, ele
pode fornecer uma sensacgdo desconfortavel a um usué rio ou
pode incorrer em vazamento de liquido porque o liqu ido
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recentemente liberado fluiu ao longo da forma irreg ular
formada sobre o substrato absorvente antes de ser a bsorvido

pelo substrato absorvente. Na presente invencdo foi

observado que o volume de um agente de absorcdo de agua
5 particulado apds a absorcéo de liqguido aumentou mai S que o
volume de liquido absorvido, como uma razao para ta l. Entdo
foi descoberto que quando um agente de absorcdo de agua
particulado composto de resina absorvente de agua c omo um
componente principal e incluindo particulas aglomer adas, e
10 possuindo forma pulverizada irregularmente, tamanho de
particula especifico, distribuicdo de tamanho de pa rticula
especifico e capacidade de absorcao especifica, a e Xpansao
de volume do agente de absorcédo de 4gua pode ser su primida
até quase o volume de liquido absorvido e forneceu aspereza
15 menor de um substrato absorvente apos a absorcéo de liquido
praticamente na aplicacao de um fino substrato abso rvente.
Os presentes inventores também descobriram que qua ndo

0 agente de absor¢cdo de agua contém essencialmente
particulas aglomeradas, a permeabilidade a liquido sob

20 pressao é significativamente melhorada.

Além disso, os presentes inventores também descobr iram
que quando um agente de absorcdo de agua particulad o é
preparado por aglomeracdo em liquido aquoso tal com 0 agua

enquanto se mantém o conteuddo de agua especifico, a

25 resistividade do volume de um agente de absorcdo de agua
pode ser reduzida. Este fato significa que o agente de
absorcdo de agua da presente invencdo possui mais
propriedades condutoras pelo processo de aglomeraca o]
prescrito, a eletricidade estatica gerada pela fric ¢céo do

30 po6é do agente de absorcdo de &gua pode ser reduzida,
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suprimindo assim o0 espalhamento de p6é causado pela

eletricidade estéatica. Portanto, problemas podem se r
suprimidos na preparacdo de um fino substrato absor cao,
porque o agente de absorcdo de agua particulado da presente
invencao possui propriedades de manipulagéo superio res.

Um agente de absorcdo de agua particulado da prese nte
invencdo € um agente de absor¢cdo de &gua particulad 0
possuindo forma pulverizada irregularmente, o qual agente

de absorcdo de &gua particulado compreende como um
componente principal uma resina de absorcdo de agua de

superficie  reticulada obtida por polimerizagdo de

reticulagdo de um monomero insaturado possuindo um grupo
acido e/ou sais deste, o referido agente de absorca o de
agua particulado contém particulas aglomeradas nest e, e
também o referido agente de absorcdo de agua partic ulado

satisfaz de (i) a (iii) descritos abaixo:

(i) capacidade de retencao centrifuga (CRC) do age nte
de absor¢cdo de agua particulado em uma solugdo sali na
fisiol6gica sendo ndo menor que 32 g/g;

(i) tamanho de particula médio ponderal (D50) do
agente de absorcdo de agua particulado estando na f aixa de
200 a 400 pm; e

(i) particulas do agente de absor¢cdo de &gua
particulado menores que 600 um e ndo menores que 15 0 um
estando na faixa de 95 a 100% em peso.

Um método para a producdo do agente de absorcdo de
agua particulado com forma pulverizada irregularmen te da
presente invencao é:

um meétodo para a produgcdo de um agente de absorgéo de

agua particulado possuindo forma pulverizada
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irregularmente, o qual agente de absor¢cdo de agua
particulado compreende como um componente principal
resina de absorcdo de agua de superficie reticulada
por polimerizacao de reticulagdo de um mondémero ins
possuindo um grupo acido e/ou Said deste e também a
de etapas de secagem e pulverizagao, e o referido a
absorcdo de agua particulado contém particulas aglo
neste, este método compreendendo:

uma etapa de polimerizacdo por reticulacdo de uma
solucéo aquosa de um mondémero insaturado contendo u
acrilico ndo neutralizado e/ou sais destes na prese
um agente de reticulacao;

uma etapa de reticulacdo de superficie adicional d
uma particula de resina de absorcdo de agua obtida
polimerizacdo e a referida particula de resina de a
de agua satisfazendo de (i) a (iii) descritos abaix

(i) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) da
particula de resina de absorcdo de agua em uma solu
salina fisiolégica sendo ndo menor que 32 g/g,

(i) tamanho de particula médio ponderal (D50) da
particula de resina de absor¢cédo de agua estando na
150 a 380 um; e

(iii) particulas de resina de absorcdo de agua men
gue 600 um e ndo menores que 150 um estando na faix
a 100% em peso; e

uma etapa de também adicionar liquido aquoso a est
apos a reticulacdo de superficie e o aquecimento da
particulas de resina enquanto se mantém o contetdo

destas entre 1 e 10% em peso e também se controland

tamanho de particula.
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EFEITOS DA INVENCAO

De acordo com um agente de absorcdo de agua

particulado com forma irregularmente pulverizada da

presente invengdo, no uso pratico como um substrato de
absorcdo fino tal como uma fralda fina, uma sensaca 0
desagradavel pode ser reduzida porque um substrato de

absor¢do possui pouca irregularidade, ndo estando

relacionado a absorcdo de liquido. Também, devido a alta
permeabilidade a liquido e a alta velocidade de abs orcao do
agente de absorcdo de agua, o escape ou re-umidific acao sao
menores, e devido ao melhoramento da secura da supe rficie
dos artigos de absorcdo finos, a geragdo de sudores e ou

irritagdo cutanea de um usuario pode ser reduzida.

Além disso, devido a pouca carga eletrostatica de u m
agente de absorcdo de agua particulado, a manipulac ao
durante a producdo de um substrato de absorcédo fino e
melhorada.

Além destas vantagens, limitando-se o tamanho de

particula médio ponderal de um agente de absor¢éo d e agua
particulado dentro de uma faixa especifica e limita ndo-se a
propor¢cdo de particulas menores que 600 um e ndo me nores
que 150 um dentro da faixa especifica, a distribui¢ ao do
didmetro de particula torna-se mono-dispersada e po rtanto

gera pouca segregacao de tamanho. Como um resultado , a
frequéncia da mudancga periddica na quantidade alime ntada de

po € suprimida. Isto possui 0 efeito da estabiliza¢ ao da
qualidade do artigo de absorc¢éo fino produzido e mi sturacao

homogénea facil com fibras hidrofilicas tal como pa sta de

celulose triturada.

MELHORES MODALIDADES PARA PRATICAR A INVENCAO
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Os materiais brutos usados para a resina de absorg ao

de agua e agente de absorcdo de agua particulado da

presente invencdo e condi¢cdes de reacao serdo expli cados
abaixo. Na presente invencéo, os seguintes valores obtidos
pelos métodos descritos nos Exemplos apresentados m ais
tarde: (i) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisiolégica, (ii) tamanho de particu la médio
ponderal (D50), (iii) percentual em peso de particu las
menores que 600 pum e nado menores que 150 pum, (iv)
absorvéncia contra presséao a 1,9 kPa (AAP1, 9 kPa) em uma
solucdo salina fisiologica, (v) percentual de parti culas
menores que 150 pum, (vi) desvio padrao logaritmico, (vii)
velocidade de absor¢cdo de vortice, (viii) fluidez a pos
absorcdo de umidade, (ix) diminuicdo da proporcdo d o]
tamanho de particula médio ponderal por impacto e a umento
da proporcdo do tamanho de particula médio ponderal por
aglomeracdo, (x) densidade aparente do gel apds inc haco
saturado em uma solugéo salina fisiologica, (xi) te mpo de
permeacdo de liquido sob pressao, (xii) conteudo de agua e
(xiii) resistividade de volume de um agente de abso rcao de
agua.

(1) Resina absorvente de agua

Uma resina absorvente de agua da presente invencao
significa um polimero reticulado que pode formar hi drogel e
inchar na presenca de agua e ndo se dissolve em agu a, por
exemplo, inchar na presenca de agua indica a absorg ao de
uma grande quantidade de agua em agua permutada, ta | como
essencialmente 5 vezes ou mais 0 proprio peso e
preferivelmente de 50 a 1.000 vezes. Nao se dissolv er em
agua significa que o conteudo soluvel (contetdo ext raivel)
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medido e especificado por um método para “Equilibri
Extractable Content” em US32649 re-emitida ndo é me
0% em peso e nao maior que 50%
preferivelmente ndo menor que 0% em peso e ndo maio
5 30% em peso.
Como uma
invencédo, para alcancar os objetivos da presente in
uma resina absorvente de agua, obtida através de
polimerizacdo por reticulagdo de um mondmero insatu
10 contendo um grupo acido e/ou sais deste, é essencia
usada e preferivelmente um polimero neutralizado de

poliacrilico, obtido por polimerizacao e reticulaca

mondmero insaturado composto principalmente de &cid
acrilico e/ou sais deste, € usado.
15 Qualquer resina absorvente de agua pode ser usada

contanto que ele possua uma estrutura polimerizada
reticulada e pode ser uma resina absorvente de agua
por reacao de reticulagdo com um agente de reticula
a polimerizagcdo de um mondémero insaturado contendo
20 acido e/ou sais deste.
(2) Agente de absorcdo de agua (absorvente de agua)
um meétodo de producao deste
Um agente de absor¢cdo de agua na presente invencgao
um agente gelificante feito de uma resina de absor¢
25 agua como um componente principal, para absorver li
aquoso. O liquido aquoso nao esta limitado a agua m
inclui  substancias contendo sem estar

também agua

especialmente limitada a urina, sangue, excrementos

liquidos residuais, umidade ou vapor, gelo, uma mis

30 4&gua e solventes organicos ou solventes inorganicos
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pluviais e aguas subterraneas, preferivelmente urin a e
particularmente de forma preferivel urina humana. N a
presente invencao, a resina de absorcdo de agua pod e ser
usada no estado em que se encontra como um agente d e
5 absorgdo de agua e aditivos ou agua podem estar con tidos de
forma opcional. O conteddo de uma resina de absorca o de
agua no agente de absorgéo de agua € de 70 a 100% e m peso
do agente de absorcéo de agua, preferivelmente de 8 0 a 100%
em peso e também preferivelmente de 90 a 100% em pe so. Como
10 outros componentes secundarios contidos, agua é ger almente
usada como um componente principal ou essencial e t ambém os

aditivos descritos posteriormente sao usados.

Um método para preparar o agente de absorcédo de ag ua
da presente invencdo ndo possui nenhuma limitacédo ¢ ontanto
15 que ele possa fornecer as propriedades satisfatoria S
mencionadas acima. Um método, por exemplo, através do
controle do tamanho de particula especifico antes d a
reticulacdo de superficie de uma resina de absorgéo de
agua, da reticulagédo de superficie e aquecimento ad icional
20 pela adicdo de agua enquanto se mantém o contetdo d e agua
da resina de superficie reticulada, mais especifica mente,
um dos seguintes métodos de producdo de 1 a 3 pode ser
aplicado.
Método de Producdo 1: Método para um agente de
25 absorcdo de 4gua particulado através de polimerizag ao por
reticulacdo de uma solugcéo aquosa de um mondémero in saturado
contendo &cido acrilico ndo neutralizado e/ou sais destes
como um componente principal na presenca de um agen te de
reticulacdo, secagem e pulverizagdo, ajuste a distr ibuicado

30 do tamanho de particula especifico, reticulacdo de
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superficie das particulas de resina de absor¢do de agua
assim obtidas com capacidade de absorcéo especifica e entédo
aglomeracao para ajustar o tamanho de particula atr avés do
aguecimento enquanto se mantém o conteudo de agua d ela
5 10% em peso através da adicdo de agua e da classifi cacao

das particulas aglomeradas obtidas.
Método de Producdo 2: Método para um agente de

absorcdo de agua particulado incluindo as etapas de

polimerizacdo por reticulacdo de uma solucdo aguosa de uma
10 concentracédo especifica de um mondémero insaturado ¢ ontendo
acido acrilico ndo neutralizado como componentes pr incipais

na presenca de um agente de reticulagdo, secagem,

pulverizacdo, ajuste a distribuicdo do tamanho de p articula
especifico, reticulacdo de superficie das particula s de

15 resina de absorcédo de agua assim obtidas com capaci dade de
absorcdo especifica e entdo aglomeracdo para ajusta r o
tamanho de particula através do aquecimento enquant 0 se
mantém o conteddo de 4gua de 1 a 10% através da adi cdo de
agua e classificagdo das particulas aglomeradas obt idas.

20 Método de Producdo 3: Método para um agente de
absorcdo de agua particulado através de polimerizag ao por
reticulacdo de uma solugcédo aquosa de um mondémero in saturado
contendo &cido acrilico ndo neutralizado e/ou sais destes
como componentes principais na presenca de um agent e de

25 reticulacdo, secagem, pulverizacdo, ajuste a distri buicao

do tamanho de particula especifico, reticulacdo de

superficie das particulas de resina de absorcdo de agua
assim obtidas com absorvéncia especifica e entdo
aglomeracao para ajustar o tamanho de particula atr aves do

30 aquecimento enquanto se mantém o conteudo de agua d ela
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10% em peso através da adicdo de agua e classificag ao das
particulas aglomeradas obtidas, onde um agente quel ante e
adicionado em um ou mais momentos selecionados a pa rtir do
grupo consistindo de (i) durante a polimerizacao, ( i) apos

5 apolimerizagdo e antes da reticulagdo de superfici e, (iii)

durante a reticulacdo de superficie, (iv) durante a
aglomeragao.
Um método de producdo para o agente de absorcdo de
agua da presente invencédo e também o agente de abso rcao de
10 agua da presente invencdo sao explicados abaixo
seqguUencialmente.

(3) Um mondémero insaturado

Como um mondmero insaturado que compdem uma resina de
absorcdo de agua (posteriormente podera ser abrevia do como
15 simplesmente monémero), acido acrilico e/ou um sal deste é
preferivelmente usado como um componente principal, e eles
podem ser usados sozinhos ou em combinagdo com outr oS
mondmeros para se obter uma resina de absor¢do de a gua.
Tais outros mondémeros incluem um mondémero insaturad 0 aquoso

20 ou hidrofébico tal como acido metacrilico, anidrido
maleico, acido maleico, acido fumarico, acido crotd nico,

acido itacOnico, acido vinilsulfénico, acido 2-

metacrilamina-2-metilpropano sulfonico, acido
metacriloxialcano sulfénico e seus sais de metal al calino,
25 sal de amonio, N-vinil-2-pirrolidona, N-vinilacetam ida,

metacrilamida,  N-isopropol metacrilamida, N,N-dimet il

metacrilamida, metacrilato de 2-hidroxietila, metac rilato

de metoxipolietilenoglicol, metacrilato de

polietilenoglicol, isobutileno, metacrilado de laur il, etc.
30 Eles podem ser usados sozinhos ou em combinacgéo de dois ou
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mais tipos.

Quando os monémeros que ndo o acido acrilico (sais )
sdo usados em combinacdo, para alcancar os objetivo s da
presente invenc¢ao, o uso da propor¢cdo do mondémero q ue nao o

5 &cido acrilico (sais) é preferivelmente de 0 a 30% em mol
com base na quantidade total de &cido acrilico e sa IS
deste, mais preferivelmente de 0 a 10% em mol e ain da mais

preferivelmente de 0 a 5% em mol.

Quando um monémero insaturado contendo um grupo ac ido
10  é usado como um monémero, sais deste incluem sais d e metal
alcalino, sais de metal alcalino terroso e sais de amaonio,
em vista de performance, disponibilidade industrial e
seguranca de uma resina de absorcao de agua obtida, sais de
sédio e sais de potassio nao preferidos. Um mondémer 0
15 insaturado contendo um grupo acido tal como acido a crilico
é preferivelmente neutralizado no grupo acido em vi sta da
propriedade e relacédo de pH e neutralizacdo do grup 0 acido
é frequentemente de 20 a 100% em mol, preferivelmen te de 30
a 95% em mol e mais preferivelmente de 40 a 80% em mol. A
20 neutralizacdo do grupo éacido pode ser executada em uma
solucdo aquosa contendo um monémero ou pode ser exe cutada
apos a obtencdo de um polimero conforme mostrado no meétodo

de producé&o 2 ou podem ser usados em combinagao.

(4) Um agente de reticulagéo interno

25 Uma resina de absorcdo de &gua usada na presente
invencdo € um polimero reticulado e a estrutura ret iculada
pode ser formada como um tipo auto-reticulado sem o uso de
um mondmero passivel de reticulacédo ou tipo reticul ado com
agente de reticulagdo interno tal como um mondémero passivel
30 de reticulagdo pode ser usado. Em vista da propried ade, é
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preferivel copolimerizar ou reagir um agente de ret
interno  possuindo ndo menos que 2 grupos insaturado
polimerizaveis ou ndo menos que 2 Qrupos passiveis
reacdo em uma molécula. Um agente de absorcdo de &g
torna-se insolUvel a agua devido ao fato de ser um
reticulado.

Exemplos especificos destes agentes de reticulacdo
internos N,N’-metileno

incluem, por exemplo,

bismetacrilamida, dimetacrilatode polietilenoglicol

dimetacrilato de polipropilenoglicol, trimetacrilat

trimetilolpropano, trimetacrilato de glicerina, acr

metacrilato de glicerina, trimetacrilato de

trimetilolpropano  modificado com 6xido de etileno,

tetrametacrilato  de  pentaeritritol, trialilcianurat

isocianurato de trialila, fosfato de trialila,

trialilamina, polimetaliloxi alcano, polietilenogli
diglicidil éter, glicerol diglicidil éter, etilenog
polietilenoglicol,

propilenoglicol, glicerina,

pentaeritritol, etilenodiamina, carbonato de etilen
carbonato de propileno, polietileniimina, metacrila
glicidila, etc.

Estes agentes de reticulacdo interno podem ser usa
ou em uma mistura de dois ou mais tipos, conforme
apropriado. Estes agentes de reticulacdo interno po
adicionados como um todo dentro de um sistema reaci
em porcdes. Quando pelo menos um tipo ou ndo menos
tipos de agentes de reticulacdo interno s&do usados,
levando-se em consideracdo as propriedades de absor
uma resina de absor¢do de 4gua ou um agente de abso

agua finalmente obtido, é preferivel usar essencial

Peticdo 870160025788, de 06/06/2016, pag. 19/117

iculagao
S
de
ua

polimero

o de

ilato e

col

licol,

to de

dos

dem ser

onal ou

que 2

cao de

rcao de

mente um



10

15

20

25

30

16/102

composto possuindo ndo menos que dois grupos insatu rados

polimerizaveis na polimerizacao.

Usando-se uma quantidade destes agentes de reticul acao
internos preferivelmente na faixa de 0,001 a 2% em mol com
base no monbmero insaturado (excluindo os agentes d e
reticulacéo internos), mais preferivelmente 0,005 a 0,5% em

mol, também preferivelmente 0,01 a 02% em mol e

particularmente preferivelmente de 0,03 a 0,15% em mol. O
uso de quantidades dos agentes de reticulacdo inter no
menores que 0,001% em mol e superiores que 2% em mo | pode

nao fornecer propriedades de absorgéo suficientes.

Quando a estrutura reticulada € introduzida em um

polimero pelo uso de um agente de reticulagdo inter no, o
agente de reticulacdo interno pode ser adicionado a um
sistema reacional antes, durante ou apos a polimeri zacao do

mondmero ou apos a neutralizacao.

(5) Iniciador de Polimerizacao

Um iniciador usado em polimerizagdo de um monomero
para se obter uma resina de absorcdo de &gua usada na
presente invencao inclui um iniciador de polimeriza cado na
forma de radical tal como persulfato de potassio,
persulfato de amonio, persulfato de sédio, peraceta to de
potassio, peracetato de sddio, percarbonato de pota ssio,
percarbonato de sddio, hidroper6xido de tercbutila,
peréxido de hidrogénio, 2,2’-azobis(2-
amidinopropano)dihidrocloreto, etc.: o0s iniciadores de
fotopolimerizacdo  tal como o0  2-hidroxi-2-metil-1-
fenilpropano-1-ona, etc. O uso de uma quantidade do
iniciador de polimerizagdo, em vista de propriedade , esta

na faixa de 0,001 a 2% em mol, preferivelmente de 0 ,01 a
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0,12% em mol (com base no total de mond6meros). Quan do a
quantidade utilizada do iniciador de polimerizacao € menor
que 0,001% em mol, monbmeros residuais nao reagidos
aumentam, se a quantidade do iniciador de polimeriz acao e
5 superior a 2% em mol, o controle de polimerizagéo t orna-se

dificil e, portanto n&o preferivel.

