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Relatério Descritivo da Patente de Invengéo para "MATERIAL -
HIBRIDO INTUMESCIVEL EM AGUA COM ADITIVOS INORGANICOS E
PROCESSO PARA SUA PREPARACAOQ".

A presente invengao refere-se a um moderno material hibrido ,
intumescivel em agua abrangendo uma matriz de polimero de estrutura reti-
culada e particulas de sélidos inorgénicos ligadas na mesma, cbm um com-
po'rt'amento de intumescimento dependente de tempo, que corresponde a
uma absor¢ao de agua de pelo menos 7,5 vezes o préprio peso do material
hibrido dentro de uma hora, bem como seus usos. Além disso, a presente
invencao refere-se a um processo para a produgao de um material hibrido-
intumescivel em dgua compreendendo a preparagdo de uma misthra de rea-
¢ao abrangendo pelo menos um componente polimerizavel e pelo menos um
solvente apropriado, sendo que o valor de pH da mistura de reagdo é menor .'
do que 7; mistura de particulas de solidos inorganicos e de pelo menos um
reticulador na mistura de reacao; partida da rea¢ao de polimerizacao; e con-
trole da reagao de polimerizagao, de modo que com 0 aumento de volume

relativamente em relagdo ao volume da mistura de reagéo, seja obtido um

~ material hibrido esponjoso, intumescivel em agua, abrangendo uma matriz

de polimero de estrutura reticulada e particulas de soélidos inorganicos ligé-
das na mesma. '
ANTEDEDENTE DA INVENCAO

Ja foram descritos (_co)polimeros de acrilato, que absorvem agua

ou liquidos aquosos com formagdo de hidrogéis. Esses sdo usualmente pre-

- parados através de processos da polimerizagdo de suspensao ou emulsao -

inversa, tais como sao descritos nas US-PS 4.286.082, DE-PS 27 06 135,
US-PS 4.340.706 e DE-PS 28 40 010. Polimeros obteniveis dessa maneira,
também sdo mencionados superabsorventes e usualmente sao empregados
no setor higiénibo e sanitario. Também ja foi proposto, que os polimeros
formadores de hidrogéié, obtidos para o setor de higiene, sejam aplicados no
setor botanico como acumuladores de agua, por exemplo, no pedido de pa-
tente DE 101 14 169.6 ou também no pedido de patente internacional WO
03/000621. '
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No caso de materiais; tal como descrito na WO 03/000621, veri-
ficdu-se, que superabsorventes contendo matériais eruptivos, com base em
seu teor de ions de metais polivalentes, que podem atUar como formadores
de complexd, seguem 'algumas leis tanto na prodUgéo quanto também né
aplicacdo. Foi mostrado, especialmente, que tanto o processo de producio,
quanto também bs pés de pedra uti.lizadOS, tém» u}ma influéncia considerével
sobre'o poder de intumescimento dos produfos descritos nesse pedido de
patente internacional. Desse modo, verificou-se, por exemplo, que na produ-
¢ao desses materiais convencionais de mistura bésica de polimerizacao,
obtém-se particulas, que precisarh de um tempo relativamente longo, para
intumescer inteiramente, parcialmente 24 hofas e mais.

SUMARIO DA INVENGAO o |
Conseqﬁentementé, um objetivo da invengao é pér um produto a

disposi¢ao, que nao necessita mais desse tempo de intumescimento prolon-

.gado.

Além disso, o objetivo se propde, a pér um material hibrido intu-

mescivel em agua a disposi¢do, o qual, por exemplo, disponibiliza a oferta

de mineral e nutrientes necessarios para plantas em uma matriz de polimero
reticulada, contendo substancias de lastro de modo tal, que a capacidade de
acumular agua ou a intumescibilidade do material hibrido n&o seja prejudi-
cada.

Além disso, 0 objetivo se propde, em disponibilizar processos

para a produc¢ao de materiais hibridos contendo substancias minerais e soli-

dos inorganicos para multiplas finalidades de aplicagao, os quais levem a
produtos, que séo essencialmente livres de residuos monémeros.

As solugbes da presente invengdo resultam dos objetivos das
reivindicag;ées independentes de produto, processo e utilizagdo. Concretiza-
¢Oes vantajosas sao mencionadas nas respectivas subreivindicagoes.
DESCRICAO DAS FIGURAS

A figura 1 mostra a estrutura esponjosa de um material hibrido
exemplar de acordo com a inveng¢ao, conforme o exemplo 1, em que a figura

1A mostra o material seco com um alfinete como comparagao de tamanho e
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a figura 1B mostra o mesmo material em estado intumeécido, saturado com
agua. '

A figura 2 mostra o comportamento de intumescimento do mate-
rial segundo exemplo 4 (curva inferior, triangulos) em relagdo ao material |
hibrido segundo o exemplo 4 (curva superior, quadrados).