(6) Método de Polimerizacao

Na presente invencdo, a polimerizacdo em massa ou

polimerizacdo por precipitacdo pode ser executada,

10 entretanto, em vista de propriedade, a polimerizaca 0 em
solugdo aquosa ou polimerizagdo em suspensdo de fas e
reversa executadas em solucdo aquosa do mondmero sa 0
preferiveis. A concentracdo de monémero na solucdo aguosa

(posteriormente referida como uma solugdo aquosa de

15 monbmero), quando uma solugcdo aquosa do monbmero é
preparada, é determinada pela temperatura da soluca 0 aquosa
ou do monémero e ndo especialmente limitada, entret anto,

preferivelmente de 10 a 70% em peso e também

preferivelmente de 20 a 60% em peso. Quando a polim erizacao
20 em solucdo aquosa € executada, um solvente que néo agua

pode ser usado, se necessario, e o tipo de solvente usado

em combinacdo ndo € especialmente limitado. A quebr a pode

ser executada ap0s a polimerizacdo, se necessaria.

A polimerizagdo é iniciada usando-se o iniciador d e
25 polimerizagdo. Um raio de energia ativado tal como um raio
UV, feixe de elétron ou raio y pode ser usado exclu indo-se

o iniciador de polimerizacdo em seu estado ou em co mbinacao

com o iniciador de polimerizacdo. A temperatura de
polimerizacao depende do tipo do iniciador de polim erizacao

30 usado, entretanto, é preferivelmente na faixa de 15 a 130°C
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e mais preferivelmente na faixa de 20 a 120°C.

A polimerizacdo em fase reversa ¢ um método para a

polimerizacao através da suspensao de uma solucéo a quosa de
mondmero em um solvente organico hidrofobico, descr ito por
exemplo em US4093776, US4367323, US4446261, US46832 74,
US5244735, etc. A polimerizacdo em solucdo aquosa € um
método para polimerizacdo de uma solucdo aquosa de mondémero
sem o uso de um solvente de dispersao, descrito por exemplo
em US4625001, US4873299, US4286082, US4973632, US49 85518,
US5124416, US5250640, US5264495, US5145906, US53808 08,
EP0811636, EP0955086, EP0922717, etc. Os mondmeros ou
iniciadores de polimerizagdo exemplificados nestes métodos
de polimerizacdo sdo também apliciveis a presente i nvencao.
Uma resina de absorcdo de agua da presente invenca 0
possui, conforme descrito, grau de neutralizacdo de grupos
acido de geralmente 20 a 100% em mol, mas em um pro cesso de

polimerizagdo de um mondmero insaturado, o mondmero
insaturado pode ser polimerizado no estado n&o neut ralizado
e ser neutralizado apos a polimerizagéo, ou a polim erizacao
pode ser executada usando-se 0 mondmero insaturado
neutralizado antecipadamente. Portanto, o grau de
neutralizacdo do mondémero insaturado na solucdo aqu osa de
mondémero pode estar em qualquer faixa de 0 a 100% e m mol.

Entre estes, no método de producdo 1 ou o método de

producdo 3 pode também ser polimerizagdo por neutra lizagao
e a polimerizacdo pode ser executada usando-se a so lucéo
aguosa de mondémero com o grau de neutralizacao de 3 0 a 100%

em mol, preferivelmente de 40 a 95% em mol e mais
preferivelmente de 50 a 85% em mol. As modalidades de

neutralizagéo incluem iniciar a polimerizagdo usand 0-se 0
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mondmero insaturado ndo neutralizado, seguido por
neutralizacdo no meio da polimerizacdo; para polime
usando-se o0 monémero insaturado neutralizado também
da polimerizagcédo, todos os quais fornecendo polimer
do monbmero insaturado neutralizado finalmente, e o
médio do grau de neutralizag&o no inicio da polimer

Por outro lado, por assim dizer, um método para
polimerizacao de acido, seguido por neutralizacéo,
adotado, onde o mondmero insaturado n&o neutralizad
contendo um grupo acido, particularmente, acido acr
ndo neutralizado como um componente principal é
polimerizado, seguido pela neutralizagdo do grupo &
Este corresponde ao método de producéo 2. Isto €, o
de producdo 2 da presente invencdo € um método para
polimerizacao por reticulagdo de concentracéo espec
solucdo aquosa de monémero insaturado com acido acr
nao neutralizado como um componente principal na pr
de um agente de reticulacdo, seguido pela neutraliz
ajuste ao tamanho de particula especifico e também
reticulacdo de superficie das particulas de resina
absorcdo de agua assim obtidas com capacidade de ab
especifica. No método de producdo 2, o acido acrili
neutralizado é um componente principal e apdés a
polimerizacdo por reticulagdo usando um mondmero de
acrilico ndo neutralizado na faixa de preferivelmen
100% em mol, mais preferivelmente de 90 a 100% em m
particularmente preferivelmente de 100% em mol, seg
pela adicio de um sal de metal alcalino para poés-
neutralizagdo para fornecer uma base de metal alcal

parcial a ser usada como uma resina de absorcéo de
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presente invencdo. Quando uma resina de absorcdo de
obtida por este método de polimerizagdo é usada com
agente de absorcdo de agua da presente invencéo, é
obter um substrato de absorcdo com alta capacidade
5 absorcgdo e superior estabilidade a urina. Quando o
insaturado ndo neutralizado é polimerizado, o uso d
quantidade de um agente de reticulacdo interno tend
capaz de aumentar e a resisténcia a deterioracao pe
pode ser melhorada pelo aumento na densidade
10 reticulagao.
Na presente inven¢do, outros monémeros polimerizav

podem ser usados com &cido acrilico, se necessario.

mondmeros polimerizaveis especificos, agentes de

reticulacéo internos, tipos de iniciadores de
15 polimerizacéo, aditivos e etc. sdo os mesmos descri
conteudos dos itens (3), (4) e (5). No método de pr
2, a concentracdo de um mondmero polimerizavel, qua
solvente é usado, ndo é especialmente limitada, ent
ela é tdo baixa quanto de 5 a 30% em peso e preferi
20 de 10 a 30% em peso e a temperatura de iniciacdo da
polimerizacdo da solucdo de monbémero aquosa
preferivelmente tdo baixa quanto de 10°C a 25°C.
Os compostos de metal alcalino usados para neutral
um grupo acido no monémero insaturado que contém um
25 acido ou em um polimero obtido para fornecer uma ba
metal alcalino parcial incluem hidréxido de metal a
(hidréxido de sodio, hidroxido de potassio, hidroxi
litio, etc.) carbonato de metal alcalino (carbonato
sédio, bicarbonato de potassio, etc.) e etc. Em vis

30 performance, a disponibilidade industrial e seguran
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resina de absor¢cdo de agua obtida, os sais de sédio
sais de potassio sdo preferiveis entre eles. Na pre
invencado, de 50 a 90% em mol, preferivelmente de 60
em mol de grupos acidos em um polimero sdo converti
5 sais de metal alcalino por reacdo de neutralizacao
composto de metal alcalino.
No método de producdo 2, o polimero apos
polimerizacao € essencialmente neutralizado. Um mét
neutralizacdo de um polimero com um composto de met
10 alcalino inclui, quando a polimerizacao é executada

se um solvente, um onde uma solu¢cdo aquosa de um co

de metal alcalino é adicionada, enquanto se corta u

polimero tipo gel obtido em pequenos pedacos ndo ma

que cercade 1 cm 3 seguido por misturacdo adicional do gel
15 com um amassador ou um moedor de carne. A temperatu

neutralizacédo para se obter o agente de absorcéo de

presente invengdo é de 50°C a 100°C, preferivelment

60°C a 90°C e a neutralizacdo é preferivelmente exe

de forma que a homogeneidade ndo seja maior que 10
20 representado pelo primeiro indice de neutralizacédo

(especificado pelo grau de neutralizagdo de 200 par

descrito na reivindicacdo 1 de US6187872.

(7) Agente de transferéncia de cadeia
Na presente invengdo, um agente de transferéncia d

25 cadeia pode ser usado na polimerizacdo. Através da
polimerizacdo na presenca de um agente de transferé
cadeia aquoso aléem do mondémero insaturado, de um ag
reticulacdo interno e um iniciador de polimerizagcao
quando uma resina de absorcédo de 4gua assim obtida

30 como um agente de absorcdo de dgua da presente inve
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substrato de absor¢cdo com alta capacidade de absorg
superior estabilidade a urina pode ser obtido. Quan
agente de transferéncia de cadeia € usado em combin
uso de uma quantidade do agente de reticulacéo inte

ser aumentado, como uma
resultante pela urina pode ser melhorada aumentando
densidade de reticulagdo. O agente de transferéncia
cadeia aquoso usado para polimerizacao na presente

nao é especialmente limitado contanto que ele disso

em agua ou em um mondmero insaturado etilénico e in
tidis, tiolatos, alcoois secundarios, aminas, hipof

(sais), e etc.

Especificamente, mercaptoetanol,

mercaptopropanol, dodecil mercaptano, tioglicéis, &
tiomalico, acido 3-mercaptopropidnico, isopropanol,

de sdédio, fosfito de potassio, hipofosfito de sodio

férmico e seus sais sédo usados, e um tipo e ndo men

tipos selecionados a partir do grupo pode ser usado

view of the effect, phosphorous compounds, in parti
hypophosphite salts such as sodium hypophosphite ar
preferably used.

O uso de uma quantidade do agente de transferéncia
cadeia aquoso depende do tipo de agente de transfer
cadeia aquoso e da concentracdo de uma solucdo aquo
mondmero, entretanto, € de 0,001 a 1% em mol com ba
monodmeros totais e preferivelmente de 0,005 a 0,3%

O uso de uma quantidade menor que 0,001% em mol nao
nenhum efeito de agentes de transferéncia de cadeia
outro lado, o uso de uma quantidade superior a 1% e

aumenta o conteudo soluvel em agua e contrariamente

a estabilidade e, portanto ndo é preferivel. O agen
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transferéncia de cadeia pode ser adicionado dissolv
mondmero em uma solucdo aquosa antes da polimerizag
sequencialmente no meio da polimerizacao.

(8) Secagem

O polimero reticulado pelos métodos de polimerizag
acima € um polimero reticulado tipo gel hidratado,
ser triturado, se necessario, e depois seco. A seca
executada geralmente a uma temperatura na faixa de
250°C, preferivelmente de 100°C a 220°C e mais
preferivelmente de 120°C a 200°C como temperaturas
de aquecimento. O tempo de secagem depende da area
superficie e do contetdo de agua de um polimero e u
de secador e é selecionado para se obter o conteudo
objetivado. Na presente invengcdo, um polimero retic
apos a secagem € chamado de uma resina de absorcao

O conteudo de agua de uma resina de absorcédo de ag
usada na presente invencdo ndo € especialmente limi

7

entretanto, ele é secionado de forma a fornecer uma
particula que exibe fluidez mesmo a temperatura amb
estado de p6 com o contetdo de agua de mais preferi

0,2 a 30% em peso, também preferivelmente de 0,3 a
peso e particularmente de forma preferivel de 0,5 a

peso. Conteudo de &gua muito alto ndo apenas prejud
fluidez e portanto afeta a producdo mas também torn
pulverizacdo de uma resina de absorcao de agua impo
pode perder o controle para a distribuicdo do taman
particula especifico. O conteudo de agua de uma res
absorcdo de agua é especificado como a quantidade d
contida na resina de absorcdo de agua, medida por p

peso na secagem a 180°C por 3 horas.
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Como um método de secagem usado, varios métodos po dem
ser adotados, de forma que o conteudo de agua objet ivado
seja atingido, incluindo secagem a quente, secagem atraves
de ar quente, secagem sob pressao reduzida, secagem atraves

5 de raios infravermelhos, secagem por  microondas,

desidratacdo azeotropica com um solvente  organico

hidrofébico e secagem de alta umidade usando-se vap or a
alta temperatura, entretanto, ndo especialmente lim itados.
A forma de uma resina de absorcdo de agua da prese nte
10 invencdo obtida pelos métodos de producdo acima nao e
especialmente limitada, contanto que ela seja adequ ada para
ser tratada como po e inclua formas esféricas, fibr osas, em
bastdo, quase esféricas, planas, irregulares, parti culadas
aglomeradas, particulas estruturadas porosas, entre tanto,
15 uma forma irregularmente pulverizada obtida por um processo
de pulverizacdo apos a polimerizacdo da solucédo aqu osa ou
da polimerizacdo por fase reversa € essencialmente usada.
Embora as particulas com forma irregularmente pulve rizada

sejam essencialmente usadas, outras particulas, por
20 exemplo, particulas esféricas podem estar compreend idas.

Neste caso, 0 conteudo de particulas com forma

irregularmente pulverizada é de 70 a 100% em peso, mais
preferivelmente de 85 a 100% em peso e particularme nte de
forma preferivel de 95 a 100% em peso. As particula s com
25 forma irregularmente pulverizada obtidas através de um
processo de pulverizacdo podem ser essencialmente u sadas.
(9) Pulverizacéo, classificacdo, controle do tamanh 0

de particula e capacidade de absorcéo
Uma resina de absorcdo de &gua usada na presente

30 invencdo é ajustada preferivelmente para ter tamanh o de
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particula especifico.

Geralmente, quando se tenta obter particulas com

tamanho de particula médio ponderal tdo pequenos qu anto
possivel, a proporcdo de particulas final (por exem plo,
5 particulas menores que 106 pum) tente a aumentar,
entretanto, por combinacdo de um método de pulveriz acéo e
classificac@o descrito apds, e também com a recuper acao das
finas particulas de resina de absorcédo de agua, uma resina
de absorcdo de agua controlada para possuir diametr o de
10 particula especifico podem ser obtida com alto rend imento.
Um pulverizador usado para se obter particulas
possuindo forma irregularmente pulverizada e o segu inte
didmetro de particula objetivado controlado, obtido por um
processo de pulverizacdo, inclui aqueles classifica dos como
15 um pulverizador de corte grosso, um pulverizador de impacto
e um pulverizador de rotacdo de alta velocidade, en tre os
tipos de pulverizador classificados na Tabela 2.10 de

“Powder Engineering Handbook” (Editado por The Association

of Powder Engi neering: primeira versdo) e tais tipos que
20 possuem pelo menos um mecanismo de pulverizagdo com 0 corte,
cisalhamento, impacto e friccdo sao preferivelmente usados
e em particular, um pulverizador com mecanismo de ¢ orte ou
cisalhamento como mecanismo principal é preferivel. Além
destes, mesmo aqueles classificados como sendo do t ipo de
25 rotagdo de cilindro e um moinho de cilindros (tipo de
rotacao de cilindro) possuindo mecanismo de compres sdo como
mecanismo de pulverizacdo podem ser usados, se eles possuem
efeitos de cisalhamento e corte fortes. Entre o0s
pulverizadores preferiveis, tal equipamento pulveri zador de
30 cisalhamento por mudltiplas laminas rotativas contra uma
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lamina fica €& preferivel. A velocidade periférica d as
laminas rotativas € preferivelmente de 3,0 a 200 m/ s, mais

preferivelmente de 5,0 a 150 m/s. Tal pulverizador de
laminas com alta velocidade de rotacdo pode ndo ape nas

fornecer alta eficiéncia de pulverizacdo e superior
produtividade, mas também diminui a geracéo de pés finos do

agente de absor¢do de agua.

Na presente invencdo, pulverizando-se uma resina d e
absorcédo de agua seca com contetudo de agua na faixa de 0,2
a 30% em peso com o pulverizador de p6, a geracéo d e
particulas finas menores que 150 um pode ser suprim ida ao

minimo e a operagcdo com alta produtividade pode ser
executada. Também, combinando-se com tecnologia de
recuperacdo dos finos pos de resina de absorcédo de agua

descrita apds, 0s seguintes diametros de particula

preferiveis da presente invencao podem ser alcancad 0S.

O diametro de particula de uma resina de absorcao de
adgua usada na presente invencao para se obter um ag ente de
absorcdo de agua da presente invengcdo € freqlenteme nte
controlado finamente em uma estreita faixa de 150 a 380 pum,
preferivelmente de 180 a 360 um, mais preferivelmen te de
200 a 340 um e particularmente de forma preferivel de 220 a

320 um, como tamanho de particula médio ponderal

(especificado através de classificacdo por peneiras ), e a
proporcao de particulas com didmetros menores que 1 50 um é
controlada para ser de 0 a 8% em peso, preferivelme nte de O
a 5% em peso e mais preferivelmente de 0 a 2% em pe So.

A densidade aparente (especificada por JIS K-3362-
1998) da resina de absorcdo de agua da presente inv encao

para se obter um agente de absorcdo de agua da pres ente
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invencdo é ajustada para estar na faixa de preferiv

0,40 a 0,90 g/mL e mais preferivelmente de 0,50 a O
g/mL. A proporcao de particulas com diametro menor

UM e ndo menores que 150 um é preferivelmente de 92
em peso em todas as particulas, mais preferivelment

a 100% em peso e também mais preferivelmente de 98
em peso. A propor¢cdo de particulas com didmetro men
500 pm e ndo menores que 150 um € preferivelmente d
100% em peso em todas as particulas, mais preferive
de 92 a 100% em peso e também mais preferivelmente
100% em peso.

o desvio padrao logaritmico (

distribuicio de tamanho de particula é controlada
preferivelmente para estar na faixa de 0,20 a 0,40,
preferivelmente de 0,20 a 0,38 e particularmente de

preferivel de 0,20 a 0,36.

Uma resina de absorcdo de agua assim obtida na

presente invencdo € ajustada para ter o tamanho de

particula acima e preferivelmente capacidade de ret
centrifuga (CRC) em uma solu¢éo salina fisiol6gica
reticulacdo de superficie € controlada para ser nao
que 32 g/g, mais preferivelmente de 35 a 70 g/g, ta
preferivelmente de 40 a 65 g/g e particularmente de
preferivel de 45 a 65 g/g. A capacidade de absorgéo
ser controlada formulando-se uma quantidade especif
um agente de reticulagdo interno para uma solugéo a
um mondmero insaturado ou controlando-se as condi¢d
polimerizacao ou as condi¢cdes de secagem.

(10) Recuperacao e regeneracao de particulas de res
de absorcao de 4gua finas

Na presente invencdo, como meio para controlar
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diametro de particula pequeno e reduzir a quantidad e de
particulas final (particulas abaixo de 150 pm) embo ra
contraditorio, por exemplo, executa-se a recuperaca 0o e

regeneracao de particulas finas.

5 As particulas de resina de absorcao de agua finas (por
exemplo, particulas menores que 106 um) retiradas p ela
pulverizacdo e classificacdo do Item (9) acima pode m ser
regeneradas para as particulas de resina de absorca o de
agua objetivadas retornando-as a uma solucdo de mon omero

10 usada para a re-polimerizagdo ou misturagdo com gra nde

quantidade de &agua quente (propor¢cdo de peso entre

particulas de resina de absor¢cdo de agua final e ag ua

guente de 5:4 a 3:7) para retornar a substancia tip o gel

hidratada novamente, seguido pela secagem e pulveri zacao,
15 etc. Estas técnicas estdo exemplificadas em US62289 30,

US5264495, US4950692, US5478879 e EP844270. Pela

recuperacdo e regeneracdo das particulas fora da fa ixa
objetivas, a quantidade de residuo pode ser reduzid a.
Através da combinacdo de um método de pulverizacao e
20 de classificacdo de acordo com a presente invencao e também
se recuperando e regenerando-se as particulas de re sina de
absorcdo de agua finas, as particulas de absorcao d e agua
podem ser obtidas com rendimento preferivelmente na 0 menor
gue 80% em peso e ndo maior que 100% em peso como b ase
25 solida em relacdo ao peso de monémero alimentado, t ambém
preferivelmente ndo menor que 90% em peso e ndo mai or que
100% em peso e ainda mais preferivelmente ndo menor que 95%
em peso e ndo maior que 100% em peso, onde o sélido (% em
peso) € um valor calculado subtraindo-se o contetdo de agua
30 (% em massa) de 100% em massa. As particulas obtida s pela
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recuperacdo das finas particulas de resina de absor cao de
agua possuem alta resisténcia de particula equivale nte
aguela das particulas obtidas por polimerizacao, se cagem e
pulverizacdo. Uma resina de absorcdo de agua assim

recuperada e regenerada € geralmente sujeitada a
pulverizacdo, classificagdo e controle de tamanho d e
particula apos misturacdo com uma resina de absorcad o de
agua obtida pelo processo de secagem (8).

(11) Tratamento de reticulacdo de superficie

A resina de absorcéo de agua da presente invencao pode
ser, conforme representado pelos métodos de produca odela
3, uma com absorvéncia especifica obtida pelo ajust e a
distribuicdo de tamanho de particula especifico, se guido
por reticulacdo de superficie adicional. A resina d e
absorcdo de agua usada na presente invencao possui uma
capacidade de retencdo centrifuga (CRC) diminuida, por
exemplo, por reticulagdo de superficie, para geralm ente 50
a 95% da capacidade de retencdo centrifuga (CRC) an tes da
reticulacdo de superficie e também para 60 a 90%. A
diminuicdo da capacidade de retencdo centrifuga pod e ser
ajustada pelo tipo e quantidade de um agente de
reticulacdo, pela temperatura e tempo de reacdo, co nforme
apropriado.

O tratamento de reticulacdo de superficie na prese nte
invengao significa uma operagédo para aumentar a den sidade
de reticulacdo proximo a superficie de uma particul a ao
invés de no interior da particula. Mais especificam ente,
ele € uma operacdo para formar um nova reticulacdo pela
adicdo, sobre a superficie da particula, de um comp osto (um
agente de reticulacdo de superficie) possuindo pelo menos
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dois grupos funcionais em uma molécula, que podem f
ligacdes por reacdo com um grupo acido ou sais dest
exemplo, um grupo carboxil ou sais deste) contido e
resina de absorcéo de agua particulada.

Executando-se tal reticulagdo de superficie, a
absorvéncia contra pressao e a permeabilidade a liq
pressado descritas posteriormente podem ser melhorad
portanto, ele é particularmente preferido.

Um agente de reticulacdo de superficie usado na
presente invencao ndo é especialmente limitado, ent
por exemplo, aqueles exemplificados em
US6071976, US6254990, e etc. podem ser usados e inc
por exemplo, alcoois polihidricos tais como mono-,
tri-, tetra-

ou polietilenoglicol, monopropilenogli

1,3-propanodiol,  dipropilenoglicol, 2,3,4-trimetil-
pentanodiol, polipropilenoglicol, glicerina, poligl
2-buteno-1,4-diol,

1,4-butanodiol, 1,3-butanodiol,

pentanodiol, 1,6-hexanodiol, 1,2-ciclohexanodimetan

etc.; compostos de epdxi tais como etileneglicol di

éter, glicidol, etc.; compostos de amina polivalent
dietilenotriamina,

como etilenodiamina,

trietilenotetramina, tetraetilenopentamina,
pentaetilenohexamina, polietilenoimina, poliamidapo

etc.; compostos de halo-epoxi tais como epiclorohid
epibromohidrina, a-metilepiclorohidrina, etc.; cond

dos compostos de amina polivalentes e dos compostos
halo-epOxi; compostos de oxazolidinona tal como a 2
oxazolidinona, etc.; uréia ciclica; carbonato de al

tal como carbonato de etileno, etc. Eles podem ser

sozinhos ou em combinacdo de dois ou mais tipos. Pa
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exercer suficientemente os efeitos da presente inve
preferivel usar essencialmente um alcool polivalent
estes agentes de reticulacdo de superficie. Como um
polivalente, um que possui de 2 a 10 atomos de carb
preferivel e um que possui de 3 a 8 a&tomos de carbo
mais preferivel.

O uso de uma quantidade de um agente de reticulaca
superficie depende dos compostos usados ou da combi
destes, entretanto, é preferivel estar na faixa de
10% em peso com base na resina de absorcdo de agua
preferivelmente na faixa de 0,01 a 5% em peso.

Na reticulacdo de superficie na presente invencgao,
agua é preferivelmente usada como um solvente. Nest
0 uso de uma quantidade de agua depende do contetdo
de uma resina de absorcdo de agua usada, entretanto
preferivelmente na faixa de 0,2 a 20% em peso com b
resina de absor¢cdo de 4gua e mais preferivelmente n
de 0,3 a 10% em peso. Um solvente organico hidrofil
ndo agua pode ser usado. Quando um solvente organic
hidrofilico é usado, o uso de uma quantidade deste
preferivelmente na faixa de 0 a 10% em peso com bas
resina de absorcdo de agua, mais preferivelmente na
de 0 a 5% em peso, e também preferivelmente na faix
3% em peso.

Na reticulacdo de superficie na presente invencao,
método preferivel € a pré-misturacdo de um agente d
reticulacdo de superficie em agua e/ou um solvente
hidrofilico, seguida pela pulverizacdo ou adicdo go
gota da solugdo a uma resina de absor¢do de agua e

de pulverizacdo € mais preferivel. O tamanho da got
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pulverizada estd, como didmetro de particula médio,
preferivelmente na faixa de 0,1 a 300 pum e mais
preferivelmente na faixa de 0,1 a 200 pm.

O equipamento de misturacdo a ser usado na mistura
de uma resina de absorcao de 4gua, um agente de ret
e agua ou um solvente organico hidrofilico é
preferivelmente um com forca de misturacado forte pa
mistura-los uniformemente e seguramente. Um equipam
misturacdo adequado inclui, por exemplo, um mistura
cilindro, um misturador cbnico de parede dupla, um
misturador de agitacao de alta velocidade, um mistu
forma de V, um misturador Simplex, misturador helic
um amassador de bragco duplo, uma amassador de tritu
um misturador rotativo, um misturador de fluxo de a
Turbulizer®, um misturador Lodige descontinuo, a mi
Loédige continuo, etc.

Uma resina de absor¢do de 4gua apds a adi¢do do ag
de reticulacé@o de superficie € preferivelmente suje
tratamento a quente. A temperatura de
(temperatura do meio de aquecimento ou a temperatur
material) esta preferivelmente na faixa de 100°C a
mais preferivelmente na faixa de 150°C a 250°C e o
aguecimento esta preferivelmente na faixa de 1 minu
horas. Um exemplo de combinagdo adequada da tempera
aguecimento e tempo de aquecimento é 180°C por 0,1
hora e 200°C por 0,1 a 1 hora. Uma resina de absor¢
agua particulada pode ser obtida por estes processo

(12) Aglomeracéao

Para se obter um agente de absorcdo de

particulado da presente invengéo, o processo de agl
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€ executado. O processo de aglomeragdo inclui adici onar

liguido aquoso a resina de absorcdo de agua apos o

tratamento de reticulacdo de superficie, entdo aque cer,
enguanto se mantém o conteudo de agua de 1 a 10% em peso, e
também, se necessario, ajustar o tamanho de particu la na

faixa especifica.

O liguido aquoso a ser adicionado pode ser agua em seu
estado ou pode conter outros aditivos tal como um a gente
quelante descrito posteriormente, um componente fei to de
planta, um antimicrobiano, um polimero aquoso, um s al
inorganico e etc. O conteudo dos aditivos esta na f aixa de

0,001 a 50% em peso em uma solugdo aquosa, mais
preferivelmente de 0,001 a 30% em peso e ainda mais

preferivelmente de 0, 01 a 10% em peso.

Na presente invencado, a aglomeracao € preferivelme nte
executada por um método para pulverizar ou adiciona rgotaa
gota uma solucdo aquosa a uma resina de absorcéo de agua, e
um meétodo de pulverizacdo € mais preferivel. O tama nho da
gota a ser pulverizada esta como diametro de partic ula
médio, preferivelmente na faixa de 0,1 a 300 pm e m ais
preferivelmente na faixa de 0,1 a 200 pm.

Como um equipamento de aglomeracdo a ser usado,
aqueles que possuem forca de misturagdo forte sao
preferiveis, incluindo um misturador de cilindros, um

misturador conico de parede dupla, um misturador de

agitacao de alta velocidade, um misturador em forma de V,
um misturador Simplex, um misturador helicoidal, um a
amassador de braco duplo, um amassador de trituraca 0, um
misturador rotativo, um misturador de fluxo de ar, um

Turbulizer®, um  misturador Lodige descontinuo, um
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misturador Lodige continuo etc.

E preferivel aquecer a mistura obtida da misturaca 0
com resina de absorcdo de agua e liquido aquoso, en quanto
se mantém o conteudo de agua da mistura. Em geral, a adicao
de 4gua a uma resina de na de agua aumenta a pegajo sidade,
entretanto, agquecendo-se enquanto se mantém o conte ado de

agua, a fludez do p6 € recuperada através do

desaparecimento da pegajosidade e assim pode-se sim plificar

0 processo de producdo e encurtar o tempo de produg ao. O
processo de aquecimento € chamado de processo de cu ra na
presente invencdo. O tratamento a quente é executad 0, em
vista de proporcao de aglomeracao ou for¢ca de aglom eracao,
mantendo-se o contetdo de agua (especificado pela p erda de
peso na secagem a 180°C por 3 horas) de um agente d e
absorcédo de agua, de 1 a 10% em peso, mais preferiv elmente
de 2 a 8% em peso e também preferivelmente de 2,5 a 6% em
peso. O meio de aquecimento tal como ar quente pode ser

usado no aguecimento e a temperatura de aguecimento

(temperatura do meio de aquecimento ou temperatura do
material) esta preferivelmente na faixa de 40°C a 1 20°C,
mais preferivelmente na faixa de 50°C a 100°C e o' t empo de
aguecimento esta preferivelmente na faixa de 1 minu toa?2

horas. A temperatura de aquecimento é expressa pela
temperatura do meio de aquecimento em muitos casos. Um

exemplo de combinacdo adequada da temperatura de

aguecimento e tempo de aquecimento € 60°C por 0,1 a 15
hora e 100°C por 0,1 a 1 hora. O aquecimento e a ad icdo de
agua podem ser executados pelo mesmo equipamento ou por
equipamentos separados. O aquecimento pode ser exec utado
com ou sem agitagcao, contanto que a temperatura ou conteudo
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de agua possam ser controlados, mas o aquecimento s em
agitacao é preferivel, curando assim as particulas (ligacao
de forma branda e formacdo como um bloco). Um métod 0 mais
preferivelmente € aguecer uma mistura obtida da mis turacao

5 com agua e resina de absorcdo de 4gua, enquanto a m istura

foi cheia na faixa de 1 a 100 cm de altura, mais

preferivelmente de 5 a 80 cm de altura, e particula rmente
de forma preferivel de 10 a 70 cm de altura. A cure d water-
absorbing agent is then subjected to adjusting part icle
10 size and preferably further classification to obtai n an
objective agglomerated particle of the present inve ntion.

O ajuste do tamanho de particula aqui € uma operac¢ ao
conceitualmente similar a pulverizagédo, entretanto, nédo €
um processo para fornecer tal energia forte para de struir

15 particulas primarias mas um processo executado sob energia
fraca para justar particulas aglomeradas para possu ir a
distribuicdo de tamanho de particula exigida. O equ ipamento

adequado inclui um moinho *“flash”, um granulador de

cilindros, etc.

20 Em tal aglomeracdo da presente invencao, apenas ag ua
ou uma solucdo aguosa com agua como um componente p rincipal
(de 60 a 100%) é misturada como um ligante, seguido pelo
aguecimento para cura, portanto isto ndo € apenas s eguro
mas também fornece um substrato de absorgéo superio r devido

25 & destruicdo dos aglomerados a um grau adequado em uso
pratico e controle da reducdo do tamanho de particu la médio
ponderal pelo impacto descrito mais tarde, possivel mente na

faixa da presente invencao.
De acordo com a tecnologia convencionalmente

30 conhecida, as tecnologias de aglomeracao de uma par ticula
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de resina de absor¢cdo de agua com liquido aquoso fo
divulgadas em JP-A-61-97333 e WO 91/17200. Entretan
nestas tecnologias convencionalmente conhecidas, na
o efeito do melhoramento da aglomeracao na permeabi
liguido ndo é confirmado, devido a nenhum controle
tamanho da particula e a alta quantidade de particu
finas presente mas também a segregacdo acontece fac
devido também ao grande decréscimo da proporcao do
de particula médio ponderal pelo impacto e a ampla
distribuicdo do tamanho de particula, portanto elas
problemas de performance significativamente fraca,
aplicadas a um substrato de absorcdo fino. Elas sé&o
diferentes da presente invencdo em relagdo ao conce
fundamental.

Em geral, a forma de uma resina de absorcdo de agu
inclui, por exemplo, formas esféricas e/ou eliptica
forma de particula priméria tipo salsicha Vienna ob
pela polimerizacdo em suspensdo de fase reversa des
nas Figuras 1 e 2 de USP5244735; as particulas prim
granuladas das particulas esféricas elou elipticas
aglomeradas tais como as contas aglomeradas descrit
Figura 1, pagina 75 de "NONWOVENS WORLD” Outubro-No
de 2000 (publicado por Marketing Technology Service
as particulas granuladas unidas a quente durante a
polimerizagdo  descritas em  JP-A-11-5808; a
pulverizada irregularmente das particulas pulveriza
um polimero tipo gel hidratado obtidas pela polimer

de uma solucdo de monémero, tal como “Cristais” nas

2, 3 e 4 de USP5981070 ou na Figura 1, pagina 75 de
“NONWOVENS WORLD” Outubro-Novembro de 2000. Na pres

Peticdo 870160025788, de 06/06/2016, pag. 40/117

forma

ram
to,
0 apenas
lidade a
sobre o
las
iimente

tamanho

tiveram

guando

ito

S ou a
tida
crita

arias

as na
vembro

, Inc.);

das de
izacao

Figuras

ente



10

15

20

25

30

37/102

invengao, uma particula com forma irregularmente

pulverizada” é uma particula obtida pela secagem e

pulverizacdo de um polimero hidratado obtido por
polimerizacdo em solucdo aquosa e etc., ela é umap
cuja superficie pulverizada (superficie lisa) e can
gerados por pulverizagcdo sao confirmados usando-se
microscépio eletrénico ou um microscopio otico.

Um agente de absorcdo de agua na presente invencao
uma particula com forma irregularmente pulverizada
particulas aglomeradas de uma particula com forma
irregularmente pulverizada. Uma particula aglomerad
presente invencdo significa uma particula formada p
montagem de multiplas particulas de resina de absor
agua. O diametro de cada particula que compde uma p
aglomerada é reconhecido como estando na faixa de 5
600 um e particulas menores que 50 pm podem ser inc
naturalmente na particula aglomerada. A morfologia
particula aglomerada inclui a formacdo de uma parti
pela montagem das préprias particulas final com cer
pm a 150 um; particulas finas com cerca de 50 um a
aderidas na periferia de uma particula grande com 2
600 um e a montagem de 2 ou mais particulas grandes
um a 300 um, etc. A morfologia pode ser avaliada po
observacdo usando-se um microscopio eletrbnico ou u
microscopio oOtico. As propriedades de um agente de
de agua que contém a particula aglomerada sédo avali
para determinar se a diminuicdo da proporcdo do tam
particula médio ponderal por impacto, a ser descrit
tarde, estd em uma faixa especifica ou ndo. Na pres

invencao, uma particula aglomerada com
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7

irregularmente pulverizada” é um estado ligado de m

camadas de particulas primarias obtidas pela secage

pulverizacdo de um polimero hidratado obtido por

polimerizacdo em solucdo aquosa e etc., ela é umap
5 cuja superficie pulverizada (superficie lisa) e can

gerados por pulverizacdo sdo confirmados na particu

primdria usando-se um microscopio eletrbnico ou um

microscopio otico. Convencionalmente, foi dificil p

uma particula com forma irregularmente pulverizada

10 possuindo diametro de particula pequeno e distribui
limitada de tamanho de particula médio ponderal com
rendimento devido ao fato de ser sujeitada ao proce
pulverizacdo. O efeito da aglomeragdo por liquido a
mostrado pela presente invencdo é particularmente e

15 nesta particula com forma irregularmente pulverizad

Em um agente de absorcdo de agua particulado da

presente invencdo, a propor¢cdo de peso da particula

aglomerada é preferivelmente ndo menor que 10% em p
nao maior que 100% em peso em um agente de absorgéo
20 particulado, também preferivelmente ndo menor que 3
peso e ndao maior que 100% em peso, também particula
de forma preferivel ndo menor que 50% em peso e néo
gue 100% em peso e ainda mais preferivelmente ndo m
70% em peso, isto € um componente principal. Em um
25 de absorcdo de agua particulado da presente invenca
proporcdo de peso da particula aglomerada € determi
selecionando-se as particulas aglomeradas e néo agl
usando-se um microscoépio e pela relagdo dos mesmos.
O didmetro de particula de um agente de absorcéo d

30 4gua particulado com forma irregularmente pulveriza
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presente invencdo € controlado de forma a ser tdo c
quanto de 200 a 400 um, preferivelmente de 225 a 38
mais preferivelmente de 250 a 350 upm, ainda mais
preferivelmente de 250 a 330 um, como tamanho de pa
médio ponderal e a propor¢édo de particulas menores
pum é controlada para ser de 0 a 5% em peso, preferi
de 0 a 4% em peso, mais preferivelmente de 0 a 3% e
especialmente de 0 a 2% em peso e ainda
preferivelmente de 0 a 1% em peso.

No processo de aglomeracdo da presente invencdo, a
propor¢cdo aumentada do tamanho de particula médio p
de um agente de absor¢cdo de agua particulado com fo
irregularmente pulverizada da presente invencdo, ob
pelo processo de aglomeracéo, é preferivelmente con
para estar entre 5 e 30% em relacdo ao tamanho de p
médio ponderal de uma resina de absorcdo de agua us
presente invengao, mais preferivelmente de 7 a 25%
preferivelmente de 9 a 20%, como propor¢cao aumentad

A densidade aparente (especificada por JIS K-3362-
1998) de um agente de absorcdo de agua particulado
presente invencdo € ajustada para estar na faixa de
preferivelmente 0,40 a 0,90 g/mL e mais preferivelm
0,50 a 0,80 g/mL. A proporgédo de particulas com dia
entre 150 um e 600 um de um agente de absor¢cdo de &
particulado da presente invencao é preferivelmente
100% em peso em todas as particulas, mais preferive
de 95 a 100% em peso e também mais preferivelmente
100% em peso. O desvio padrdao logaritmico (o
distribuicdo do tamanho de particula de um agente d

absorcdo de 4&gua particulado da presente invencdo €
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controlado preferivelmente para ser de 0,20 a 0,50, mais
preferivelmente de 0,20 a 0,45 e particularmente de 0,20 a
0,40.

(13) Adicdo de um agente quelante
5 A um agente de absorcdo de agua particulado da
presente invencao, um agente quelante, particularme nte, um
acido carboxilico polivalente e sais deste pode ser
formulado.

Um método de producdo 3 da presente invencao,

10  particularmente, € um método para um agente de abso rcao de
agua particulado através de polimerizacdo por retic ulagao
de uma solugcdo aquosa de um mondmero insaturado con tendo
acido acrilico ndo neutralizado e/ou sais destes co mo

componentes principais na presenca de um agente de
15 reticulagdo, secagem, pulverizacdo, ajuste a distri buicao

do tamanho de particula especifico, reticulacdo de

superficie das particulas de resina de absor¢do de agua
assim obtidas com absorvéncia especifica e aglomera ¢cao para
ajustar o tamanho de particula através do aquecimen to
20 enquanto se mantém o conteudo de agua de 1 a 10% em peso
através da adicdo de agua e classificacdo das parti culas
aglomeradas obtidas, onde um agente quelante é adic ionado
em um ou mais momentos selecionados a partir do gru po
consistindo de (i) durante a polimerizacéo, (i) ap 0s a
25 polimerizacdo e antes da reticulagdo de superficie, (i)

durante a reticulacdo de superficie, (iv) durante a

aglomeracao.

O agente quelante usado em um agente de absorcéao d e
dgua da presente invencdo € preferivelmente um com alta
30 capacidade de bloqueio ou capacidade quelante para o ion Fe
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ou Cu, especificamente, um com estabilidade constan te para
o ion Fe de ndo menos que 10, preferivelmente ndo m enos que
20, também preferivelmente um acido aminopolivalent e

carboxilico e sais deste e particularmente de forma
5 preferivel o acido aminocarboxilico com ndo menos q ue 3
grupos carboxil e sais destes.