A figura 3 mostra as diferentes alturas de crescimehto. de grama
na éomparagéo de substrato de planta sem adi¢do de material hibrido de
acordo com a invencao (vasos a esquerda) com substrato de planta conten-
do o material hibrido (vasos a direita), com uma rega de 57 ml a cada trés
dias, sendo que a figura 3B representa um aumento do recorte da fotografia-
da figura 3A. | - |

A figura 4 mostra as diferentes alturas de crescimento da grama
na comparagao do substrato de planta sem adicao de material hibrido de
acordo com a invengao (vasos a esquerda) com substrato de planta conten-
do o material hibrido (vasos a direita), com uma rega de 57 ml a cada seis
dias, sendo que a figura 4B representa um aumento do recorte da fotografia
da figura 4A. '

- DESCRICAO IDETALHADA DE FORMAS DE CONCRETIZACAO EXEM-

PLARES |

Para a solucao dos objetos mencionados acima, bem cdmo de
outros, disponibiliza-se na presente invengcao um novo material hibrido intu-
mescivel em agua, abrangendo uma matriz de polimero de estrutura reticu-

lada e particulas de sdlidos inorganicos ligadas na mesma, o qual apresenta

- extraordinarias caracteristicas, especialmente no comportamento de intu- -

mescimento. Sem querer estipular uma determinada teoria, presume-se atu-

almente, que as modernas caracteristicas do material hibrido podem ser

- condicionadas pelo processo de sua produgao.

. De acordo com uma forma de concretizacdo exemplar da pre-
sente invengao, .p6e-seA a disposicao um material hibrido intumescivel em
agua e um processo de producgéo para este fim, abrangendo uma matriz de
polimero de estrutura reticulada e particulas de sélidos inorganicos ligadas

na mesma, sendo que o material hibrido em contato com liquidos aquosos,
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por exemplo, &gua, intumesce rapidamente com absorgao de agua e alcanga
o mais prematuramente possivel sua maxima absorgao.

Por "intumescivel em agua® entende-se presentemente, um ma-
terial, que em contato com agua ou liquidos aquosbs, tais como por e‘xemF
plo, solugdes salinas, liquidos corporais e outros ou outros solventes proti-
cos-polares, com abéorgéo desses ;h’quidos, sofre um aumento de seu volu-
me préprio, preferentemente no entanto, nao em sua estrutura quimica. O
termo "matriz de polimero de estrutufa reticulada" designa presentemente,
um homo- ou copolimero reticulado tridimensionalmente com estrutura poro-
sa aberta e/ou fechada, a qual contém particulas de sélidos inorganicos, pre-
ferentemente em forma ligada, por exemplo, ligada quimicamente e/ou oclu-
sa na estrutura porosa. E preferivel, que a matriz de polimero de estrutura
reticulada ou o material hibrido mantenha essencialmente sua estrutura

também no estado saturado de égua. A matriz de polimero de estrutura reti-

‘culada ou o material hibrido pode absorver preferentemente agua até o limite

de saturagédo, sem formar um hidrogel, isto €, a matriz de polimero ou-0 ma-

terial hibrido ndo forma nenhum hidrogel liquido com absorcdo de 4gua, tal
como ¢ usualmente o caso nos superabsorventes. Especificacbes de por-
centagem em peso, desde que nao seja mencionado expressamente de ou-
tro modo, referem-se ao peso total do material hibrido seco, isto é, por e-

xemplo, com um teor de agua inferior a cerca de < 0,1% em peso e/ou 12

horas apds a secagem do material, preferentemente a cerca de 40°C, prefe-

rentemente no forno de ar circulante. Todas as especificacdes de indices,
faixas e caracteristicas mencionadas nesse caso, bem como parametros,
desde que nao seja. mencionado expressamente de outro modo, sido enten-
didas como sendo eventualmente combinaveis uns com os outros.

O comportamento de intumescimento do material hibrido, pode
ser determinado por exemplo, pelo contanto do material hibrido com uma
quantidade suficiente, por exemplo, de agua totalmente dessalinizada, tipi-

camente a temperatura ambiente de cerca de 20-23°C, preferentemente

20°C e pesagem do material gotejado apds determinados espacos de tem-

po.
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De acordo com uma forma de concretizagao exemplificada da
invencdo, o material apresenta um comportamento de intumescimento de-

pendehte de tempo, 0 qual corresponde a uma absorcdo de agua de pelo

menos 7,5 vezes mais o peso proprio do material hibrido seco dentro de

uma hora, preferentemente em pelo menos 10 vezes, preferentemente 12,5

vezes, de modo particularmente preferido, pelo menos 15 vezes o peso prc’)-
prio do material hibrido seco dentro da primeira hora. Depois de 2 horas, a
absorgao de agua do material hibrido pode encontrar-se em pelo menos 10

vezes mais do peso proprio do material hibrido seco, preferentemente em

pelo menos 12,5 vezes, preferenteménte 15 vezes, de modo particularmente-

preferido, em pelo menos 17,5 vezes do péso proprio do material hibrido
seco. Depois de 3 horas a absorcado de agua do material hibrido pode en-
contrar-se em pelo menos 12,5 vezes mais do peso préprio do material hi- |
brido seco, preferentemente em pelo menos 15 vezes, preferentemente em
17,5 vezes, de modo particularmente preferido, em pelo menos 20 vezes o
peso proprio do material hibrido seco. A absorgéo de agua do material hibri-
do apds 24 horas encontra-se em pelo menos 15 vezes mais, preferente-
mente em 20 vezes, preferentemente em 25 vezes, de modo particularmente
preferido, em pelo menos 30 vezes 0 peso proprio do rhaterial hibrido seco e
pode perfazer mais do que 50 vezes, sem formar um hidrogel, tal cbmo os
superabsorventes convencionais.