Estes acidos carboxilicos polivalentes especificam ente
incluem o acido dietilenotriaminopentacético, &cido
trietilenotetramino  hexaacético, acido ciclohexano- 1,2-

10 diaminotetraacético, acido N-hidroxietil etilenodia mino

triacético, &cido  etilenoglicol dietiléter  diamino

tetraacético, acido etilenodiamino tetrapropiénico acético,
acido N-alquil-N’-carboximetil aspartico, acido N-a Iquenil-
N’-carboximetil aspartico e sais de metal alcalino destes;
15 sais de metal alcalino terroso destes; sais de amon io
destes ou sais de amina destes. Eles podem ser usad 0s
sozinhos ou em combinacdo de dois ou mais tipos. En tre

estes, o0 acido dietilenotriaminopentacético, &cido
trietilenotetramino hexaacético, acido N-

20 hidroxietiletilenodiamino triacético e sais destes sao os
mais preferiveis.

O wuso de uma quantidade do agente quelante,

particularmente, o acido carboxilico polivalente de amino é
tdo pequeno quando geralmente de 0,00001 a 10 parte s em
25 peso com base em 100 partes em peso de uma resina d e
absorcdo de  &gua, um componente principal, e
preferivelmente de 0,0001 a 1 parte em peso. O uso de uma
quantidade superior a 10 partes em peso nao € apena S
dispendiosa devido a falha em se obter efeito sufic iente em
30 relacdo ao uso da quantidade mas também incorre em um
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problema de redugdo da capacidade de absorcao. Por
lado, o uso de uma quantidade menor que 0,00001 par
peso nao fornece efeito de adicao suficiente.

Pela adicao de tal agente quelante, a decomposicao
tempo de um agente de absor¢do de agua, que é deriv
uma reagdo entre os componentes na urina e o ferro
pode ser suprimida, o que pode sucessivamente supri
solubilizacdo de um agente de absorcao de agua, dim
absorvéncia de um agente de absorcdo de agua e dimi

permeabilidade a liquido de um agente de absorcéao d

No caso da adicdo do agente quelante durante a

polimerizacdo, o agente quelante pode ser dissolvid

solugdo aquosa de um mondmero insaturado, seguido p
polimerizacdo ou ele pode ser adicionado no meio da

polimerizacdo. Ele pode ser adicionado a um polimer

reticulado tipo gel ou uma resina de absorcdo de ag

obtida. Para adicionar o agente quelante durante a

reticulac@o de superficie, a reticulacdo de superfi
ser executada usando-se uma solugcédo contendo o agen
reticulacdo adicionado com o agente quelante. També
caso de adicionar o agente quelante apos a reticula
superficie, a agua dissolvida com o agente quelante
ser pulverizada no processo de aglomeragédo, seguido
aguecimento enquanto se mantém o contetdo de agua e
10% em peso.

(14) Outros aditivos

Na presente invenc¢do, os seguintes: (A) um compone
feito de planta, (B) um sal de metal polivalente de
organico, (C) uma particula fina inorganica (inclui

oxidos hidratados compdésitos) podem ser adicionados
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componente menor além do agente quelante, pelo qual
funcdes podem ser fornecidas a um agente de absorca
agua da presente invencao. Os métodos de adicao inc

caso em que os aditivos sao soluc¢des, uma modalidad
adicionar como uma solu¢do, como uma dispersdo em a
em seu estado; enquanto do caso em que os aditivos

ndo sollveis em agua, uma modalidade para adicionar
uma dispersdo em agua ou em seu estado; e no caso e
aditivos sdo soluveis em agua, as mesmas modalidade
no caso das solucdes.

O uso de uma quantidade destes de (A) a (D) e (E),
outros aditivos depende dos objetivos ou funcdo a s
fornecidas, entretanto, é freqlientemente, como a qu
de um tipo de aditivo, de 0 a 10 partes em peso com
100 partes em peso de um agente de absor¢cdo de agua
preferivelmente de 0,001 a 5 partes em peso e també
preferivelmente de 0,002 a 3 partes em peso. O uso
quantidade menor de 0,001 parte em peso freqienteme
fornece efeito suficiente ou funcdo adicional, enqu
uso de uma quantidade superior a 10 partes em peso
conseguir o efeito equivalente a quantidade adicion
pode incorrer em diminuicdo da performance de absor

(A) Componente feito de uma planta

Um agente de absor¢cdo de agua da presente invencgdo
pode ser formulado com um componente feito de plant
quantidade descrita acima para satisfazer o efeito
desodorante. Os componentes feitos de uma planta a
usados na presente invencao sao preferivelmente pel

um composto selecionado a partir de polifenol, flav

derivados deste e cafeina. E também preferivel que
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componente de planta seja pelo menos um tipo seleci
tanino, acido tanico,
acido galico.

Uma planta contendo o componente acima a ser usado
presente  invencdo inclui, como em  EP1352927
W02003/104349, por exemplo, a planta
camélia, planta H kasaki e Sprague; planta
como arroz, bambu Sasa, bambu, milho, trigo, etc. e
Rubi aceae tal como cafe.

A forma do componente feito de uma planta a ser us
na presente invencdo inclui extrato de planta (6leo
essencial), a propria planta (planta moida em po) r
de planta ou residuo de extrato como subseqientemen
produtos nos processos de producdo da indastria de
processamento de planta ou industria de processamen
alimentos, entretanto, ndo limitadas a estas.

(B) Sal de metal polivalente

Um agente de absor¢cdo de agua da presente invencgao
pode ser formulado com um sal de metal polivalente,
particularmente, um sal de metal polivalente de um
organico na quantidade descrita acima para melhorar
fluidez do po6 no estado seco e apds a absorcao da u

Um sal de metal polivalente de um &cido organico u
e métodos para misturar os sais de metal polivalent
exemplificados em WO PCT/2004/JP1355, e o sal de me
polivalente de um a&cido orgéanico usados na presente
invencao possuindo ndo menos que 7 atomos de carbon
molécula inclui sais metalicos de &cido graxo, éacid
petréleo ou acido polimérico, exceto 0s sais de met

alcalino. Eles podem ser usados sozinhos ou em comb
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de dois ou mais tipos.

Acidos organicos que compdem os sais de metal

polivalente dos acidos organicos exemplificados sao acidos
graxos de cadeia longa ou ramificados tais como o a cido
5 caproico, acido otilico, acido octinéico, acido dec andico,
acido laurico, acido miristico, acido palmitico, ac ido
oléico, acido esteéarico e etc.; os acidos de petrol eo tais
como acido benzoico, acido miristicinico, acido naf ténico,

acido naftdico, acido naftoxiacético, etc.; acidos
10 poliméricos tais como &cido polimetacrilico, acido
polissulfénico, e etc. e preferivelmente aqueles qu e

possuem um grupo carboxil em uma molécula e mais

preferivelmente incluem &cidos graxos tais como aci do

caproico, acido octilico, acido octinéico, acido de candico,
15 acido laurico, acido miristico, acido palmitico, ac ido

oléico, acido estearico, acido de sebo ou &cido gra X0

hidrogenado de 6leo de castor e etc. Também

preferivelmente, eles sdo acidos graxos sem uma lig acao
insaturada em uma molécula, por exemplo, acido capr oico,
20 acido octilico, acido decandico, acido laurico, Aaci do

miristico, acido palmitico, acido esterarico. Mais
preferivelmente, eles sdo acidos graxos de cadeia | onga
possuindo ndo menos que 12 atomos de carbono em uma
molécula, sem uma ligacdo insaturada em uma molécul a tal
25 como o acido laurico, acido miristico, acido palmit ico e

acido esteérico.

(C) Particula fina inorganica

Um agente de absorcdo de agua da presente invencao
pode ser formulado com particulas finas inorgéanicas :

30 particularmente, particulas finas inorganicas do ti po que
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nao se dissolvem em agua para melhorar a fluidez ap
absorcdo de umidade. Pés inorganicos especificos a
usados na presente invencao incluem, por exemplo, 0
metalicos tais como didxido de silicio, 6xido de ti
oxido de aluminio, etc.; acido silicico (silicato)
um zedlito natural, um zeolito sintético, por exemp
caulim, talco, argila, bentonita, etc. Entre estes,
didxido de silicio e o acido de silica (sal silicat
diametro de particula meédio, medido por um método d
contador automatico (contador de Coulter), de 0,001
pum sao também preferiveis.

(D) Oxido hidratado comp0sito

Um agente de absor¢cdo de agua da presente invencgao
pode também ser formulado com um o6xido hidratado co
contendo zinco e silicio e aluminio (por exemplo, P
Patente Japonesa JP-2003-280373) para fornecer flui
superior apés a absorcdo de umidade (fluidez do pé
resina de absorcdo de agua ou um agente de absorgéo
absorver umidade) e também performance de desodoriz
superior.

(E) Outros

Outros aditivos tais como um antimicrobiano, um
polimero aquoso, agua, uma particula fina organica,
podem ser adicionados arbitrariamente, contanto que
agente de absorcdo de agua da presente invencédo pos
obtido.

(15) Agente de absorcdo de agua particulado da
presente invencao

Um agente de absorcdo de agua particulado da prese

invencdo obtido pelos métodos de producdo 1 a 3, co
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exemplo, € um novo agente de absor¢cdo de agua que e
nova performance que nao esta convencionalmente dis

Isto €, um agente de absorcdo de agua particulado
presente invencao é:

um agente de absorcdo de &gua particulado possuind
forma irregularmente pulverizada, o qual agente de
de agua particulado compreende como um componente p
uma resina de absorcdo de agua de superficie reticu
obtida por polimerizacdo de reticulagdo de um moném
insaturado possuindo um grupo acido e/ou sais deste
agente de absorcdo de &gua particulado contém parti
aglomeradas neste, e também o0 agente de absorcdo de
particulado satisfaz de (i) a (iii) descritos abaix

(i) capacidade de retencédo centrifuga (CRC) do age
de absorcdo de agua particulado em uma solucao sali
fisioldgica sendo ndo menor que 32 g/g,

(i) tamanho de particula médio ponderal (D50) do
agente de absorcdo de agua particulado estando na f
200 a 400 pm; e

(i) particulas do agente de absorcdo de &agua
particulado menores que 600 um e ndo menores que 15
estando na faixa de 95 a 100% em peso.

O agente de absor¢cdo de agua da presente invencéo
controlado para possuir (ii) tamanho de particula m
ponderal (D50) freqientemente em uma faixa estreita
a 400 um, preferivelmente de 225 a 380 um, particul
de forma preferivel de 250 a 350 um, especialmente
preferivel de 250 a 330 um, e (iii) proporcéo de pa
menores que 600 pm e ndo menores que 150 pm na faix

a 100% em peso, mais preferivelmente de 96% a 100%
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e também preferivelmente de 97% a 100% em peso. Tam
preferivelmente, a proporcdo de particulas menores
UM e ndo menores que 150 um esta na faixa de 90% a
peso e também preferivelmente de 92% a 100% em peso
mais preferivelmente de 93% a 100% em peso. Quando
particulas estdo fora desta faixa, a distribuicdo d
tamanho de particula é ampliada, particulas menores
MM aumentam e particulas ndo menores que 600 um ou
aumentam, o que fornece pobre permeabilidade a liqu
fraca sensacdo de toque quando usadas em um substra
absorcao fino e portanto ndo preferivel. Pode néao
efeito da presente invencdo, devido a grande variag
capacidade de absorcdo de um substrato absorvente n
producdo de um substrato absorvente fino.

O tamanho da particula € ajustado a faixa especifi
controlando-se o tamanho da particula da resina de
de &gua antes da reticulagdo de superficie, e por
aglomeracdo da resina de absor¢cdo apoOs a reticulaca
superficie. Quando o tamanho de particula médio pon
superior a 400 pum, ndo apenas uma sensacao de mater
estranho sera gerada na superficie de um absorvente
higiénico ou uma fralda ou orificios podem surgir n
superior, causados pela forma irregularmente pulver
portanto nao preferivel, mas também tende a gerar p
tais como geracdo de irregularidades na superficie
absorvente higiénico ou fralda apds a absorcédo de a
que gera uma sensacao desagradavel ao usuario ou ge
escapamento de liquido ao longo da superficie irreg

aplicacdo préatica a um absorvente higiénico ou uma

Também, retarda a velocidade de absorcdo devido a p
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area de superficie por peso unitario de um agente d
absorcéo e fornece um ajuste ao usuario desconforta

periodos longos devido ao longo tempo exigido para
completar a absorcéo de liquido e portanto ndo pref

Tais problemas aparecem de forma  significativa,
particularmente, em um substrato absorvente com alt
propor¢cao (alta concentracdo) de um agente de absor

agua ou uma resina de absorcdo de agua contido em u
substrato de absorcéo fino ou por assim dizer um su

de absorcdo de agua tipo “sanduiche”, onde um agent
absorcao de agua esta entre duas folhas de pasta ce

finas (tecido néo tecido). Por outro lado, quando o

de particula médio ponderal € menor que 200 um, nao

o controle torna-se dificil para a quantidade de pa

menores que 150 um estar na faixa de 0 a 5% em peso
também a quantidade de pos finos (particulas menore

150 pm) gerada no processo de pulverizacdo aumenta,

quantidade de residuos aumenta e a quantidade de

recuperacdo e reciclagem também aumentam, o que tor
producao dificil em relacdo aos custos, junto com o
permeabilidade a liquido tornar-se inferior e a tax
captacdo de liquido dentro de um substrato absorven
tornar-se  significativamente baixa e portanto néo
preferivel.

Na presente invencéo, (i) a capacidade de retencao
centrifuga (CRC) em uma solucdo salina fisiologica
controlada para ser ndo menor que 32 g/g, preferive
de 34 a 70 g/g, mais preferivelmente de 35 a 70 g/g
preferivelmente de 36 a 70 g/g, também preferivelme

38 a 70 g/g e particularmente de forma preferivel d
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65 g/g. Quando ela estéa fora desta faixa, surge um
de capacidade de absorcdo insuficiente se usada em
fralda.
(16) Outras caracteristicas de um agente de absorca
5 de agua particulado da presente invencao
(iv) Absorvéncia contra pressao
A absorvéncia contra pressao a uma pressao de 1,9
(sob carga) em uma solucao salina fisiologica de um
de absorcdo de agua da presente invencao é preferiv
10 n&o menor que 20 g/g, mais preferivelmente ndo meno
g/g, também preferivelmente ndo menor que 30 g/g e
particularmente de forma preferivel ndo menor que 3
Quando este valor € menor que 20 g/g, o efeito da p
invencdo pode nao ser satisfeito. O limite superior
15 especialmente limitado, entretanto, cerca de 60 g/g
ser suficiente em certos casos em relagdo ao aument
custos devido a dificuldade de producéo.
(v) Percentual de particulas menores que 150 um;
Desvio padréo logaritmico
20 Em um agente de absorcdo de agua da presente inven
a proporcao de particulas menores que 150 um € cont
na faixa de 0 a 5% em peso, preferivelmente de 0 a
peso e mais preferivelmente de 0 a 3% em peso. Quan
proporcdo de particulas menores que 150 um estd den
25 faixa, ndo apenas uma superior capacidade de manipu

obtida devido a pouca quantidade de pé mas também a

permeabilidade a liquido e absorvéncia contra press

superiores.
(vij O desvio padrdo logaritmico (o 0)
30 distribuicdo de tamanho de particula é controlado
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preferivelmente para ser de 0,20 a 0,40, mais
preferivelmente de 0,20 a 0,38 e particularmente de
preferivel de 0,20 a 0,36. Quando o desvio padréo
logaritmico estd fora da faixa, o tamanho de partic
médio ponderal tende a estar fora da faixa desejada
a 600 um, com alta probabilidade.

(vii) Velocidade de absorcao de vortice

A velocidade de absorcdo de um agente de absorcéo
agua da presente invencdo € inferior a 60 segundos,
preferivelmente de 1 a 55 segundos, mais preferivel
2 a 50 segundos e mais preferivelmente de 2 a 30 se
Um agente de absorcéo de agua com velocidade de abs
mais de 60 segundos pode nao efetuar efeito suficie
devido ao longo periodo de tempo exigido para absor
liquido e ao longo periodo de sensacao desagradavel
um usuario vestindo uma fralda ou um absorvente hig
fica exposto.

(viii) Fluidez (relacdo de bloqueio) apos absorcéo
umidade

Um agente de absorcdo de agua da presente invencéao
superior em caracteristicas de manipulacédo de po de
fato de possuir excelente fluidez apdés a absorcdo d
umidade, descrita posteriormente em Exemplo. A flui
a absorcdo de umidade é preferivelmente de 0% a 20%
peso, ainda preferivelmente de 0% a 10% em peso e
particularmente preferivel de 0% a 5% em peso. A fl
apos a absorcdo de umidade acima de 20% em peso ofe
problema como dificuldade na producdo de uma fralda
a uma fluidez de pé ruim. Estas caracteristicas de

apos a absorcdo de umidade podem ser alcancadas uti

Peticdo 870160025788, de 06/06/2016, pag. 55/117

forma

ula

de 150

de

mente de
gundos.
orcao de
nte
ver
ao qual

iénico

de

é
vido ao
e
dez apés

em

uidez
rece um
devido
fluidez

lizando-



10

15

20

25

30

52/102

se os aditivos.

(ix) Proporcdo de reducdo de tamanho de particula
médio ponderal por impacto e proporcdo de aumento d
tamanho de particula médio ponderal por aglomeracao

Um agente de absorcdo de agua particulado da prese
invencdo tem uma propor¢cdo de redugdo de tamanho de
particula médio ponderal por impacto descrita nos E
anteriores na faixa de 5% a 30%, mais preferivelmen
a 20%, mais preferivelmente de 7% a 18% e ainda mai
preferivelmente de 9% a 16%. Quando a proporcéo de
de tamanho de particula médio ponderal por impacto
superior a 30%, por exemplo, na producdo de uma fra
particulas aglomeradas sédo facilmente destruidas, o
aumenta os pos finos de uma resina de absor¢cao de a
torna impossivel uma dispersdo uniforme entre fibra
hidrofilicas na preparacdo de um substrato absorven
torna impossivel a retencdo de uma quantidade desej
um agente absorvente de agua particulado devido a q
um substrato absorvente. Quando a proporcdo da redu
tamanho de particula médio ponderal por impacto € i
a 5% também ofereca problemas de grande mudanca de
de um agente de absorcdo de agua particulado apos a
absorcdo de liquido, o que causa desigualdade parci
espessura de um substrato absorvente fino ap6s a ab
de liquido, sensagcdo de material estranho em um sub
absorvente fino antes da absorcéo de liquido ou enr
de superficie apés a absorcdo de liquido. Isto €, a
proporcao da reducéo de tamanho de particula médio
uma faixa especifica significa o rompimento de gran

particulas aglomeradas por impacto, o que exerce ef
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gerar pouca sensacdo de material estranho em artigo
absorventes finos em estado seco. A proporcéo de au
tamanho de particula médio ponderal por aglomeracao
mostrado posteriormente em Exemplos, é o0 conceito o
proporcao da reducdo de tamanho de particula médio
por impacto e expressa mudanca na propor¢cdo de tama
particula médio ponderal sendo gerada no processo d
aglomeracao. A proporcédo de aumento de tamanho de p
médio ponderal por aglomeracéo é de 5% a 30% em pes
preferivelmente de 5% a 20% em peso e ainda preferi
de 7% a 18% em peso e particularmente preferivel de
16% em peso. Exercendo-se controle dentro desta fai
propor¢cdo de reducdo (5) de didmetro de particula m
ponderal por impacto pode ser controlada na faixa d

(x) Densidade aparente de gel apds inchacgo saturado
uma solucédo salina fisiologica

Um agente de absorcdo de agua particulado da prese
invencdo possui densidade aparente de gel apds inch
saturado em uma solucdo salina fisiolégica, mostrad
posteriormente em Exemplos, na faixa de 0,80 a 1,0
preferivelmente de 0,85 a 1,0 (g/cm
de 0,90 a 1,0 (g/cm
1,0 (g/cm

inchaco saturado € menor que 0,80, € promovida uma

mudanca de volume de um agente de absorcdo de &gua

particulado apdés absorcdo de liquido, o que

desigualdade parcial na espessura de um
absorvente fino apds absorcédo de liquido ou uma sup
enrugada apos a absorc¢do de liquido.

No caso em que o volume de artigos absorventes é m
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maior que o liquido absorvido, pode-se restringir a

facilidade de movimentacdo de um usuario vestindo a
absorventes finos ou o estado do caimento € aparent
observado de fora, o que piora significativamente o

de um usuario. Por outro lado, no caso de um agente
absorcdo de agua da presente invencao, o volume de
absorvido e o volume de agente de absorcdo de agua
absorcdo de agua sdo quase idénticos, fornecendo, d
forma, facilidade de movimento de um usuario vestin
artigos absorventes utilizando um agente de absorca
adgua da presente invencdo ou o estado de caimento n
observado por fora, o que pode melhorar o moral de
USUario.

(xi) Tempo de permeacéao de liquido sob presséo

O tempo de permeacao de liquido sob pressao é o te

exigido para que 50 mL de uma solucédo salina fisiol
para passar através de uma camada de um agente de a
de agua inchado ou uma resina de absorcdo de agua,
pressdo de 0,689 kPa, usando-se um aparelho especif
sera descrito posteriormente. Tempo menor para atra
significa permeabilidade mais facil a liquido atrav
uma camada de um agente de absorcdo de agua inchado
resina de absor¢cdo de agua e, assim, uma propriedad
permeacéo de liquido superior.

A permeabilidade a liquido na presente invencdo é
termo que inclui difusibilidade e efeito de permeab
a liquido superiores do agente que absorve agua e a
por exemplo, ndo apenas como admissao de liquido su
de artigo absorvente em artigos absorventes finos,

também como alta capacidade de difuséo de liquido d
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de descarga de fluido corpéreo por toda a area do a
absorvente. Isto resulta na utilizacao efetiva de t

area do artigo absorvente e na reducdo de vazamento
liquido ou na guantidade de

Particularmente, este efeito se mostra de forma
significativa em um substrato absorvente com alta p

(alta concentracdo) de agente de absorcdo de agua o
resina de absorcdo de agua em um substrato absorven

por assim dizer, um substrato absorvente em “sandui
preparado dispondo-se uma camada de agente absorven
agua entre duas folhas de cobertura (pano néo tecid

Muitos relatorios foram submetidos com tentativas
se melhorar esta permeabilidade a liquido, por exem
“Saline flow conductivity”, descrita em WO 05/22356
“Liquid permeation time of a physiological saline s
descrita em JP-A-6-57010 e posteriormente em WO 96/

A permeabilidade a liguido depende amplamente da
capacidade de absorcdo e quanto maior a capacidade
absorcdo fornecida menor a permeabilidade a liquido
importante se melhorara permeabilidade a liquido en
se mantém a salta capacidade de absorcdo e a presen
invencdo possui efeito surpreendente na melhoria da
permeabilidade a liquido sem reduzir a tanto a capa
de absor¢cdo por método muito simples para executar
processo de aglomeracéo.

O tempo de permeacdo de liquido sob pressdo exigid
para um agente de absorcdo de agua particulado da p
invencdo ¢é dificil de ser especificado, devido a
dependéncia da concentragdo de um substrato absorve

onde um agente de absorcdo de agua € utlizado, é
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entretanto, preferivelmente superior a 0 e ndo supe rior a
200 segundos, mais preferivelmente superior a 0 e n ao
superior a 100 segundos e, mais preferivelmente , s uperior

a 0 e nédo superior a 60 segundos.

5 O efeito da presente invencédo pode ser expresso pe la
propor¢cdo de reducdo do tempo de permeacdo de liqui do e
pelo processo de execucdo de aglomeracéo, a proporg ao de
tempo de permeacao de liquido ndo pode ser inferior a 10%

comparado ao caso sem o0 processo de aglomeracéo,

10 preferivelmente néo inferior a 20%, ainda preferive Imente
nao inferior a 25% e o limite superior do mesmo é d e 100%.
As razbes para a permeabilidade a liquido superior de

um agente de absorcdo de &gua contendo particulas

aglomeradas obtidas pela aglomeracdo usando-se, por

15 exemplo, agua, como na presente invencdo, ndo séo ¢ laras,
entretanto os dois pontos a seguir sdo considerados 1)
Pelo processo de aglomeracdo, os pos finos que esta 0 se
aglomerando em meio as particulas do agente de abso rcao de
agua sao diminuidos, o que melhora a fluidez de lig uido e

20 2) varios pos finos inorganicos ou sais metélicos

polivalentes, Oxidos hidratados compédsitos e simila res
adicionados para melhorar a permeabilidade a liquid o tendem
a ser retidos de forma mais forme na superficie de uma
particula de agente de absorcdo de agua, o que melh ora a

25  fluidez de liquido.
(xii) Conteudo de agua

O conteudo de agua é um parametro para especificar

matéria volatil como agua contida em um agente de a bsorcéo
de 4gua. Um agente de absorcdo de agua da presente invencao
30 possui um contetudo de agua preferivelmente na faixa de 1% a
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10% em peso e mais preferivelmente na faixa de 2% a 10% em
peso. Quando o conteludo de agua esta fora desta fai Xa, o0
efeito de melhoria da presente invencdo nao é obtid o de
forma que nédo apenas o efeito de melhoria da permea bilidade
a liquido ndo € obtido como também a resistividade do
volume de um agente absorvente, a ser descrito
posteriormente, também aumenta.

(xiii) Resistividade de volume do agente de absorca o]
de agua

A resistividade do agente de absorcdo de agua é a
resistividade elétrica em uma camada de um agente d e
absorcdo de agua, medida sob condicbes a serem desc rita
posteriormente. O grau de carregamento de eletricid ade
estatica é julgado geralmente pelos seguintes crité rios de
avaliacao:

aguele possuindo resistividade de volume na faixa nao
inferior a 10 41 a.m] é definido como substrato de ultra
carregamento.

aquele possuindo resistividade de volume na faixa de
102 [ am] a 10 * [ o.m] é definido como substrato de alto
carregamento.

aguele possuindo resistividade de volume na faixa de
10 [ am] a 10 *? [ o.m] é definido como substrato de
carregamento.

aquele possuindo resistividade de volume na faixa de
108 [ a.m]a 10 [ q.m] é definido como substrato de baixo
carregamento.

aguele possuindo resistividade de volume na faixa nao

superior a 10 8 [ am] é definido como substrato sem

carregamento.
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Um agente de absor¢cdo de agua da presente invencgao

possui resistividade de volume de 10 8 [ o.m], conforme ser&

mostrado posteriormente nos Exemplos, e é classific ado como

substrato de baixo carregamento. Por outro lado, um aresina
5 de absor¢cdo de agua sem conter particulas aglomerad as e

possuindo conteudo de agua inferior a 1% possui

resistividade de volume de 10 1 a.m] e é classificada como
substrato de carregamento. Assim, um agente de abso rcado de
agua da presente invencdo mostra efeitos como peque no
10 carregamento eletrostatico durante o processo de fa bricacao
do artigo absorvente fino, pouco espalhamento e ade réncia
de po, provocados pela eletricidade estatica e, ass im,
manuseio superior. A faixa de resistividade de volu me de um

agente de absorcdo de agua da presente invencdo é
15 preferivelmente ndo superior a 10 Yram] e ainda
preferivelmente ndo superior a 10 [ a.m].
(17) Um artigo absorvente

As aplicacbes de um agente de absorcdo de agua

particulado da presente invencdo nao sao especialme nte
20 limitadas, entretanto, 0 mesmo € utilizado preferiv elmente
em um substrato absorvente fino e em um artigo abso rvente

como um artigo absorvente fino.

Por exemplo, um substrato absorvente fino é obtido

usando-se o0 agente de absor¢cdo de agua particulado. @]
25 substrato absorvente da presente invencéo significa aquele

formado usando-se um agente de absorcdo de agua par ticulado

fibras hidrofilicas como componentes principais. O conteudo

do agente de absorcdo de agua (concentracdo de nucl €e0) no

substrato absorvente da presente invencao, baseado no peso
30 total de agente de absorcao de agua e fibras hidrof ilicas é
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preferivelmente de 30% a 100% em peso, ainda
preferivelmente de 35% a 100% em peso e particularm ente
preferido de 40% a 100% em peso.

No caso de um substrato absorvente da presente

invencdo ser um de tipo fino, a espessura de um sub strato
absorvente é preferivelmente de 0,1 mm a 5 mm. Usan do-se
tal substrato absorvente do tipo fino, pode-se obte r um

artigo absorvente fino. Adicionalmente, um artigo

absorvente da presente invencdo é aquele equipado c om o
substrato absorvente fino da presente invencédo, uma folha
de superficie com permeabilidade a liquido e uma fo Iha de

fundo impermeavel a liquido.

Um método para producdo do artigo absorvente da

presente invencdo pode ser, por exemplo, como segue A
preparacao do substrato absorvente (nucleo absorven te) pela
mistura ou disposicdo em “sanduiche” de um substrat o de
fibra e um agente de absor¢do de 4gua particulado , seguido
por uma disposicdo em “sanduiche” do ndcleo absorve nte
entre o substrato com permeabilidade a liquido (a f olha de
superficie) e o substrato impermeavel a liquido (a folha de
fundo) e, se necessario, montagem de partes elastic as,

camadas de difusdo, fitas adesivas e similares para

fabricar o artigo absorvente, em particular, uma fr alda

para um adulto ou um absorvente higiénico. Tal arti go
absorvente é moldado sob compressdo para possuir um a
densidade na faixa de 0,06 g/cm 3a0,50 g/lcm e peso basico

na faixa de 0,01 g/cm 2a 0,20 g/lem 2. O substrato de fibra a

ser utilizado é exemplificado como fibra hidrofilic a, pasta

de celulose triturada ou linter de algoddo, fibra

celulésica reticulada, fibra de raiom, fibra de alg odéao,
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fibra de 1&, fibra de acetato, fibra de vinailon, e tc.
Preferivelmente séo utilizadas como sobrepostas a a r.

Um agente de absorcdo de agua particulado da prese nte

invencdo € aquele exibindo caracteristicas de absor cao

5 superiores. Desta forma, artigos absorventes da pre sente

invencdo especificamente incluem artigos higiénicos ,

comecando com fralda descartavel para um adulto, cu jo
crescimento € significativamente recente, uma frald a
infantil, um absorvente higiénico, por assim dizer, um

10 absorvente para incontinéncia e similares.
Pela existéncia do agente de absorcdo de agua
particulado presente em um artigo absorvente, o mes mo
alcangca menos vazamento e manifesta excelente sensa céo de
uso e sensacdo seca, com isso pode-se reduzir
15 significativamente as cargas de pessoas utilizando tais

artigos absorventes e de pessoal de enfermagem.

Exemplos
A presente invencgdo seré elucidada especificamente com
0s seguintes Exemplos e Exemplos Comparativos, embo ra a
20 presente invencdo ndo esteja limitada pelos exemplo S a
seqguir.

Véarias performances de agente de absorcdo de &agua

foram medidas pelos métodos a sequir. Eles foram av aliados
também se usando uma resina de absor¢édo de agua ao invés de
25 um agente de absorcdo de agua. O equipamento elétri co foi
sempre usado sob condi¢cdes de 100 V e 60 Hz nos Exe mplos.
Uma resina de absorcdo de agua, um agente de absorg ao de
agua e artigos absorventes foram utilizados sob con dicdes
de 25°C £ 2°C e 50% de UR (umidade relativa), a men 0S que
30 particularmente especificado. Uma solugdo aquosa de 0,90%
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em peso de cloreto de soédio foi utilizada como solu
salina fisioldgica.
Uma resina de absorcdo de agua e uma fralda existe
no mercado e uma resina de absorcéo de agua retirad
fralda que pode absorver umidade em distribuicdo po
usadas em um teste de comparagdo apos secagem sob p
reduzida (por exemplo, por cerca de 16 horas entre
80°C), conforme necessario, para equilibrar o conte
umidade (2% a 8% em peso, cerca de 5% em peso) da r
absorcéo de agua.
(a) Capacidade de Retencdo Centrifuga (CRC) para um
solugéo salina fisiologica
um agente de absor¢do de agua de 0,20 g foi coloca
de forma uniforme em um saco (60 mm x 85 mm) feito
nao tecido e imerso em uma solucdo salina fisiologi
controlada a 25°C + 2°C. O saco contendo o agente d
absorcdo de &gua foi retirado da solugdo salina apo6
minutos e submetido a drenagem por 3 minutos a 250
9,81 m/s %) usando uma centrifuga (centrifuga de tamanho
reduzido Modelo H-122, produzida por Kokusan Corpor
em seguida pesado para se obter o peso W2 (g). O pe
(g) da bolsa foi medido apés operacéo similar sem q
agente de absorcdo de agua. A Capacidade de Retenca
Centrifuga (g/g) foi calculada a partir dos pesos W
de acordo com a seguinte férmula.
Capacidade de Retencao Centrifuga (g/g)
= (peso W2 (g) — peso W1 (g))/peso do agente de abs
agua (9))-1
(b) Absorvéncia Contra Pressao a 1,9 kPa (AAP 1,9 k

para uma solucao salina fisiol6gica
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Esta medicdo foi praticada de acordo com um método

442.1-99 (Absorvéncia Contra Presséo) fornecido por
(European disposable and nonwovens association).

Um agente de absorcdo de agua de 0,900 g foi espal
de maneira uniforme sobre uma peneira metalica de 4
malhas produzida de aco inoxidavel (tamanho de malh
um) soldada a face do fundo de um cilindro de suport
plastico com diametro interno de 60 mm. Um pistao (
cobertura), que possui um diametro externo um pouco
que 60 mm, sem espaco contra a superficie do diamet
interno do cilindro de suporte que pode se mover pa
e para baixo suavemente, foi montado sobre o agente
absorcdo de &agua. O peso total W3 (g) do cilindro d
suporte, do agente de absorcdo de agua e do pistao
medido. Uma carga foi montada no pistdo para comple
conjunto de aparelhos de medicéo, onde a carga foi
de forma que o peso total da carga e do pistao pres
de forma uniforme o agente de absorcdo de agua a 1,
Um filtro de vidro com diametro de 90 mm e espessur
mm foi colocado em uma placa de Petri com diametro
mm e uma solucéo salina fisioldgica controlada a 25
foi vertida até o mesmo nivel que a superficie supe
filtro de vidro. Uma folha de filtro de papel com d
de 9 cm (N° 2, de Toyo Roshi Kaisha Ltd.) foi coloc
superficie do filtro de vidro de forma que estivess
completamente molhado e assim o liquido em excesso

removido.

O conjunto de aparelhos de medicdo foi colocado no

papel de filtro molhado e o liquido foi absorvido ¢

agente de absor¢cdo de agua sob carga. O nivel de Ii
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foi mantido constante adicionando-se o liquido quan do a

superficie do liquido se tornava mais baixa que a

superficie superior do filtro de papel. O conjunto dos
aparelhos de medicéo foi erguido apés uma hora e o peso W4
5 (g) (o peso total do cilindro de suporte, do agente de
absorcdo de agua inchado e do pistdo), excluindo a carga,
foi medido novamente. A absorvéncia contra pressao (9/9)
foi calculada a partir dos pesos W3 e W4 de acordo com a

seguinte férmula.
10 Absorvéncia contra presséao (g/qg)
= (peso W4 (g) — peso W3 (g)) / peso de um agente d e

absorcao de agua (g)

(c) Tamanho de particula médio ponderal (diametro d e
particula médio ponderal) (D50), desvio padrdo loga ritmico
15 (8Q) e percentual em peso de particulas menores que 60 0 um
e ndo menores que 150 pm em diametro

Um agente de absorcdo de &gua foi submetido a
classificagdo por peneira usando-se peneiras padrao JIS de
850 um, 710 um, 600 um,500 um,425mum, 300 um, 212 um, 150
20 um, 106 um e 45 um e o percentual em peso de particulas
menores que 600 um e ndo menores que 150 um em diametro foi
medido enquanto percentuais de sobremedida R em cad a
tamanho de particula eram marcados em um papel de

probabilidade logaritmica. O diametro de particula

25 correspondendo a R = 50% em peso foi assim determin ado como
tamanho de particula médio ponderal (D50). O desvio padréo
logaritmico ( 5¢) é representado pela seguinte formula, onde
um valor menor de 5 ¢ significa uma distribuicdo de tamanho

de particula mais restrita.

30 57 =0,5x In (X2/X1)
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(onde X1 e X2 sdo diametros de particula para R = 8
peso e R = 15,9% em peso, respectivamente)

Para classificacdo por peneira, um agente de absor
de 4gua de 10,00 g é carregado em cada uma das pene
malha padrdo JIS (a PENEIRA PADRAO IIDA: diametro i
de 75 mm) e peneirado por 5 minutos usando-se um ag
de peneira do tipo “Ro-tap” (Agitador de peneira Mo
65 da lida Seisakusho Co.,Ltd.).

O tamanho de particula médio ponderal (D50) signif
o diametro de particula médio para a peneira padrao
correspondendo a 50% em peso baseado em todas
particulas, quando a peneiracdo € executada por pen
padrao com malhas particulares conforme descrito na
U.S. de numero 5.051.259, etc.

(d) Velocidade de absorcdo de avaliagdo (método de

vortice)

Uma solugcdo aquosa de 0,90% em peso de cloreto de

sédio  (solugdo salina fisiolégica) preparada com
antecedéncia, de 1.000 partes em peso misturadas a
parte em peso de um Azul brilhante FCF, um aditivo
alimentar, e mantida a 30°C. A solucao salina fisio

de 50 mL foi vertida em um bécher de 100 mL e adici

com 2,0 g de agente de absorcédo de agua durante agi

600 RPM com um agitador
comprimento e diametro de 8 mm, para medir a veloci
absorcdo (em segundos). A velocidade de absorcdo (e
segundos) é o tempo exigido para que o liquido de t

cubra completamente o segmento do agitador a medida
agente de absor¢cdo de agua absorve a solugdo salina

fisiol6gica, que foi medida de acordo com o padréo
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em JIS K 7224 (1996), “Testing method for water abs
speed of super absorbent resins — Description”.

(e) Fluidez (relacdo de bloqueio) ap6s absorcdo de
umidade (% em peso)

5 2 g de um agente de absorcdo de agua foram espalha
de forma uniforme no fundo de um recipiente de alum
didmetro 52 mm e altura 22 mm e rapidamente colocad
incubadora de umidade controlavel (PLATIOOUS LUCIFE
da ESPEC Corp.) anteriormente controlada a 25°C e 9

10 umidade relativa e deixado para repousar por 60 min
Entdo o agente de absorcéo de agua que absorveu umi
transferido para peneiras padrdo JIS de 2.000
didametro 7,5 cm. Quando o agente de absorcdo de agu
absorveu umidade adere ao recipiente de aluminio de

15 rigida demais para ser transferido a peneira padrao
agente de absorcdo de agua que absorveu umidade e q
grumou deve ser arrancado do recipiente e transferi
a peneira muito cuidadosamente para nao destruir os
O agente de absorcdo de agua transferido para a pen

20 imediatamente peneirado por 8 segundos usando-se um
agitador de peneira do tipo “Ro-tap” (AGITADOR DE P
lIDA: TIPO ES-65, N° DE SERIE 0501). Foram medidos
W5 (g) do agente de absor¢cdo de agua de tamanho mai
deixado na peneira e o peso W6 (g) do agente de abs

25 agua de tamanho menor que passou através da peneira
fluidez apos absorcdo de umidade (% em peso) foi ca
pela formula a seguir. O valor mais baixo em fluide
absorcéao de umidade caracteriza o melhor agente de
de 4gua em fluidez apds a absorcdo de umidade e em

30 de manipulacéo de po.
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Fluidez apo6s absorgéo de agua (% em peso)
= (peso W5 (g) / (peso W5 (g) + peso W6 (g))) x 100

(f) Proporcéo de reducéo de tamanho de particula mé
ponderal por impacto e proporcdo de aumento de tama
particula médio ponderal por aglomeracéo

Um agente de absorcdo de agua de 30,0 g e 10,0 g d
contas de vidro possuindo diametro de 6 mm foram co
em um recipiente com volume interno de 125 g (frasc
maionese com nome comercial A-29, de Yamamura Glass
Ltd.:Ver recipiente 41 na Figura 2 da USP6071976),
de selagem, montagem em uma maquina de dispersdo (m
de disperséo de teste N° 488 de Toyo Seiki Seisaku-
Ltd.:Ver Figura 14 da USP6071976) e vibracao por 10
usando-se a maquina de dispersdo sob condi¢cbes de 1
60 Hz, velocidade de rotacéo de vibracdo de 750 CPM
impacto, o tamanho de particula médio ponderal (D50
medido pelo método anterior. O tamanho de particula
ponderal (D50) de um agente de absor¢do de agua ant
impacto foi também medido anteriormente. A proporca
reducdo de tamanho de particula médio ponderal por
e a proporcdo de aumento de tamanho de particula mé
ponderal por aglomeracdo foram calculadas pelas for

que seguem.