O material hibrido intumescivel em agua, contendo sélido, da

presente invengao, diferencia-se de materiais convencionais por sua produ-

* ¢a0 e composi¢ao. Ele possui especialmente uma alta intumescibilidade e no

estado residual umido, nao seco, por exemplo, é diretamente comparavel
com humo. No processo de intumescimento em liquidos aquosos pode apa-
recer, com base no aumento do volume de poros, um efeito de absorgéo,
que pode causar uma absorcao de liquido que ultrapassa a capacidade de
absorgdo da matriz de polimero. |

Em formas de concretizagdo exemplares da invengao, o material
hibrido é essencialmente livre de silicato de metal alcalino e/ou essencial-

mente livre de residuos mondémeros. De acordo com a invengao, entende-se
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pelo termo "essencialmente livre de residuos monémeros" um material, o
qual contém menos do que 1000 ppm, preferentemente menos do que 500
ppm e de modo particularmente preferido, menos do que 300 ppm, eventu-
almente mesmo menos do que 100 ppm ou menos do que 50 ppm de resf-
duos monémeros. - .

Em éertas formas de cqncret‘izagéo exemplares, a matriz de po-
Iimerd abrange pelo menos um homopolimero e/ou copolimero de compo-
nentes etilenicamente insaturados, es'pecialmente do acido acrilico ou de

derivados do &cido acrilico. A matriz de polimero pode ser formada, por e-

- xemplo, através da polimerizacédo de pelo menos um monémero hidrossolu-

vel, etilenicamente insaturado, contendo grupos acidos e eventuaimente adi-
cionalmente, com pelo menos um comondmero hidrossoluvel, etilenicamente
insaturado, polimerizavel com 0 mesmo, ao qual podem ser acrescentados

pelo menos um reticulador e eventualmente outro polimero hidrossolavel,

.preferentemente em quantidades de cerca de 0,01 até 5% em peso, tipica-

mente 0,1 até 2% em peso. Como reticuladores podem ser utilizadas, por

exemplo, substancias, que contém pelo menos dois grupos etilenicamente
insaturados ou pelo menos um grupo etilenicamente insaturado e pelo me-
nos um outro grupo funcional, que € reativo em relagdo aos grupos acidos.
Mondmeros, comonémeros, polimeros hidrossoluveis, reticuladores e outros

componentes de polimeros apropriados, sdo descritos abaixo em relagao

com o processo de producao.

Em certas formas de concretizacdo, 0s monémeros ou comonoé-
meros podem ser eventualmente parcialmente neutralizados com substan-
cias basicas, tais como hidroxido de sédio, solugao de amoniaco, hidréxido
de aménio, hidroxido de potéssio, carbonato de sédio, carbonato de potas-
sio, guanidina e carbonato de guanidina ou através do uso de pds de pe-
dra/substancias minerais como particulas de sélidos inorganicos.

Em formas de concretizagcdo exemplares da invengao, a propor-
¢cao de peso da matriz de polimero para as particulas de soélidos inorganicos
pode encontrar-se entre 99:1 e 1:99, preferentemente entre cerca de 90:10

até 10:90 ou eventualmente entre cerca de 70:30 até cerca de 30:70. Em
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formas de concretizacao preferidas, a fracdo de sélidos inorgéanicos encon-
tra-se pelo menos em cerca de 50% em peso, preferentemente em pelo me-

nos 60% em peso e de modo particularmente preferido, pelo menos em cer-

ca de 70 ou mesmo pelo menos 80% em peso. A fracdo do polimero pode

encontrar-se pelo menos em cerca de 5% em peso, preferentemente pelo
menos em cerca de 10% em peso ou pelo menos em cerca de 20% em be-
s0. | A

“As particulas de sélidos inorganicos podem abranger, por exem-
plo, substéncias minerais moidas, escorias ou pos de pedra, que compreen-
dem pelo menos um material selecionado de areia de quartzo, argila, xisto,
rochas sedimentares, rochas de meteoritos, rochas eruptivas, tais como por
exemplo, pds de pedra vulcanica, grauvaque, gneisse, trasse,'basalto, dia-
base, dolomita, magnesita, bentonita,acido silicio pirégeno e feldspato. Es-
sas particulas de solidos, integradas & matriz de polimero de estrutura reticu-
lada do material hibrido, por exemplo, podem melhorar consideravelmente a
estrutura do solo e o clima do solo em aplicagées agricolas ou boténicas e

através da adicdo de adubos do grupo de adubos K, N, P convencionais

~ elou de oligoelementos, tais como ferro, zinco e outros, representar uma 6-

tima fonte nutritiva para plantas, sendo preenchidas todas as condi¢bes im-
portantes para seu crescimento. Através da estrutura esponjosa porosa do
material hibrido da presente invencéo, a capilaridade do solo pode ser me-
lhorada e simultaneamente, a qualidade do solo ser positivamente influenci-

ada devido a presenca de minerais finamente moidos, especialmente areia

finamente moida. Além disso, o teor de substancias minerais dos materiais

hibridos representa um peso do produto, de modo que pode ser |mped|do
por exemplo, uma flotagdo com alta umidade do solo.

Visto que os componentes inorganicos do material hibrido de
acordo com a ihvengéo, particularmente com respeito aos oligoelementos
e/ou em combinagao co'm o tamanho da particula podem influenciar o decur-
so da polimerizagdo e, com isso, a estrutura esponjosa do material hibrido,
foi comprovado como sendo vantajoso em determinadas formas de concreti-

zacao exemplares da invencao, selecionar o tamanho das particulas da par-
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ticulas de sdlidos inorganicos de maneira apropriada. Visto que esses pds
de pedra representam simultaneamente uma fonte de substancias nutritivas
minerais para as plantas, o grau de moagem pode ser selecionado de modo
tal, que os tamanhos das particulas das particulas de sélidos inorganicos sé
encontram abaixo de 200 pm, preferentemente abaixo de 100 pm.

Em deterfninadas forma;sv de concretizagao da invengao, o mate-
rial hibrido pode abranger, por exemplo, materiais de alumina, tais como
bentonita, montmorilonita, filossilicatos,' zedlitas e outros. Esses materiais de
alumina podem possuir, por exemplo, a caracteristica, de_absorver por si
mesmos pequenas quantidades dé liquido e ligar céations. Por isso, eles po-
dem contribuir para a resisténcia e comporiamento de intumescimento do
material hibrido. Seus tamanhos de particulas podem encontrar-se de modo
particularmente preferido, entré cerca de 0,1 — 8 mm, preferentemente entre

cerca de 0,3 — 5 mm. Sua fracdo quantitativa em determinadas formas de

.concretizagdo exemplares do material hibrido da invencao, pode encontrar-

se entre cerca de 5% em peso e 60% em peso, em relagao ao peso total do

material hibrido no estado seco.

Os outros sélidos inorganicos preferentemente acrescentados ao
material hibrido de acordo com a invengdo, agem principalmente também
pesando sobre o produto e com isso, podem preencher uma fungao impor-
tante. Os materiais hibridos de acordo com a ihvengéo,'podem conter adi-

cionalmente em quantidade subordinada outros aditivos inorganicos ou or-

ganicos, solidos eventualmente finamente moidos.

Além disso, o material hibrido pode abranger eventualmente adi-
tivos inorganicos hidrossoluveis e/ou dissolvidos em agua, selecionados pelo
menos de silicato de metal alcalino, silicato de potassio, silicato de sédio,
hidroxido de metal alcalino, hidréxido de potassio, hidréxido de sédio, acido
silicico, fosfato de metal alcalino, nitrato de metal alcalino, hidrogenofosfato
de metal alcalino-terroso, acido fosforico, 6xido de magnésio, hidréxido de
magnésio, carbonato de magnésio,'éx'idos de ferro, sais de ferro, especial-

mente sais de Fe(ll) e/ou acido bdrico.
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As caracteristicas do material hibrido de acofdo com a ihvengéo, |
podem ser ainda mais modificadas ou aperfeicoadas, quando este contém
adicionalmente aditivos organicos hidrossoluveis ou dissolvidos em agua ou
também aditivos insoluveis soélidos, éventualmente finamente triturados, tais
como por exemplo, uréia, acido urico, por exemplo, fontes de nitrogénio para
o desenvolvimento de CO, durante a polimerizagao e/ou como adubadofas,
guénidina, por exemplo, como adubo, glicol, glicerina, polietilenoglicol, polis-
sacarideos, amido, derivados de amido, celulose, madeira, palha, turfa, pa-
pel reciclado, couro livre de cromo e granulado de reciclagem de madeira ou
material plastico ou granulado de material plastico, materiais fibrosos ou ma--
teriais nao tecidos, por exemplo, para a mod'ificagéo' das caracteristicas fisi-
cas, dependendo da finalidade de uso desejada.

Em determinadas formas de concretizagao, os materiais hibridos
de acordo com a invengéo, podem conter microorganismos, tais como algas,
bactérias, leveduras, fungos, esporos de fungos e similares, por exemplo,
para providenciar elementos nutritivos. Corantes, flavorizantes também po-

dem ser acrescentados, por exemplo, para melhorar as caracteristicas sen-

~ soriais, onde for desejado. Fungicidas, pesticidas, herbicidas e similares,

podem ser acrescentados, onde for desejado, por exemplo, para realizar
uma introducdo das substancias ativas préxima da raiz, livre de aerossol,
que seja protetora do meio ambiente, eventualmente com.efeito de deposito
ou com liberagao lenta, eventualmente controlada.

O material hibrido apds sua produgiao no meio aquoso, pode a-

- presentar um teor de umidade residual a 20°C de pelo menos cerca de 0,1% -

em peso, em relacdo ao peso total do material umido residual, preferente-

mente de até cerca de 60% em peso, de modo particularmente preferido,

- cerca de 20 até 40% em peso, especialmente cerca de 35% em peso. Esse

pode ser ajustado de maneira correspondente através de secagem parcial
das necessidades desejédas. _

Devido a sua estrutura esponjosa, condicionada pela produgéo,
o material hibrido de acordo com a inven¢ao de determinadas formas de

concretizagdo exemplares para um sem-numero de aplicacdes, apresenta
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caracteristicas mecanicas vantajosas. Em uma forma de concretizacao e-
xemplar, o material hibrido, apés secagem ao ar por uma hora do material
hibrido a 40°C, pode apresentar uma dureza Shore A (segundo DIN 53505)
de pelo menos cerca de 25, preferentemente cerca de 30 até 50. No est_adb
de fabricagdo umida imediatamente apos a produ_géo; teor umido de cerca
de 30-40% em péso, 0 material hiprido pode abrésentar adicionalmenteru
alternativamente uma dureza Shore A (DIN '53505) de pelo menos cerca de
15, preferentemente de cerca de 20 até 30. Além disso, o material hibrido,
no estado saturado apds armazenagem do material por mais de 24 horas em
agua totalmente d'essalinizada, pode apresentar adicionalmente ou alternati-
vamente ainda uma dureza Shore A (DIN 53505) de pelo menos cerca de 1,
preferentemente cera de 2 até 10. _ _ ,

O peso especifico do material hibrido encontra-se, em funcao

das particulas de solidos utilizadas e/ou componentes polimeros, em pelo

" menos 1 g/cm3, preferentemente entre cérca de 1,1 e 5 g/cm3, preferente-

mente entre cerca de 1,2 e 2,5 g/cm®,

PROCESSO DE PRODUGAO

De acordo com os pfocessos de produ¢éo convencionais descri-
tos na WO 03/000621, os materiais minerais sao previamente introduzidos
comb suspensao aquosa contendo carbonato de metal alcalino e/ou dioxido

de carbono em escala de pH neutro ou alcalino e os mondmeros etilenica-

mente insaturados, contendo grupos &cidos inclusive o agente de reticula-

¢ao, sdo posteriormente introduzidos, sendo que o diéxido de carbono é li-
bertado e se forma a espuma. Apds a conclusdo do desenvolvimento da es-
puma efetua-se a polimerizagao.