Proporcdo de reducdo de tamanho de particula médio

ponderal por impacto (%)
= 100 x ((D50 antes do impacto) — (D50 apds impacto

antes do impacto

Proporcdo de aumento de tamanho de particula médio

ponderal por aglomeracao (%)

= 100 x ((D50 ap6s aglomeracdo) - (D50 antes da
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aglomeracao))/D50 apds aglomeracao
(g) Densidade aparente de gel apos inchaco saturado
uma solucéo salina fisiologica (g/cm %)
Um agente de absorcdo de agua de 30 ¢
5 uniformemente espalhado em uma malha de metal de 40
produzida de ac¢o inoxidavel (tamanho de malha: 38
soldada a face de fundo de um cilindro de suporte p
com um diametro interno de 60 mm e altura de 200 mm
filtro de vidro com diametro de 90 mm e espessura d
10 foi colocado em um recipiente (bécher de vidro de 2
Cat. N° 501 de Sogo Rikagaku Glass Seisakusyo Co.,
preenchido com 1,5 L de uma solugéo salina fisiolog
qual o cilindro plastico com o agente de absor¢éo d
foi imerso e permaneceu imovel no filtro de vidro.
15 minutos de inércia, o cilindro de suporte contendo
de absorcdo de agua inchado foi retirado do recipie
preenchido com solucdo salina fisiologica, em segui
erguido por 1 minuto para remover grosseiramente a
em excesso e colocando a superficie de uma tela de
20 inoxidavel de 400 malhas do cilindro de suporte sob
folhas de toalhas de papel dobradas em quatro (tama
folha = 38,0 x 33,0 cm, produto n° 61000 de Cresia
Ltd.) por 3 minutos para remover 0 excesso de solug
€, para remover uma solugcdo salina fisiolégica né&o
25 absorvida pelo agente de absorgdo de agua). Entdo u
(111 g), o qual possui um diametro externo um pouco
que 60 mm, sem espaco contra a superficie interna d
cilindro de suporte e que pode se mover para cima e
baixo suavemente foi montado sobre a camada de agen

30 absorcdo de agua inchado e deixado por 3 minutos. A
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(espessura) do leito de gel inchado foi medida pela
distancia entre a superficie de fundo do cilindro d e
suporte e a superficie de fundo do pistdo. O volume de gel

(V1 cm 3) foi calculado a partir da altura do leito de gel

inchado e a area de fundo do cilindro de suporte. O peso
total W7 (g) do cilindro de suporte, gel e pistédo f 0i
medido.

Separadamente, o peso total W8 (g) do cilindro de
suporte e do pistdo, sem incluir o gel, foi medido. A
densidade aparente do gel apos o inchaco saturado f oi

calculada pela seguinte formula.

Densidade aparente de gel apés inchaco saturado em uma
solucao salina fisiolégica (g/cm %)
= (W7 (g) — W8 (g)) / volume de gel (V1) (g/cm %)

Quando a densidade aparente de gel apdés o inchaco
saturado esta préoxima de 1,0 (g/cm %), a mudanca de volume
de um agente de absorgéo de agua particulado apés a bsorcéo
de liquido se torna pequena, o que elimina o proble ma de
desigualdade de espessura ou de superficie enrugada de um

substrato absorvente fino apos absorc¢éao de liquido.

(h) Avaliacéo de performance de substrato absorvent e

Um substrato absorvente para avaliagdo foi prepara do
que se avalie um agente de absorcdo de agua a ser d escrito
posteriormente como um substrato absorvente e subme tido a

teste de re-umedecimento.

Para comecar, um método de preparacdo de um substr ato
absorvente para avaliagcdo € mostrado abaixo.

Um agente de absorcdo de &agua a ser descrito
posteriormente em 1 parte em peso e pasta de celulo se

triturada em 2 partes em peso foram submetidas a mi sturagao
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a seco em um misturador. Assim a mistura obtida foi

espalhada sobre uma tela de metal de 400 malhas (ta

malha:38 um) para formar uma manta com o diametro de 90 mm.

A manta foi submetida a uma pressao de 196,14 kPa p
minuto para se obter um substrato absorvente para a

com peso basico de 0,05 g/cm 2,
Subsequentemente, um método para
quantidade de re-umedecimento apos 10 minutos € mos
abaixo.

O substrato absorvente para avaliacdo foi colocado
fundo de uma placa de Petri com diametro interno de
produzida em ago inoxidavel, e um pano ndo tecido c
didametro de 90 mm foi colocado sobre a mesma. Uma s
salina fisioloégica (uma solugdo aquosa de NaCl a 0,
peso) de 30 mL foi entdo vertida sobre o pano nao t
submetida a absorcdo por 10 minutos sob condicbes s
carga. Subsequentemente, 30 folhas de filtro de pap
diametro de 90 mm (N° 2 de Toyo Roshi Kaisha Ltd.),
peso (W9 (g)) foi medido com antecedéncia, foram co
sobre o0 nao tecido e o substrato absorvente. Em seg
pistdo e uma carga (o0 peso total do pistdo e da car
de 20 kg) com diametro de 90 mm foram colocados sob
filtro de papel de forma a pressionar de forma unif
substrato absorvente, o ndo tecido e o filtro de pa
papéis de filtro foram feitos para absorver liquido
umedecimento, enquanto sdo pressionados por 5 minut
30 folhas do filtro de papel foram entdo pesadas (W
para calcular a quantidade de re-umedecimento apdés

minutos.

A quantidade de re-umedecimento por 10 minutos (Q)
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W10 (g) - W9 (9)
(i) Avaliacdo de performance de substrato absorvent e
A espessura de um substrato absorvente foi medida sob
carga de 0,5 kPa sobre um substrato absorvente.
() Tempo de permeacéo de liquido sob pressao

Primeiramente, um aparelho de medicdo de tempo de

permeacéo de liquido sob presséo € explicado com re feréncia
a Figura 1.
Conforme mostrado na Figura 1, o aparelho de medic ao é

composto de uma coluna de vidro (20), uma haste de

pressurizacao (21) e uma carga (22). A coluna de vi dro (20)
possui uma forma cilindrica com diametro interno de 25,4 mm
e altura de 44 mm. Sob a coluna de vidro (20), uma torneira
universal do tipo abre-fecha (25) é fixada e entre a
torneira abre-fecha (25) e a coluna de vidro (20), um
filtro de vidro (27) é inserido. O filtro de vidro (27)
possui um tamanho de malha G1. Na coluna de vidro ( 20),

linhas padrdo L e H s&o marcadas. A linha padrdo L

corresponde a posicdo da superficie superior do lig uido
guando a coluna esta cheia com 100 mL de uma soluca o salina
fisiologica em estado fechado da torneira (25), enqg uanto a
linha padréo H corresponde a posicao da superficie superior
do liquido quando a coluna esta preenchida com 150 mL de

uma solucdo salina fisiolégica em estado fechado da
torneira (25). Como a coluna de vidro (20), um prod uto
comercial “Biocolumn CF-30K” (de Asone Co., Ltd.: G rau n°
2-635-07) foi utilizado.

Na extremidade superior da haste de pressurizacao
(21), é fixada uma placa de montagem (23) para mont ar a

carga (22). A placa de montagem (23) é fabricada em formato
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de circulo possuindo um didametro um pouco menor que o]
diametro interno da coluna de vidro (20).

Na extremidade inferior da haste de pressurizacao (21)
é fixada uma placa de pressurizacdo (24). A placa d e
pressurizagdo (24) € fabricada em forma de circulo

possuindo um didmetro um pouco menor que 254 mm e

espessura de 10 mm e 64 orificios (24a) sao formado s de
forma a penetrarem da superficie superior até a sup erficie

inferior. A pluralidade de orificios (24a) possui d iametro
de 1 mm e os mesmos estéo alinhados em intervalos d e cerca
de 2 mm. Assim, uma solucdo salina fisiologica (29) pode

fluir do lado da superficie superior até o lado da
superficie inferior da placa de pressurizacéo (24) através
da pluralidade de orificios (24a).

A haste de pressurizacdo (21), isto é, a placa de

pressurizacao (24) pode se mover para cima e para b aixo na

coluna de vidro (20). Na superficie inferior da pl aca de
pressurizacdo (24) € fixado um filtro de vidro (26) com
didmetro um pouco menor que 25,4 mm e espessura de 3 mm. O
filtro de vidro (26) possui um tamanho de malha GO. O

comprimento da haste de pressurizacao € de 330 mm.

O peso total da carga (22) e da haste de pressuriz acao
é ajustado de forma a adicionar, uniformemente, uma carga
de 7,03 g/lcm 2 (0,689 kPa) a um agente de absorcdo de agua
inchado (30).

Usando-se um aparelho de medicdo composto conforme

mencionado acima, foi medido o tempo de permeacdo d e
liguido sobre pressdo. O método de medicdo € explic ado
abaixo.

Primeiramente, carregou-se um bécher de 200 mL com 100
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mL de uma solucéo salina fisioldégica (uma solucéo a
NaCl a 0,9% em peso), seguido da adicdo de 0,2000 g
agente de absorcdo de agua para inchar por 20 minut
Separadamente, durante este periodo de
carregou-se a coluna de vidro (20), montada com o f
vidro (27) e com a torneira (25) em estado fechado,

mL de uma solucéo salina fisioldégica (uma solucéo a

NaCl a 0,9% em peso), seguido pela abertura da torn

para que fluissem 150 mL da solugéo salina fisiol6g
remover o ar no filtro de vidro (27) e na torneira

sistema.

tempo,

Apés o inchaco do agente de absorcdo de agua ou de

resina de absorcdo de &gua no bécher por 20 minutos

solucéo salina fisioldgica e o agente de absorcéo d

ou resina de absorcdo de agua inchados no bécher fo

levados até a coluna. Entdo mais 30 mL de outra sol

salina fisiologica foram adicionados ao bécher para

transferir completamente o conteddo no bécher para

coluna, seguido da transferéncia do liquido a colun

Para assentar completamente o agente de absorcdo d

agua ou resina de absorcdo de agua inchados no fund

coluna, os mesmos s&do postos em repouso por 5 minut

Apés 5 minutos a haste de pressurizagdo € lentamen

inserida na coluna. A insergdo cuidadosa € exigida

manter ar no conjunto de orificios (24a) na haste d

pressurizacdo. Apos por em contato a haste de press

com a camada de agente de absorcdo de agua ou resin

absorcdo de agua, a carga (22) € lentamente carrega

seguida de repouso por mais 5 minutos para estabili

camada do agente de absor¢cédo de 4gua ou resina de a
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de agua.

ApoOs 5 minutos, a torneira (25) € aberta para perm
a passagem de liquido. O tempo de passagem da super
superior do liquido da linha padrédo H até a linha p
é medido.

Imediatamente apdés a superficie superior do liquid
passar a linha padrdo L, a torneira (25) é fechada
solucéo salina fisiolégica é adicionada lentamente
superior da coluna de forma que a superficie do lig
seja aumentada até 5 cm acima da linha padrdo H (du
este periodo a haste de pressurizacdo e a carga nao
ser removidos). Apés a adi¢do do liquido a torneira
aberta novamente para medir de forma similar o temp
passagem da superficie superior do liquido da linha
H até a linha padrdo L. Operacdes de passagem de li
similares sao repetidas 4 vezes. O tempo de permeag
liquido sob presséo é o valor médio dos tempos de p
de liquido das experiéncias 2, 3 e 4. O tempo de pe
de liquido no caso de operagdo similar sem a camada

é de 8 segundos.

O tempo de permeacdo de liquido menor significa a

maior permeabilidade a liquido de um agente de abso
agua e quando aplicado a um substrato absorvente fi
significa melhoria na capacidade de admisséo de liq
pressédo. A proporcéo de reducéo de tempo de permeag

liquido sob presséo foi calculada pela seguinte for

Proporcao de reducdo de tempo de permeacéo de liqu

sob presséao (%)
= 100 x [(tempo de permeacdo de liquido sob presséo

aglomeracao) — (tempo de permeacado de liquido sob p
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sob pressdo com aglomeragéao)] / (tempo de permeagao
liquido sob pressdo sem aglomeracao)

(k) Conteudo de agua

Em um prato de aluminio com diametro de 60 mm e pe
conhecido (W11 (g)), foram espalhados uniformemente
de um agente de absorcdo de agua e deixado repousar
horas em um forno sem circulacéo de ar (forno natur
NDO-450 da Tokyo Rika Machinery Co., Ltd.). Apos 3
prato de aluminio é retirado e resfriado em um dess
por 20 minutos para que seu peso seja medido (W12 (
conteudo de agua foi calculado pela seguinte formul
(Férmula 9)

Conteudo de agua (% em peso)
= [(W11 (g) + 2,000(g)) - W12 (g)] / 2,000

() Resistividade de volume de um agente de absorc
de agua

A resistividade de volume de um agente de absorcéo
agua foi medida usando-se um micro amperimetro digi
ultra-alta resisténcia (modelo R8340A da Advantec C
Ltd.). Um agente de absorcdo de agua a ser avaliado
armazenado por ndo menos que 24 horas sob condi¢des
ambiente lacrado de medicdo (19°C a 21°C e umidade
de 36% a 44%) e o lacre foi aberto para ser utiliza
iImediatamente antes do teste. Primeiramente, um rec
de amostra para medicdo de resisténcia de po (A-1-2
diametro de 150 mm e comprimento de 10 mm) é preenc
um agente de absorcdo de agua, e o recipiente é aju
aparelhno de medida (espessura de amostra de 10 mm).

diametro de um eletrodo e o coeficiente de eletrodo

aparelho usado para a medicdo € de 80 mm e 0,503,
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respectivamente. Apds o término do ajuste, uma volt agem de
100 V é imposta e a resistividade de volume € medid aapos 1

minuto (valor de 1 minuto). A medicdo € repetida 3 vezes
substituindo-se as amostras e 3 resultados tém suas médias
calculadas para se obter o valor da medicdo. O grau de
carregamento de eletricidade estatica é julgado ger almente

pelos seguintes critérios de avaliacao:

aguele possuindo resistividade de volume na faixa nao
inferior a 10 41 o.m] é definido como substrato de ultra
carregamento.

aquele possuindo resistividade de volume na faixa de

102 [ am] a 10 * [ o.m] é definido como substrato de alto
carregamento.

aguele possuindo resistividade de volume na faixa de
10 [ am] a 10 ' [ om] é definido como substrato de
carregamento.

aquele possuindo resistividade de volume na faixa de
108 [ a.m] a 10 [ a.m] é definido como substrato de baixo
carregamento.

aguele possuindo resistividade de volume na faixa nao

superior a 10 8

[ @m] €& definido como substrato sem
carregamento.

(Exemplo de Referéncia 1)

Dissolveram-se 2,5 g de diacrilato de
polietilenoglicol (nimero molar adicionado médio de unidade
de 6xido de etileno: 9) em 5.500 g de solucdo aquos a de
acrilato de sodio possuindo uma razdo de neutraliza cao de
75% em mol (concentracdo de mondmero: 38% em peso) para
produzir liquido de reagdo. Subsequentemente, o liq uido de
reacgéo foi alimentado em um reator fabricado fixand 0-se uma
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tampa a um amassador 10-L do tipo de brago duplo pr
em aco inoxidavel e equipado com um involucro e lam
agitadoras em forma de “dois” e em seguida gas nitr

foi introduzido no sistema de reacdo para remover O
oxigénio dissolvido enquanto se mantinha o liquido
reacdo a 30°C. O liquido de reacdo foi entdo adicio

29,8 g de uma solucéo aquosa a 10% de persulfato de

1,5 g de uma solugcdo aquosa a 1% de &acido L-ascorbi
durante agitacdo do liquido de reacado, resultando n
iniciacdo da polimerizacdo apdés 1 minuto. A tempera

pico de polimerizagdo de 86°C foi alcancada apos 17

a partir da iniciacdo de polimerizagdo. Apés 60 min
iniciacdo da polimerizagdo, um polimero similar a g
hidratado foi retirado, este polimero foi estava em
granulado a particulas com diametro de cerca de 1 m
mm. O polimero similar a gel hidratado granulado fo
espalhado sobre uma tela metalica de 50 malhas (abe
malha: 300 um) e seco com ar quente a 160°C por 60 minutos.
Apos seco o material foi entdo pulverizado por um m

cilindro e continuamente peneirado com malhas metal

abertura de malha de 500 um e 106
menores que 500
moinho de cilindro. As particulas passando por uma
de malha metéalica de 106
nas particulas totais submetidas a pulverizacdo. A
particula de resina de absorcdo de agua fina passad

tela de malha metalica de 106
quente (90°C) na mesma quantidade, seca novamente s
mesmas condi¢des e pulverizada para se obter uma re
absorcdo de 4gua forma

particulada (a) possuindo
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pulverizada de modo irregular em 97% de rendimento.

A capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma

solucdo salina fisioldgica, tamanho de particula me dio
ponderal (D50), percentual de particulas do agente de
absorcdo menores que 600 um e ndao menores que 150 um e
desvio padrdo logaritmico da resina de absorcdo de agua
particulada obtida (a) foram medidos e mostrados na Tabela
1. Os resultados de resina de absorcédo de agua part iculada
(b) — (d) no Exemplo de referéncia abaixo mencionad 0S séo

mostrados também na Tabela 1.
Assim o0 pO6 obtido de uma resina que absorve agua ( a)
de 100 partes em peso foi misturado a 3,53 partes e m peso

de uma solucdo aquosa de agente de reticulagdo de

superficie composta de 0,5 parte em peso de propile no
glicol, 0,03 partes em peso de etileno glicol digli cidil
éter, 0,3 parte em peso de 1,4-butanodiol e 2,7 par tes em
peso de agua. A mistura foi aquecida a 195°C por 45 minutos
em um amassador para se obter uma resina de absor¢a o de
dgua de superficie reticulada (1). A distribuicdo d e
tamanho de particula da resina de absorcdo de agua Q) e
mostrada na Tabela 3, o tamanho de particula médio ponderal

e 0 desvio padrdo logaritmico da mesma na Tabela 4 e a
resistividade de volume da mesma na Tabela 5. As pa rticulas
aglomeradas foram pouco observadas na resina de abs orcao de
agua (1).

(Exemplo de Referéncia 2)

Dissolveram-se 8,6 g de diacrilato de
polietilenoglicol (nimero molar adicionado médio de unidade
de Oxido de etileno: 9) em 5.500 g de solugcdo aquos a de
acrilato de sodio possuindo uma razdo de neutraliza céo de
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75% em mol (concentracdo de mondmero: 38% em peso)
produzir liquido de reacdo. O liquido de reacdo foi
fornecido ao reator do Exemplo de Referéncia 1 e ga
nitrogénio foi introduzido no sistema de reacdo par
remover 0O oxigénio dissolvido enquanto se mantinha
liguido de reacdo a 30°C. O liquido de reacédo foi e
adicionado a 29,8 g de uma solucéo aquosa de persul

sédio a 10% em peso e 1,5 g de uma solucdo aquosa d
L-ascorbico a 1% em peso agitando-se o liquido de r
resultando na iniciagcdo da polimerizacdo apdés 1 min
temperatura de pico de polimerizacédo de 86°C foi al

apos 17 minutos a partir da iniciagcdo de polimeriza
Apds 60 minutos da iniciacdo da polimerizacdo, um p

similar a gel hidratado foi retirado, este polimero

estava em estado granulado a particulas com diametr
cerca de 1 mm a 4 mm. O polimero similar a gel hidr

granulado foi espalhado sobre uma tela metalica de

para

S
a
0
ntéo
fato de
e acido
eacao,
uto. A
cancada
cao.
olimero
foi
o de
atado

50

malhas (abertura de malha: 300 um) e seco com ar quente a

160°C por 60 minutos. Apds seco o material foi enta
pulverizado por um moinho de cilindro e continuamen
peneirado com malhas metalicas com abertura de malh
um e 150 um. As particulas nao inferiores a 850
pulverizadas pelo moinho de cilindro novamente. Foi
0 p6 pulverizado de forma irregular de uma resina d
absorcao de agua (b) com rendimento de 91%.