Alternativamente, para este fim, os materiais minerais sédo previ-
amente introduzidos como suspensao aquosa junto com substéncias alcali-
nas em escala de pH neutro ou alcalino, para a neutralizagdo parcial dos
grupos acidos dos monémeros e, em seguida, polimerizados.

Dessa maneira, obtiveram-se usualmente produtos neutros ou
fracamente alcalinos com estrutura esponjosa estavel, que no estado de pH

neutro, de modo semelhante aos superabsorventes, absorvem grandes
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qﬁantidades de ‘agua. Nos dois processos convenciohais, introduzem-se
previamente sempre 0s materiais minerais e somente depois, acrescentam-
se 0s mondmeros.

Surpreendentemente, verificou-se agora, que através de uma
modificacao da ordem de adicdao dos reagentes e eventualmente adicional-
mente a sele¢cdao de escalas de pH apropriadas na mistura de reagao cbm
cohfrole adequado da reagéo de polimerizagao, as caracteristicas do materi-
al hibrido e especialmente do comportamento de intumescimento podem ser
nitidamente melhorados. Também foi verificado, que através do controle a-
dequado das condi¢des de polimerizagéo € possivel desistir amplamente da-
adigdo de carbonatos e compostos semelhantes para a produgdo de gas
para a suspenséo do material hibrido para formar sua estrutura esponjosa.

Foi demonstrado, que uma introducdo prévia dos mondmeros
contendo grupos acidos e a adigdo seguinte dos materidis minerais nessa
ordem, pode ser particularmente vantajosa para a formacao de uma estrutu-
ra esponjosa essencialmente homogénea do material resultante. A polimeri-

zagéo decorre de maneira mais uniforme do que nos processos convencio-

~ nais e leva a produtos com um intumescimento inicial nitidamente melhor,

isto €, os materiais hibridos produzidos por esse processo intumescem muitb
rapido apos a adigao de &4gua e alcangam sua absorcédo maxima de agua em
um momento prematuro.

A reacéo de polimerizagdo de mondmeros contendo grupos &ci-

dos etilenicamente insaturados é tipicamente exotérmica, razdo pela qual,

- por exemplo, nos processos de producdo de superabsorventes convencio-

nais, a reacao € iniciada com temperaturas as mais baixas possiveis (tipica-

mente em torno de 0°C) e a seguir, o calor de reagéo é continuamente eva-

-cuado para manter a mais baixa temperatura possivel.

Em uma forma de concretizagao exemplar da presente invengao,
foi verificado, que através do controle adequado da reag&o de polimerizagao,
pode ocorrer uma evaporagao pelo menos parcial do solvente, de modo que
com aumento de volume relativamente em relagao ao volume da mistura de

reacao, € obtido um material hibrido esponjoso, intumescivel em agua, que
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abrange uma matriz de polimero de estrutura reticulada e particulas de séli-
dos inorganicos ligadas na mesma. Esse material hibrido apresenta especi-
almente um acentuado comportamento de intumescimento, especialmente

uma absorgao de agua inicial nitidamente mais rapida com excelente estabi-

lidade mecanica no estado saturado.

Além disso, foi verificado, que através da preparagao dos rﬁo-
némerbs acidos com valores de pH abaixo de 7 e adigdo seguinte das parti-
culas de sélidos inorganicos pode ser obtida, entre outros, uma melhor liga-
cao dos materiais minerais na matriz de polimero esponjosa, sem influenciar
desvantajosamente o comportaménto de intumescimento. Isso é possivel
por si mesmo, quando as particulas de sélidos inorganicos, tais como, por
exemplo, rochas eruptivas, apresentam um alto teor de oligoelementos ou de
eletrdlitos, que em processos Convencionais leva tipicamente a retardamen-

tos da polimerizacdo e a uma outra estrutura de material, que apresentam

- usualmente um comportamento de intumescimento inicial lento.

Em uma forma de concretizagdo exemplar da presente invengao,

é posto a disposi¢cdo um processo para a produgao de um material hibrido

intumescivel em dgua, abrangendo uma matriz de polimero de estrutura reti-
culada e particulas de sélidos inorganicos ligadas na mesma, o qual com-
preende os seguintes estagios:

a) preparacdo de uma mistura de reacdo abrangendo pelo menos um com-

ponente polimerizavel e pelo menos um solvente apropriado, sendo que o

valor de pH da mistura de reagao € menor do que 7;

b) a seguir, mistura de particulas de sélidos inorgénicos na mistura de rea-
cao; |