Assim o0 po obtido de uma resina que absorve agua (

de 100 partes em peso foi misturado a 3,53 partes e

de uma solucdo aquosa de agente de reticulagdo de

superficie composta de 0,5 parte em peso de propile

glicol, 0,03 partes em peso de etileno glicol digli
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éter, 0,3 parte em peso de 1,4-butanodiol e 2,7 par

peso de agua. A mistura foi aquecida a 210°C por 35

em um amassador para se obter uma resina de absorca
agua de superficie reticulada (2). A distribuicdo d

tamanho de particula da resina de absor¢cdo de agua

mostrada na Tabela 3 e o tamanho de particula médio

ponderal e o desvio padrao logaritmico da mesma na
4. As particulas aglomeradas foram pouco observadas
resina de absorcéo de agua (2).
(Exemplo de Referéncia 3)
Dissolveram-se 4,3 g de diacrilato
polietilenoglicol (nimero molar adicionado médio de
de Oxido de etileno: 9) em 5.500 g de solugcdo aquos
acrilato de sodio possuindo uma razdo de neutraliza
75% em mol (concentracdo de mondmero: 38% em peso)
produzir liquido de reacdo. O liquido de reacdo foi
fornecido ao reator do Exemplo de Referéncia 1 e ga
nitrogénio foi introduzido no sistema de reacdo par
remover 0 oxigénio dissolvido enquanto se mantinha
liquido de reacdo a 30°C. O liquido de reacdo foi e
adicionado a 29,8 g de uma solucéo aquosa de persul
sédio a 10% em peso e 1,5 g de uma solucdo aquosa d
L-ascoOrbico a 1% em peso agitando-se o liquido de r
resultando na iniciagdo da polimerizacdo ap6s 1 min
temperatura de pico de polimerizagcédo de 86°C foi al
apos 17 minutos a partir da iniciacdo de polimeriza
Apoés 60 minutos da iniciagdo da polimerizacao, um p
similar a gel hidratado foi retirado, este polimero
estava em estado granulado a particulas com diametr

cerca de 1 mm a 4 mm. O polimero similar a gel hidr
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granulado foi espalhado sobre uma tela metalica de 50
malhas (abertura de malha: 300 um) e seco com ar guente a
160°C por 60 minutos. ApOs seco o0 material foi enta o]
pulverizado por um moinho de cilindro e continuamen te
peneirado com malhas metalicas com abertura de malh ade 425
um e 106 um. As particulas ndo menores que 425 um foram
pulverizadas novamente usando-se um moinho de cilin dro. As
particulas que passaram através da peneira de 106 m alhas
ocuparam 15% em peso em relacdo ao peso total de pa rticulas
pulverizadas. As particulas finas da resina de abso rcao de
agua que passaram através da peneira de 106 malhas foram
misturadas em agua quente (90°C) em relacdo de peso igual,
seguido pela secagem novamente a 160°C por 60 minut 0S,
pulverizacdo e classificacdo para se obter as parti culas
pulverizadas irregulares de uma resina de absorcao de agua

© em 95% de rendimento.
Entéo, as particulas obtidas de uma resina de abso rcao
de agua (c) de 100 partes em peso foram misturadas a 3,53

partes em peso de uma solugdo aquosa de agente de

reticulacdo de superficie composta de 0,5 parte em peso de
propileno glicol, 0,03 partes em peso de etileno gl icol
diglicidil éter, 0,3 parte em peso de 1,4-butanodio le 2,7
partes em peso de agua. A mistura foi aquecida a 21 0°C por
35 minutos em um amassador para se obter uma resina de

absorcdo de agua de superficie reticulada (3). A

distribuicdo de tamanho de particula da resina de a bsorcéo
de agua (3) € mostrada na Tabela 3 e o tamanho de p articula
meédio ponderal e o desvio padrdo logaritmico da mes ma na
Tabela 4. As particulas aglomeradas foram pouco obs ervadas

na resina de absorcéo de agua (3).
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Exemplo 1

A 100 partes em peso da resina de absorcédo de agua
superficie reticulada (1) obtida no Exemplo de Refe
1, 4 partes em peso de agua foram adicionadas por
pulverizagdo. A mistura resultante foi curada a 60°
hora, enquanto o conteiddo em agua da mesma foi mant
4% em peso, e passada pela peneira metalica de malh
um para se obter um agente de absorcédo de agua parti
(1) contendo 43% em peso de particulas aglomeradas.
resultados da avaliacdo do agente de absorcdo de ag
particulado (1) sdo mostrados quanto a capacidade d
retencdo centrifuga, absorvéncia contra pressao de
velocidade de absorcéo, fluidez apos absorcdo de um
proporcao de reducéo de tamanho de particula médio
por impacto, densidade aparente de gel apds inchaco
saturado em uma solucdo salina fisiologica e conteu
dgua na Tabela 2, quanto a distribuicdo de tamanho
particula na Tabela 3, quanto a tamanho de particul
ponderal e desvio padrao logaritmico na Tabela 4 e
resistividade de volume na Tabela 5.

Exemplo 2

A 100 partes em peso da resina de absorcao de agua
obtida no Exemplo de Referéncia 1, 5 partes em peso
solugdo aquosa de pentacetato de dietilenotriamina
foram misturadas por pulverizagdo onde a quantidade
adicdo de pentacetato de dietilenotriamina sédica s
em 100 ppm em relacdo a resina de absorcdo de &agua.
mistura resultante foi curada a 60°C por 1 hora, en

conteltdo em agua da mesma foi mantido em 5% em peso

passada pela peneira metalica de malha de 600
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obter um agente de absor¢do de &gua particulado (2)
contendo 54% em peso de particulas aglomeradas. O a
absorcdo de agua particulado (2) foi avaliado de fo
similar ao Exemplo 1. Os resultados sao mostrados n
Tabelas 2 a 4.

Exemplo 3

A 100 partes em peso do agente de absorcdo de agua
particulado reticulado de superficie (1) obtido no
1, 0,3 parte em peso de estearato de calcio particu
fino (da Kanto Chemical Co., Inc.) foi adicionado e
misturado (misturado a seco) para se obter um agent
absorcdo de agua particulado (3). A partir da medig
distribuicdo de tamanho de particula do agente de a
de agua particulado (3) obtido foram encontradas po
mudancas. O tamanho de particula médio ponderal (D5
desvio padrdo logaritmico (5) e percentual em peso
diametro de particula de 600 um a 150
mesmos valores que aqueles do agente de absorcdo de
particulado (1) antes da misturagao. Outras proprie
agente de absorcao de agua particulado (3) foram av
de forma similar ao Exemplo 1. Os resultados sdo mo
nas Tabelas 2 a 5.

Exemplo 4

A 100 partes em peso da resina de absor¢cdo de agua
superficie reticulada (3) obtidas no Exemplo de Ref
3, 4, 5 partes em peso de agua foram adicionadas po
pulverizacdo. A mistura resultante foi curada a 60°
hora, enquanto o conteudo de agua da mesma foi mant

4,5% em peso e passada pela peneira metalica de mal

600 um. A 100 partes em peso do agente de absorcéo de ag
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particulado obtido, 0,3 parte em peso de didxido de

particulado fino (Nome Comercial: Aerosil 200) foi
adicionada e misturada (misturado a seco) para se o

agente de absorcéo de agua particulado (4), contend

peso de particulas aglomeradas. A capacidade de ret

19 kPa,

centrifuga, absorvéncia contra pressdo de

velocidade de absorcdo, distribuicdo de
particula, fluidez apds absorcdo de umidade, propor
reducao de tamanho de particula médio ponderal por
densidade aparente de gel apoOs inchaco saturado em

solucdo salina fisiolégica, conteudo de agua, distr

de tamanho de particula, tamanho de particula médio

ponderal e desvio padréo logaritmico do agente de a
de agua particulado (4) sdo mostrados nas Tabelas 2

Exemplo Comparativo 1

A 100 partes em peso da resina de absorcédo de agua
superficie reticulada (2) obtida no Exemplo de Refe
2, 0,3 parte em peso de dioxido de silicio particul
(Nome Comercial: Aerosil 200) foi adicionada e mist
(misturada a seco) para obter um agente de absorcéo
particulado comparativo (1), o qual foi avaliado de
similar ao Exemplo 1. Os resultados sado mostrados n
Tabelas 2 a 4.

Exemplo 5

Para avaliar a performance do agente de absorgéo d
agua particulado (1) obtido no Exemplo 1 como um su
absorvente, foi preparado um substrato absorvente p
avaliacdo (1) de acordo com o método (h) mencionado
para avaliacdo de performance de substrato absorven

espessura do substrato absorvente para avaliagao er
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mm. A quantidade de re-umedecimento por 10 minutos
substrato absorvente para avaliacao (1) obtido foi
0 estado do substrato absorvente apés absorver o li
foi também observado. Os resultados sdo mostrados n
6.

Exemplos 6 a 8

Usando-se os agentes de absorcdo de agua particula
(2) a (4) obtidos nos Exemplos 2 a 4, ao invés do a
absorcédo de agua particulado (1) usado no Exemplo 5
obtidos os substratos absorventes para avaliagao (2
respectivamente. Cada um possuia espessura de 4 mm.
guantidades de re-umedecimento dos substratos absor
para avaliacdo (2) a (4) obtidos foram avaliadas e
condicbes dos
liquido foram observadas. Os resultados sdo mostrad
Tabela 6.

Exemplo Comparativo 2

Usando-se o agente de absorcdo de &gua particulado

para comparacao (1) obtido no Exemplo Comparativo 1
invés do agente de absorcdo de agua particulado (1)
no Exemplo 5, um substrato absorvente para avaliaca
comparativa (1) foi obtido. O substrato absorvente
avaliacdo comparativa (1) possuia uma espessura de
guantidade de re-umedecimento do substrato absorven
avaliacdo comparativa (1) obtido foi avaliada e o e
substrato absorvente ap6s a absorcdo de liquido foi
observado. Os resultados s&o mostrados na Tabela 6.
Exemplo 9
A 100 partes em peso da resina de absor¢cdo de agua

superficie reticulada (1) obtidas no Exemplo de Ref
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1, 3 partes e 5 partes em peso de agua foram mistur
pulverizacdo. As misturas resultantes foram aquecid
curadas enquanto o conteudo de agua das mesmas foi
a 1%, 3% e 5% em peso, respectivamente, e em seguid
passadas através de uma tela metalica possuindo um
de malha de 600
absorcdo de agua particulado obtido, 0,3 parte em p
diéxido de silicio particulado fino (Nome Comercial
Aerosil 200) foi adicionada e misturada (misturada
para se obter agentes de absorcao de agua particula
(6) e (7), respectivamente. As relacdes de particul
aglomeradas nos agentes de absor¢do de &agua particu
(5), (6) e (7) sdo de 15% em peso, 33% em peso e 50
peso, respectivamente. Os resultados da avaliacdo d
agentes de absorcao de agua particulados (5), (6) e
mostrados quanto a capacidade de retencdo centrifug
absorvéncia contra pressdao de 1,9 kPa, velocidade d
absorcao, fluidez apés absor¢cdo de umidade, proporg
reducdo de tamanho de particula médio ponderal por
densidade aparente de gel apoOs inchaco saturado em
solucdo salina fisioloégica, conteudo de agua, tempo
permeacao de liquido sob pressao e propor¢cao da red
tempo de permeacdo de liquido sob pressdo na Tabela
quanto a distribuicdo de tamanho de particula na Ta
e guanto a tamanho de particula médio ponderal e de
padrédo logaritmico na Tabela 4 e quanto a resistivi
volume na Tabela 9.

Exemplo Comparativo 3

A 100 partes em peso da resina de absor¢cdo de agua

superficie reticulada (1) obtida no Exemplo de Refe
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1, 0,3 parte em peso de diéxido de silicio particul
(Nome Comercial: Aerosil 200) foi adicionada e mist
(misturada a seco) para obter um agente de absorcéo
particulado comparativo (2). O agente de absorcéao d
particulado comparativo (2) foi avaliado de forma s
ao Exemplo 9. Os resultados sdo mostrados nas Tabel
9. O resultado de resistividade de volume estana T

Exemplo 10

A 100 partes em peso da resina de absorcédo de agua

superficie reticulada (1) obtidas no Exemplo de Ref

1, 3 partes em peso de &gua foram misturadas por

pulverizagdo. A mistura resultante foi aquecida e c
60°C por 1 hora, enquanto o conteudo de agua da mes
mantido a 3% em peso, seguido pela passagem através

tela metalica possuindo um tamanho de malha de 600

100 partes em peso do agente de absorcdo de agua

particulado obtido, 0,3 parte em peso de 6xido de a
particulado fino (Nome Comercial: UFA-150, Forneced

Showa Denko K. K.) foi adicionada e misturada (mist

seco) para se obter um agente de absorcdo de &agua

particulado (8), contendo 33% em peso de particulas

aglomeradas. O agente de absorcdo de agua particula
obtido foi avaliado de forma similar ao Exemplo 9.
resultados sdo mostrados nas Tabelas 7 a 9.

Exemplo Comparativo 4

A 100 partes em peso da resina de absorcédo de agua
superficie reticulada (1) obtida no Exemplo 1, 0,3
peso de 6xido de aluminio particulado fino (Nome Co

UFA-150, Fornecedor: Showa Denko K. K.) foi adicion

misturada (misturada a seco) para obter um agente d
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absorcdo de agua particulado comparativo (3). O age
absorcdo de agua particulado comparativo (3) obtido
avaliado de forma similar ao Exemplo 9. Os resultad
mostrados nas Tabelas 7 a 9.

Exemplo 11

Procedimentos similares ao do Exemplo 10 foram

repetidos, exceto pelo uso de oxido hidratado de co
de zinco e silicio (Nome Comercial: CERATIOX SZ-100
Titan Kogyo K. K., proporcéo de peso de conteudo de
82/18, diametro de particula médio = 0,36
oxido de aluminio particulado fino, para obter um a
absorcdo de agua particulado (9). O agente de absor
agua particulado (9) foi avaliado de forma similar
Exemplo 9. Os resultados sdo mostrados nas Tabelas

Exemplo Comparativo 5

A 100 partes em peso da resina de absorcédo de agua
superficie reticulada (1) obtida no Exemplo de Refe
1, 0,3 parte em peso de Oxido hidratado de compdsit
Zinco e Silicio (Nome Comercial: CERATIOX Sz-100, d
Kogyo K. K., proporcdo de peso de conteudo de Zn/Si
82/18, diametro de particula meédio = 0,36
adicionada e misturada (misturada a seco) para se o
agente de absorcdo de agua particulado comparativo
agente de absorcdo de agua particulado comparativo
obtido foi avaliado de forma similar ao Exemplo 9.
resultados s&o mostrados nas Tabelas 7 a 9.

Exemplo de Referéncia 4

A 5.500 g de uma solucdo aquosa de acrilato de séd
(concentragdo de mondbmero: 38% em peso) possuindo 7

mol em proporc¢éo de neutralizagdo, foram dissolvido
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de diacrilato de polietilenoglicol (numero de moles
adicionados médio de unidade de 6xido de etileno: 9
preparar o liquido de reacédo. Entédo, o liquido de r

foi carregado no reator usado no Exemplo de Referén

foi introduzido gas nitrogénio no sistema de reacao
remover o oxigénio dissolvido enquanto o liquido de

foi mantido a 30°C. Subsequentemente, foram adicion
29,8 g de uma solucdo aquosa de persulfato de sodio

em peso e 1,5 g de uma solugcéo aquosa de acido L-as

a 1% em peso. Apos 1 minuto, a polimerizagéo foi in

A temperatura de polimerizagdo mostrou uma temperat

pico a 86°C apds 17 minutos da iniciagdo da polimer

um polimero em forma de gel hidratado foi retirado

minutos da iniciacdo da polimerizacédo. O polimero e

de gel hidratado obtido estava em estado granulado
particulas com diametro de cerca de 1 mm a 4 mm. Es
polimero em forma de gel hidratado granulado foi es

em uma tela de 50 malhas (abertura de malha de 300
seco a 160°C por 60 minutos com ar quente. Entdo o

seco foi pulverizado usando-se um moinho de cilindr
seguido por classificacdo continua com telas possui
tamanhos de malha de 450 um a 106
menores que 450
moinho de cilindro. As particulas passando por uma
metalica de malha de 106
particulas totais submetidas a pulverizacéo. A part
resina de absorcdo de agua fina passada pela tela m
de malha de 106

mesma quantidade, seca novamente sob as mesmas cond

pulverizada para se obter uma resina de absor¢céo de
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particulada (d) possuindo forma pulverizada de modo
irregular com 98% de rendimento.

Subsequentemente, a 100 partes em peso da resina d e
absorcéo de agua particulada (d) obtida, foi adicio nada 0,7

parte em peso de uma solugdo aquosa de agente de

reticulacéo de superficie, consistindo de 0,1 parte em peso
de etileno glicol diglicidil éter, 0,3 parte em pes o de
propileno glicol e 0,3 parte em peso de agua. A mis tura foi
aguecida a 210°C por 20 minutos em um amassador par a se
obter uma resina de absorcao de agua (4). Os resul tados da
avaliacdo da resina de absorcdo de agua (4) sdo mos trados,
quanto a distribuicdo de tamanho de particula, na T abela 8
e quanto a tamanho de particula médio ponderal e de svio
padrdo logaritmico, na Tabela 9. Particulas aglomer adas
foram pouco observadas na resina de absorcéo de agu a (4).

Exemplo 12

A 100 partes em peso da resina de absor¢cdo de agua de

reticulacgdo de superficie (4) obtida no Exemplo de

Referéncia 4, uma solugéo consistindo de 0,01 parte em peso
de pentacetato de dietilenotriamina sodica, 0,1 par te em
peso de uma solucdo aquosa de extrato de folhas da planta

Theaceae a 15% em peso (Nome Comercial: FS-80MO,

Fornecedor: Shiraimatu Shinyaku Co. , Ltd., Endereg o: 37-1
Ugawa, Mizuguchi-Cho, kouga-Gun, Shiga-Ken, Jap&ao) e 3
partes em peso de agua foram misturadas por pulveri zacao. A
mistura resultante foi aquecida e curada a 60°C por 1 hora
enquanto o contelddo de agua era mantido a 3% em pes o,
seguido pela passagem através de uma tela com taman ho de

malha de 600 um. A 100 partes em peso do agente de absorcao

de agua particulado obtido, 0,3 parte em peso de di oxido de
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silicio particulado fino (Nome Comercial: Aerosil 2
adicionada e misturada (misturada a seco) para se o
agente de absorcdo de agua particulado (10), conten
em peso de particulas aglomeradas. O agente de abso
agua particulado (10) obtido foi avaliado de forma
ao Exemplo 9. Os resultados sdo mostrados nas Tabel
9.

Exemplo Comparativo 6

A 100 partes em peso da resina de absorcao de agua
obtida no Exemplo de Referéncia 4, 0,3 parte em pes
dioxido de silicio particulado fino (Nome Comercial
Aerosil 200) foi adicionada e misturada (misturada
para obter um agente de absor¢cdo de &gua particulad
comparativo (5). O agente de absorcdo de agua parti
comparativo (5) obtido foi avaliado de forma simila
Exemplo 9. Os resultados sdo mostrados nas Tabelas

Exemplo Comparativo 7

A 100 partes em peso da resina de absorcao de agua
obtida no Exemplo de Referéncia 3, 0,3 parte em pes
diéxido de silicio particulado fino (Nome Comercial
Aerosil 200) foi adicionada e misturada (misturada
para obter um agente de absorcao de agua comparativ
agente de absorcdo de &gua comparativo (6) obtido f
avaliado de forma similar ao Exemplo 9. Os resultad

mostrados nas Tabelas 7 a 9.

00) foi
bter um
do 35%
rcao de
similar

as /7 a

(4)

o de

a seco)

culado
r ao

7a09.

3)

o de

a seco)
o (6). O
oi

0S sao

Tabela 1
Tamanho de
Percentual de particulas
CRC particula
menores que 600 1 m e ndo
(9/9) médio
menores que 150 pum (%)
ponderado

Desvio Padréao
Logaritmico

(aQ)
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(Hm)
WARP (a) | 55 290 93 0,360
WARP (b) | 36 469 76 0,375
WARP (c) | 46 254 92 0,331
WARP (d) | 39 271 92 0,355

WARRP: particula de resina de absorcéo de 4gua, CRR:

Peticdo 870160025788, de 06/06/2016, pag. 95/117

Capacidade de Retencéo Centrifuga




Tabela 2

Fluidez Reducao da proporgéo Densidade
Agente de
AAP a Velocidade apos do tamanho de aparente do gel Contetdo de
absorcéo de CRC
) 1,9 kPa | de absorcéo absorcéo particula médio apos inchacao agua
agua (9/9) : ,
(9/9) (s) de umidade |ponderal por impacto saturada (% em peso)
particulado
(%) (%) (g/cm °)
PWA (1) 42 35 32 50 9 0,98 4,3
PWA (2) 42 35 32 50 9 0,98 52
PWA (3) 42 35 32 0 7 0,99 44
PWA (4) 37 28 20 0 15 0,88 4/7
Com. PWA (1) 29 28 65 0 0 0,66 0,2

PWA: Agente de absorgcdo de &gua particulado, Com. P

Centrifuga, AAP: Absorvéncia Contra Pressao
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Tabela 3

¢0T/E6

Néo Néo N&o N&o Néo N&o Néo Néo
Resina de 3 menor menor menor menor menor menor menor menor
Absorgéo de e que 710 gue 600 gue 500 que 425 que 300 que 212 que 150 que 45 Menor
agua e agente et um Menor | um Menor | um Menor | um Menor | pum Menor | um Menor | pm Menor | um Menor que 45
de absorcdo de que 890 que 850 que 710 que 600 que 500 que 425 que 300 que 212 que 150 pum (% em
pm (% em
agua pm pm pm pm pm pm pm pm peso)
peso)
particulado (% em (% em (% em (% em (% em (% em (% em (% em
peso) peso) peso) peso) peso) peso) peso) peso)
Ex. Ref. 1 WAR (1) 0 0 0 0,3 9 43 26 19 6,2 0,7
Ex. Ref. 2 WAR (2) 0 1 20 25 14 23 12 3 2,2 0,0
Ex. Ref. 3 WAR (3) 0 0 0 0 1 3b 32 24 6,9 1,0
Ex. 1 PWA (1) 0 0 0 4 11 45 20 16 3,5 0,1
Ex. 2 PWA (2) 0 0 0 4 13 44 19 17 2,8 0,0
Ex. 3 PWA (3) 0 0 0 4 11 45 20 16 3,5 0,1
Ex. 4 PWA (4) 0 0 0 1 8 44 23 21 2,9 0,1
Ex. Comp.1 | PWA Comp.(1) 0 1 20 25 14 23 12 3 2,2 0,0
Ex. Ref.: Exemplo de Referéncia, Ex.: Exemplo, Comp .Ex.: Exemplo Comparativo
WAR: Resina de absorcgo de 4gua, PWA: Agente de abs org&o de agua particulado
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Tabela 4

Tamanho de
Resina de absorcéo de Desvio Padrao
particula médio
agua e agente de absorcao Logaritmico
ponderal D50
de agua particulado (07
(Hm)
Exemplo de Resina de absorcéo de
294 0,351
Ref. 1 agua (1)
Exemplo de Resina de absorcéo de
477 0,369
Ref. 2 agua (2)
Exemplo de Resina de absor¢éo de
258 0,329
Ref. 3 agua (3)
Agente de absorcao de
Exemplo 1 321 0,373
agua particulado (1)
Agente de absorcéo de
Exemplo 2 325 0,379
agua particulado (2)
Agente de absorcéo de
Exemplo 3 321 0,373
agua particulado (3)
Agente de absorcao de
Exemplo 4 306 0,349
agua particulado (4)
Agente de absorcao de
Exemplo
agua particulado a77 0,369
Comp. 1
comparativo (1)
Tabela 5
Resina de absorcao de agua e
Resistividade do
agente de absorcéo de agua
Volume ( @m)
particulado
Agente de absorcdo de agua
Exemplo 1 53x10 8
particulado (1)
Agente de absorcdo de agua
Exemplo 3 26x10 8
particulado (3)
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Agente de absorgdo de agua

comparativo (2)

Exemplo 4 53x10 8
particulado (4)
Exemplo de ref. 1 Resina de absorcéo de agua (1) 4,5 x10 1
Agente de absorcdo de agua
Exemplo comp. 3 41x10 1
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Tabela 6

Quantidade re- Estado do substrato
Agente de absorcao de
Substrato Absorvente umidificada por 10 min. absorvente apés a
agua particulado usado
(9) absorc¢édo de liquido
Substrato absorvente Agente de absorcao de Sem irregularidade no
Exemplo 5 3
para avaliagéo (1) agua particulado (1) substrato absorvente
Substrato absorvente Agente de absorcéo de Sem irregularidade no
Exemplo 6 3
para avaliagéo (2) agua particulado (2) substrato absorvente
Substrato absorvente Agente de absorcéo de Sem irregularidade no
Exemplo 7 5
para avaliacdo (3) agua particulado (3) substrato absorvente
Substrato absorvente Agente de absorcao de Sem irregularidade no
Exemplo 8 5
para avaliacdo (4) agua particulado (4) substrato absorvente
Substrato absorvente Agente de absorcao de
Exemplo Sem irregularidade no
para avaliagéo agua particulado 12
Comp. 2 substrato absorvente
comparativa (1) comparativo (1)
Tabela 7
Agente de CRC AAP a Velocidade Fluidez Proporcao Densidade Conteudo de LPT sob SR LPT
absorcao de (9/9) 1,9 kPa |de absorcao (%) de reducéo do gel ap6s agua pressao sob
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agua (9/9) (s) deMPS (%) SS (g/cm %) |(% em peso) (s) pressao
particulado (%)
Ex. 9 PWA (5) 44 p2 28 7 0,95 1,2 60 29
PWA (6) 43 22 27 9 0,94 31 57 32
PWA (7) 42 22 26 12 0,93 5 56 33
Ex. Comp.
; PWA Comp. (2) 44 22 28 2 0,96 0,1 84 -
Ex. 10 PWA (8) 43 P4 29 9 0,94 3,3 55 30
Ex. Comp.
. PWA Comp. (3) 44 24 30 2 0,95 0,2 79 -
Ex. 11 PWA (9) 43 P8 32 9 0,98 3.1 153 24
Ex. Comp.
i PWA Comp. (4) 44 28 32 2 0,98 0,1 200 -
Ex. 12 PWA (10) 35 P2 29 15 0,90 3,3 26 30
Ex. Comp.
3 PWA Comp. (5) 36 22 30 2 0,90 0,2 37 -
Ex. 4 PWA (4) 37 P8 20 15 0,88 4,7 19 27
Ex. Comp. PWA Comp. (6) 38 29 21 L 0,85 0,1 26 -
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7

Ex.: Exemplo, Comp.Ex.: Exemplo Comparativo, WAR: R
absor¢do de agua particulado comparativo, CRC: Capa
absorgéo de agua, Proporcéo de reducéo de MPS: prop

densidade aparente do gel apos inchagdo saturada, L

esina de absorcdo de agua, PWA: Agente de absorgéo
cidade de Retencdo Centrifuga, AAP: Absorvéncia Con
orcao de redugdo de tamanho de particula médio pond

PT sob presséo: Tempo de permeagéo de liquido sob p

de agua particulado, PWA Comp.: agente de
tra Pressédo, fluidez: fluidez apds a
eral por impacto, Densidade do gel apds SS:

ressdo, SR LPT sob presséo: proporgéo de

5 reducdo de tempo de permeacéo de liquido sob pressa 0.
Tabela 8
N&o N&o N&o N&o N&o N&o N&o N&o
Resina de menor menor menor menor menor menor menor menor
N&o
Absorcao de que 710 que 600 que 500 que 425 que 300 que 212 que 150 que 45 Menor
menor
agua e agente um Menor | um Menor | pm Menor | um Menor | um Menor | um Menor | pm Menor | um Menor que 45
que 850
de absorcéo gue 850 que 710 que 600 que 500 que 425 que 300 que 212 que 150 pm (% em
pm (% em
de agua pm pm pm pm pm pm pm pm peso)
peso)
particulado (% em (% em (% em (% em (% em (% em (% em (% em
peso) peso) peso) peso) peso) peso) peso) peso)
Ex. Ref. 4 WAR (4) 0 0 0 0,1 3 40 27 21 6,8 0,9
Ex. 9 PWA (5) 0 0 0 3 9 45 30 9 3,6 0,1
Ex. 9 PWA (6) 0 0 0 3 1] 46 28 9 2,8 0,1
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Ex. 9 PWA (7) 0 4 12 a7 26 9 2,5 0,0
Ex. 10 PWA (8) 0 3 11 46 28 9 2,8 0,1
Ex. 11 PWA (9) 0 3 11 46 28 9 2,8 0,1
Ex. 12 PWA (10) 0 4 10 48 27 2,6 0,1
Ex. Comp.
PWA Comp.(2) 0 0,3 43 24 19 6,2 0,7
3
Ex. Comp.
PWA Comp.(3) 0 0,3 43 24 19 6,2 0,7
4
Ex. Comp.
PWA Comp.(4) 0 0,3 4 2§ 19 6,2 0,7
5
Ex. Comp.
PWA Comp.(5) 0 0,1 4 27 21 6,8 0,9
6
Ex. Comp.
PWA Comp.(6) 0 0,1 3 27 22 7,0 1,0
7

Ex. Ref.: Exemplo de Referéncia, Ex.: Exemplo, Comp

WAR: Resina de absor¢do de agua, PWA: Agente de abs
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Tabela 9
Tamanho de
Resina de absor¢cdo de agua Desvio Padrao
particula
e agente de absorcédo de Logaritmico
médio ponderal
agua particulado (07
D50 (um)
Exemplo de Particula de resina de
275 0,351
Ref. 4 absorc¢édo de agua (d)
Agente de absorcao de agua
Exemplo 9 314 0,302
particulado (5)
Agente de absorcao de agua
Exemplo 9 321 0,304
particulado (6)
Agente de absorcao de 4 gua
Exemplo 9 327 0,304
particulado (7)
Agente de absorcao de agua
Exemplo 10 321 0,304
particulado (8)
Agente de absorcao de agua
Exemplo 11 321 0,304
particulado (9)
Agente de absorcao de agua
Exemplo 12 324 0,295
particulado (10)
Agente de abs  orcdo de agua
Exemplo
particulado comparativo 294 0,351
Comp. 3
)
Agente de absorcao de agua
Exemplo
particulado comparativo 294 0,351
Comp. 4
®3)
Agente de absorcao de agua
Exemplo
particulado comparativo 294 0,351
Comp. 5
(4)
Exemplo Agente de absorcgédo de a gua
275 0,351
Comp. 6 particulado comparativo
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(5)

Agente de absorcao de agua

Exemplo
particulado comparativo 258 0,329
Comp. 7
(6)

Um agente de absorcdo de agua particulado com form a
pulverizada de forma irregular da presente invencéo possui,
como mostrado nas Tabelas 2, 3, 7 e 8, um tamanho d e
particula bem controlado, alta absorvéncia e alta d ensidade
aparente de gel apoOs inchago saturado em solucdo sa lina
fisiologica.

Tal agente de absorcao de agua particulado da pres ente
invencdo também possui velocidade de absorcéo e flu idez de
pd superiores e pela adicdo de um aditivo para melh orar a
fluidez apds absorcdo de umidade, possui fluidez me Ihorada
como mostrado nas Tabelas 2 e 7.

Além disso, devido ao agente de absorcdo de agua
particulado da presente invencdo conter particulas
aglomeradas, ele pode reduzir o tempo de permeacao de
liqguido sob pressdo como mostrado na Tabela 7.

Um agente de absor¢do de agua particulado da prese nte
invengao exibe baixa resistividade de volume como m ostrado
na Tabela 5.

Ainda, um agente de absorcdo de agua particulado d a
presente invencdo fornece um substrato absorvente d o tipo
fino com menos quantidade de re-umedecimento como m ostrado
na Tabela 6 e ainda fornece um artigo absorvente, ¢ omo uma
fralda, com boa sensacdo em uso, estavel e de boa
performance, devido ao substrato absorvente exibir pouca
variacdo no estado de absorcdo de liquido sem enrug amento
de superficie ap0s a absorcao de liquido, diferente de um
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substrato absorvente no Exemplo Comparativo 1.

Aplicabilidade Industrial

Um agente de absorcdo de agua particulado obtido d e
acordo com a presente invencdo € um agente de absor céo de
5 A&gua contendo particulas aglomeradas e possui distr ibuicdo
de tamanho de particula controlado e desta forma su rte
efeito em fornecer um substrato absorvente com capa cidade
de absorcdo e sensacdo em usO muito superiores quan do
comparado a um substrato absorvente convencional, g uando
10  utilizado com em um substrato absorvente do tipo fi no, como
uma fralda.
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REIVINDICACOES
1. Agente de absorcdo de agua particulado possuindo

forma pulverizada de modo irregular caracterizado pelo fato

de que o referido agente de absorcdo de agua particulado
compreende uma resina de absorcdo de &agua de superficie
reticulada obtida por polimerizacdo por reticulacdo interna
de uma solucdo aquosa de um mondmero insaturado composto
principalmente de &cido acrilico e/ou seus sais com uma
razdo de neutralizacdo de 20 a 100% molar na presenca de um
agente de reticulacédo, o referido agente de absorcdo de
dgua particulado contendo particulas aglomeradas no mesmo e
ainda cujo agente de absorcdo de &gua particulado satisfaz
(1) a (iii) descritos abaixo:

(i) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) do agente
de absorcédo de 4&gua particulado em uma solucdo salina
fisioldgica sendo ndo inferior a 32 g/g;

(ii) tamanho de particula médio ponderal (D50) do
agente de absorcdo de Agua particulado estando na faixa de
200 pym a 400 um;

(iii) particulas do agente de absorcdo de 4agua
particulado menores que 600 pm e ndo menores que 150 um na
faixa de 95% a 100% em peso; e

em que o contetdo de agua do agente de absorcdo de
adgua particulado é de 1% a 10% em peso e a proporcao
aumentada do tamanho de particula médio ponderal do agente

de absorcdo de &gua particulado devida a aglomeracdo é de

2. Agente de absorcdo de &gua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com a

reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de gque a proporcéo
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reduzida do tamanho de particula médio ponderal do agente
de absorcdo de agua particulado causada por impacto é de 5%
a 30%.

3. Agente de absorcdo de 4&agua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com a

reivindicacdo 1 ou 2, caracterizado pelo fato de que o

tempo de permeacdo de liquido sob pressdo do agente de

absorcédo de &gua particulado n&o é maior que 60 segundos.
4. Agente de absorcdo de agua particulado possuindo

forma pulverizada de modo irregular, de acordo com qualquer

uma das reivindicagdes 1 a 3, caracterizado pelo fato de

que a absorvéncia sob pressdo a 1,9 kPa do agente de
absorcdo de Agua particulado em uma solucdo salina
fisioldgica ndo é inferior a 20 g/g.

5. Agente de absorcédo de agua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com qualquer

uma das reivindicacdes 1 a 4, caracterizado pelo fato de

que a taxa de permeacdo a agua em vértice do agente de
absorcédo de &agua particulado em solucdo salina fisioldgica
ndo é maior que 60 segundos.

6. Agente de absorcdo de &gua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com qualquer

uma das reivindicacdes 1 a 5, caracterizado pelo fato de

que a fluidez do agente de absorcdo de &gua particulado
apds absorcédo de umidade é de 0% a 20% em peso.

7. Agente de absorcdo de agua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com qualquer

uma das reivindicacdes 1 a 6, caracterizado pelo fato de

que o desvio padrdo logaritmico da distribuicdo de tamanho

de particula do agente de absorcdo de agua particulado é de
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0,20 a 0,40.
8. Agente de absorcdo de agua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com qualquer

uma das reivindicagbes 1 a 7, caracterizado pelo fato de

que a densidade aparente apds o inchaco saturado do agente
de absorcdo de 4&gua particulado em uma solucdo salina
fisioldgica estéd na faixa de 0,80 a 1,0 (g/cm?).

9. Agente de absorcdo de &gua particulado possuindo
forma pulverizada de modo irregular, de acordo com qualquer

uma das reivindicacgdes 1 a 8, caracterizado por ainda

compreender, além da resina de absorcdo de Aagua, um ou mais
componentes selecionados a partir de um grupo consistindo
de um agente quelante, um desodorante, um sal metdlico
polivalente e uma particula fina inorgdnica.

10. Artigo absorvente para excrementos, urina ou

sangue caracterizado por incluir um substrato absorvente

que compreende um agente de absorcdo de &gua particulado
possuindo uma forma pulverizada de modo irregular conforme
definido em qualquer das reivindicagcdes 1 a 9 e uma fibra
hidrofilica.

11. Artigo absorvente, de acordo com a reivindicacao

10, caracterizado pelo fato de que o substrato absorvente é

do tipo fino, com uma espessura de 0,1 mm a 5 mm.
12. Artigo absorvente, de acordo com a reivindicacédo

10 ou 11, caracterizado pelo fato de gque o contetdo do

agente de absorcdo de &gua particulado possuindo uma forma
pulverizada de modo irregular é de 30% a 100% em peso
baseado no peso total do agente de absorcdo de 4agua
particulado e da fibra hidrofilica.

13. Método para producdo de um agente de absorcdo de
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agua particulado de forma pulverizada de modo irregular,
cujo agente de absorcdo de agua particulado compreende uma
resina de absorcdo de agua de superficie reticulada obtida
por polimerizacdo por reticulacdo interna de uma solucgdo
aquosa de um monbmero insaturado composto principalmente de
acido acrilico e/ou seus sais com uma razao de
neutralizacdo de 20 a 100% molar na presenca de um agente
de reticulacdoe ainda através de etapas de secagem e
pulverizacdo, e o referido agente de absorcdo de agua
particulado contém particulas aglomeradas no mesmo, cujo

método é caracterizado por compreender:

uma etapa de polimerizacdo por reticulacdo de uma
solugdo aquosa de um mondmero insaturado contendo um acido
acrilico ndo neutralizado e/ou sais do mesmo na presenca de
um agente de reticulacdo;

uma etapa de ainda realizar a reticulacdo de
superficie de uma resina de absorcdo de Aagua obtida pela
polimerizacdo e a referida particula de resina de absorcéo
de &agua satisfazendo (i) a (iii) descritos abaixo:

(1) capacidade de retencéo centrifuga (CRC) da
particula de agente de absorcdo de &agua em uma solucgdo
salina fisioldégica sendo ndo inferior a 32g/g;

(ii) tamanho de particula médio ponderal (D50) da
particula de agente de absorcdo de agua estando na faixa de
150 uym a 380 um; e

(iii) as particulas de resina de absorcdo de 4&gua
menores que 600 upm e ndo menores que 150 um estando na
faixa de 92% a 100% em peso; e uma etapa de ainda adicionar
liguido aquoso as mesmas apds a reticulacdo de superficie e

o aquecimento das particulas de resina enquanto se mantém o
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contetido de agua das mesmas em 1% a 10% em peso e ainda
controlar o tamanho de particula.

14. Método para producdo de um agente de absorgdo de
dgua particulado possuindo uma forma pulverizada de modo

irregular, de acordo com a reivindicacdo 13, caracterizado

pelo fato de que a etapa de polimerizacdo por reticulacéo é
conduzida na presenca de um agente de transferéncia de
cadeia.

15. Método para producdo de um agente de absorcdo de
dgua particulado possuindo uma forma pulverizada de modo
irreqular, de acordo <com a reivindicacdo 13 ou 14,

caracterizado pelo fato de que a solucdo aquosa do mondmero

insaturado contendo um &cido acrilico n&o neutralizado em
concentracdo de 10% a 30% em peso ¢é polimerizado por
reticulacdo na presenca de um agente de reticulacdo; e
a resina obtida é neutralizada apds a polimerizacédo.
16. Método para producdo de um agente de absorcdo de
agua particulado possuindo forma pulverizada de modo
irregular, de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes 13

a 15, caracterizado pelo fato de que o método compreende

uma etapa de adicdo de um agente quelante em um ou mais
momentos selecionados a partir de um grupo consistindo de
(i) durante a polimerizacdo, (ii) apds a polimerizacdo e
antes da reticulacdo de superficie, (iii) durante a
reticulacdo de superficie, (iv) durante a aglomeracdo.

17. Método para producdo de um agente de absorcdo de
agua particulado possuindo forma pulverizada de modo
irreqgular, de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes 13

a 16, caracterizado por ainda compreender uma etapa de

recuperacdo e regeneracdo de particulas finas da resina que
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sdo excluidas das etapas de pulverizacdo e classificacéo,
assim obtendo-se uma particula de resina de absorgdo de
agua em um rendimento de ndo menos que 90% em peso baseado
no peso do monbmero alimentado para ser polimerizado como
equivalente de contetdo sélido.

18. Método para producdo de um agente de absorcdo de
agua particulado possuindo forma pulverizada de modo
irregular, de acordo com qualquer uma das reivindicac¢des 13

a 17, caracterizado pelo fato de que as particulas de

resina de absorcdo de &agua sdo aglomeradas de forma que a
proporcdo da reducdo de tempo de permeacdoc de ligquido sob
pressdo ndo seja inferior a 10%.

19. Método para producdo de um agente de absorcdo de
agua particulado possuindo forma pulverizada de modo
irregular, de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes 13

a 18, caracterizado por ainda compreender uma etapa de

adicdo e mistura de particulas inorgdnicas apds a etapa de

aglomeracao.
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