¢) adicao de pelo menos um reticulador;

d) parﬁda da reacao de polimerizacao; _

e) controle da reagdo de polimerizagdo, de maneira que com aumento de
volume relativamente em relagdo ao volume da mistura de reacao, seja obti-
do um material hibrido €esponjoso, intUmescivel em agua, abrangendo uma
matriz de polimero de estrutura reticulada e particulas de sélidos inorgéanicos

ligadas na mesma.
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Tal como ja foi mencionado, a matriz de polimero pode ser for- -
mada de polimeros homopolimeros ou copolimeros, reticulados a base de

polimeros etilenicamente insaturados, contendo grupos acidos, por exemplo,

poliacrilatos. Em uma forma de concretizagdo exemplar preferida da presen-

te invengao, € posto a disposicdo, conseqlientemente, um processo para a

produgdo de um material hibrido intumescivel em agua, abrangendo uma
matriz de polimero de estrutura reticulada e particulas de sélidos inorgénicos
ligada na mesma, o qual compreende os seguintes estagios:
a) preparagdo de uma mistura de reagdo abrangendo pelo menos um mo-
némero etilenicamente insaturado, contendo grupos acidos e pelo menos um
solvente apropriado, sendo que o valor de pH da mistura de reagao ¢ inferior
27 B . .
b) em seguida, mistura de particulas de sélidos inorganicos na mistura de
reacao;
¢) adicao de pelo menos um reticulador;
d) partida da reacdo de polimerizagéo; e
e) controle da reacgdo de polimeriza¢cdo, de modo que com aumento de vo-
lume relativamente em relagao ao volume da mistura de reac¢éo, seja obtido
um material hibrido esponjoso, intumescivel em agua, abrangendo uma mai-
triz de polimero de estrutura reticulada e particulas de solidos inorgénicos
ligadas-na mesma.

Pelo menos um componente polimerizavel pode ser selecionado

de mondémeros hidrossoliveis, etilenicamente insaturados, contendo grupos

- &cidos, abrangendo pelo menos um de acido acrilico, acido metacrilico, aci-

do etacrilico, acido sorbico, acido maléico, acido fumarico, acido itacénico,

acido vinilsulfénico, acido metacrilaminoalquilsulfénico, &cido vinilfosfénico

- ou acido vinilbenzenofosfénico.

A frégéo de comondmeros na mistura de reacdo pode perfazer 0
até 50% em peso, em felagéo aos componentes polimerizaveis da mistura
de reagdo mondmera. Comondmeros hidrossoluveis, etilenicamente insatu-
rados podem ser selecionados de pélo menos um de aminas insaturadas,

tais como acrilamida, metacrilamida, N-alquilacrilamida, ' N-
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alquilmetacrilamida, N-dialquilaminoacrilamida, N-dialquilaminometa-
crilamida, N-metilolacrilamida, N-metilolmetacrilamida, N-vinilamida, N-
vinilformamida,  N-vinilacetamida, = N-vinil-n-metilacetamida,  N-vinil-n-

metilacetamida, N-vinil-n-formamida; vinilpirrolidona, hidroxietilenoacrilato,

hidroxietilmetacrilato, éster de &cido acrilico e/qu éster de acido metacrilico.

Como mondmero prefere-se ‘particul;arme'nte o acido acrilico, preferentemen-
te sem a adicao de comonémeros.

Além disso, polimeros hidrossoldveis em até 30% em peso, po-
dem ser acrescentados a mistura de reagdo mondmera, em relagdo a subs-
tancia polimerizavel da mistura de :reagéo mondmera. Como polimeros solu-
veis podem ser utilizados homo- ou'copoliméros dos mondémeros ou como-
némeros mencionados acima, acetato de polivinila parcialmente saponifica-
do, alcool polivinilico, amido, derivados de amido, amido polimerizado por

enxerto, celulose e derivados de celulose, tal como carboximetilcelulose,

- hidroximetilcelulose, bem como galactomanose e seus derivados oxalquila-

dos, bem como misturas desejadas dos mesmos. Esses polimeros hidrosso-
ldveis sdo essencialmente ligados fisicamente.

Os mondmeros ou comonGmeros sdo introduzidos previamente
em pelo menos um solvente apropriado. Pelo menos um solvente pode a-
branger, em uma forma de concretizagao exemplar da invengéo, solventes

proético-polares, tais como agua, solugdes aquosas, alcoois, tais como meta-

nol, etanol; alquilaminas, tetrahidrofurano, dioxano e misturas desejadas dos

mesmos, de modo especialmente preferido, no entanto, agua. Além disso,
esses solventes prético-polares eventualmente também podem ser usados
em misturas com solventes aproticos e/ou apolares, eventualmente com adi-
¢cao de agentes tensoativos, emulsificantes ou outras substancias anfifilicas,
para o'bter uma mistura de reacao a mais homogénea possivel.

Em formas de concretizagdo exemplares preferidas da invengao,
o valor de pH a mistura de reacao antes da adi¢ao das particulas de sélidos
inorganicos, pode ser menor do que 7. De modo particularmente préferido, o]
valor de pH encontra-se abaixo de 6,8, preferentemente abaixo de 6,5, es-

pecialmente abaixo de pH 6 ou abaixo de pH 5, aproximadamente entre pH
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OepH6ouentrepH1eb5.
Pelo menos um reticulador pode ser acrescentado a mistura de
reagdo de solvente e pelo menos um componente polimerizavel. Preferen-

temente pelo menos um reticulador é acrescentado em uma quantidade de

0,01 até 5% em peso, preferentemente 0,1 até 2,0% em peso, em relagéo a

totalidade dos mondmeros polimerizaveis. Como reticuladores podem ser
utiiiiadas todas as substancias, que contém pelo menos dois grupos etileni-
camente insaturados ou pelo menos um grupo etilenicamente insaturado e
pelo menos um outro grupo funcional, que é reativo em relagéo aos grUpo,s
acidos. Como representantes exemplares s80 mencionados aqui: bisacrila--
mida de metileno, mono-, di- e poliéster do acido acrilico, acido metacrilico,
acido itaconico e acido maléico de alcoois polivalentes, tais como de buta-
nodiol, hexanodiol, polietilenoglicol, trimetilolpropano, pentaeritritol, glicerina
e poliglicerina, bem como dos homoélogos oxalquilados resultantes destes,
por exemplo, diacrilato de butanodiol, além disso, também os ésteres desses
acidos com alcool alilico e seus homélbgos oxalquilados. Além disso, sao

mencionados, por exemplo: N-dialilacrilamida, dialilftalato, trialilcitrato, citrato

. de éter trimonoalil-polietilenoglicélico, alilacrilamida, trialilcitrato, trimonoalila,

citrato de éter polietilenoglicdlico, bem como éter alilico de di- e polidis e
seus oxetilados. Representantes do género mencionado. por uitimo sao ete-

res polialilicos de glicerina, trimetilolpropano, pentaeritritol e seus oxetilados,

“bem como também tetraaliloxietano e éter poliglicidilalilico, tal como éter eti-

lenoglicoldiglicidilico e éter glicerinoglicidilico. Além disso, prestam-se, por

- exemplo, também diaminas e seus sais com pelo menos dois substituintes

etilenicamente insaturados, tais como por exemplo, di- e trialilamina e cloreto

de tetraalilaménio. Em formas de concretizagdo exemplares da invengéo,

- podem ser utilizados, eventualmente, pelo menos dois diferentes reticulado-

res, sendo que estes se diferenciam preferentemente, em sua estabilidade a
hidrdlise, ou pelo menoé trés reticuladores. Reticuladores preferidos no caso
de pelo menos dois reticuladores sio, por exemplo, diacrilato de butanodiol
e metilenobisacrilamida.

As particulas de sélidos inorganicos podem ser acrescentados
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antes, apds ou junto com ao menbs um reticulador. De modo particularmente
preferido, as particulas de sélidos inorgéniCos sao colocadas na mistura de
reacao, a qual ja contém ao menos um componente polimerizavel. Mediante
preparagao do(s) combonente(s) polimerizével(eis); especialmente de md-
ndmero etilenicamente insaturados, contendo grupos acidos e especialmen-
te com valores dé pH 4cidos e depqis, adicao seguinte das particulas de sé-
lidos inorgénibos, podem ser obtidos materiais hibridos com comportamento
de intumescimento inicial particularménte acentuado, isto é, por exemplo,
rapido intumescimento imediatamente apds o contato com agua. As particu-
las de sélidos inorganicos podem: compreender, por exemplo, substancias
minerais moidas, escérias ou pés de pedra, que abrangem pelo menos um
material selecionado de areia de quartzo, alumina, xisto, rochas sedimenta-
res, rochas de meteoritos, rochas eruptivas, tais como por exemplo, pds de

pedra vulcanica, grauvaque, gneisse, trasse, baSaIto, diabase, dolomita,

_magnesita, bentonita, acido silicio pirégeho e feldspato. Essas particulas de

sblidos também podem ser selecionados de adubos do grupo de adubos K,
N, P convencionais, que eventualmente sdo acrescentadas adicionalmente
as substéncias minerais mencionadas acima na mistura de reacéo.

| A quantidade de particulas de sélidos inorganicos pode ser cor-
respondentemente selecionada e ajustada dependendo da necessidade e

finalidade de utilizagao desejada, sendo que as quantidades- usuais e pro-

por¢cdes quantitativas sdo mencionadas acima. Preferem-se materiais hibri-

dos com alto teor de sélidos, preferentemente com teores de sélidos inorga-
nicos de mais de 60% em peso, em relacao ao material hibrido seco. O teor
de rochas eruptivas, por exemplo, rocha vulcanica, encontra-se nesse céso,
preferentemente abaixo de 35% em peso, em relagdo ao material hibrido
seco, éspecialmente abaixo de 30% em peso, de modo particularmente pre-
ferido, abaixo de 25% em peso. De modo particularmente preferido, as parti-
culas de sdlidos inorganicos nao contém substancias minerais ou sais que
desenvolvem didxido de carbono na présenga de acido.

Através do uso de particulas de soélidos basicos em quantidade

apropriada, o componente ao menos um componente polimerizavel pode ser
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pelo menos parcialmente hidrolisado e desse modo, o valor de pH, o decur- 7‘
so da polimerizacédo e por fim, a estrutura do produto, podem ser modifica-
dos de maneira apropriada. Preferentemente, sdo neutralizados aproxima-

damente no maximo 80% em mol, povr exemplo, cerca de 60 até 80% em mol

e em formas de concretizagcdo exemplares, no maximo 40%, em mol, dos

grupos acidos dos mondémeros. Alternativamente ou adicionalmente a uﬁli-
zagéo de particulas de sdlidos basicos, pode ser efetuada eventualmente
uma neutralizagdo parcial ou um ajuste do valor de pH através da adi¢éo de
pelo menos uma substancia basica, por exemplo, um-hidréxido de metal al-
calino-terroso e/ou alcalino, cal, alquilaminas, hidréxido de amédnio e outros,-
como também os compostos mencionados acima.

Através de medidas de homogeneizacdo apropriadas, por e-
xemplo, agitagéo,' as particulas de sélidos na mistura de reacao sdo essen-
cialmente divididas de maneira uniforme, sendo que a agitagdo é prossegui-
da preferentemente também durante a polimerizagao. |

Para iniciar a polimerizagao 'radical, podem ser utilizados siste-
mas redox convencionais, por exemplo, compostos peroxo ou azo, tais como
peroxomonossulfato de potassio, peroxodissulfato de potassio, terc.-butil-
hidroperdxido, dicloridrato de 2,2’-azo-bis(2-metiIenoprbpionamidina) ou pé-
roxido de hidrogénio, eventualmente jvun'to com um ou mais agentes d}e redu-
¢ao, tais como sulfito de potassio, dissulfito de potassio, formamidinodissulfi-
nato de potassio e acido ascérbico. Nesse caso, de preferéncia, o agente de

oxidagdo € introduzido previamente. Em formas de concretizacdo exempla-

- res particularmente preferidos da polimeros, a iniciacao também pode ser

efetuada por fotocatélise em combinagéao com estabilizadores apropriados.

Para promover a formagdo de uma estrutura esponjosa porosa
do material hibrido, a rea¢do de polimerizagao em formas de concretizagdo
exemplares da invengéo, pode ser controlada de modo tal, que o material
hibrido se forma com a'umento de volume relativamente em relagdo ao vo-
lume da mistura de reagdo. Preferentemente, o calor de reagéo é especial-
mente controlado por medidas apropriadas.

Em formas de concretizagdo exemplares da invengao, o calor de
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reacao da reagao de poIimerizagéo exotérmica pode ser controlada de ma-
neira tal, que cerca de 0,1 até 30% em pesd, preferentemente cerca de 2 até
15% em peso de pelo menos um solvente, evaporam O solvente a ser eva-
porado, nesse caso, vai espumar o material hibrido como gas de espumacao
com aumento de volume de modo que é possuvel desistir tipicamente da
ad|gao de agentes de espumag:ao tais como substancias desprendedoras
de gés, sobretudo, que também na pollmerlzagao de determinados monéme-
ros podem ser libertados gases eventualmente dissociados, tal como diéxido
de carbono. Desde que seja desejado, no entanto, adicionalmente também
pode ser acrescentado pelo menos um formador de gas, por exemplo, sais
de carbonato e/ou uréia, para realizar ou apoiar por esse meio, pelo- menos,

parcialmente o aumento de volume. Em formas de concretizagdo exempla-

* res particularmente preferidas da invengéo, ndo se acrescenta a solucdo de

reagdo ou ao material hibrido nenhum sal de carbonato e/o nenhuma subs-

- tancia mineral ou geralmente, nenhuma substéncia, especialmente nenhuma

substéncia inorgéanica, a qual liberta diéxido de carbono na presenga de &ci-
dos. Caso para apoiar a formagdo de espuma do material hibrido, além do
desprendimento de vapor de agua, deva ser libertado didxido de carbono,
utilizam-se para esse fim preferentemente compostos orgénicos, tal como
por exemplo, uréia ou similares, que além do desprendimento de didxido de
carbono representam uma fonte de nitrogénio vantajosa.

Em outras formas de concretizagdo exemplares da invengao, o

calor de reacao pode ser controlado alternativamente ou adicionalmente

também através da propor¢ao quantitativa aos mesmos um componente po-
limerizavel para o pelo menos um solvente apropriado ou através do volume
do solvente. Preferencialmente, a propor¢do quantitativa do pelo menos um
compdnente polimerizavel para o pelo menos um solvente apropriado encon-
tra-se entre cerca de 1:1 até 1:5. Alternativamente ou adicionalmente, o calor
de reacao também pode ser controlado pelo resfriamento da mistura de rea-
cao. .

Em formas de concretizagdo exemplares da invencdo, pode o-

correr, através do controle da reagdo de polimerizagdo, um aumento de vo-
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Iulme relativamente em relagdo ao volume da mistura de reagdo antes do -
inicio da reacgdo de polimerizagao de pelo menos 10%, preferentemente de
pelo menos 20%, especialmente de pelo menos 50% e de modo particular-
mente preferido, de pelo menos 100%.

Preferencialmente, a temperatura de reacdo média da reagao de

polimerizagdo é mantida entre cerca de 50°C e 130°C, preferentemente cer-

ca de 60 até 110°C, especialmente cerca de 70 até 100°C. A temperatura de
partida da mistura de reagdo pode ser ajustada entre cerca de 4°C e cerca
de 40°C, preferentemente cerca de 15°C até cerca de 30°C, por exemplo,

“cerca da temperatura ambiente, isto é, a cerca de 20 até 22°C.

‘ Em determinadas formas de cdncretizagéo exemplares da in-
vengao, por exemplo, no estagio b), podem ser misturadas adicionalmente
particulas de sélidos orgéanicos, tal como listado acima, pelo que essas tam- |
bém sdo ligadas a matriz de polimero. Exemplos preferidos para esse fim,
podem abranger pelo menos uma substancia orgéanica do grupo dos micro-
organismos, bactérias, fungos, algas, leveduras, fungicidas, pesticidas, her-

bicidas, celulose, amido, derivados de amidos, materiais plasticos ou polis-

~ sacarideos; madeira, palha, turfa, papel reciclado, couro livre de cromo e

granulado reciclado, granulado de material plastico, materiais fibrosos ou
materiais no-tecidos. | |

Além disso, pode ser acrescentado pelo menos um aditivo hi-
drossoluvel, intumescivel em agua e/ou dissolvido em agua a mistura de re-

acao, tal como esses sdo listados acima. Exemplos preferidos para este fim,

- abrangem pelo menos um de silicato de metal alcalino, silicato de potassio, -

silicato de sodio, hidroxido de potassio, hidréxido de sédio ou uréia.

Ao contrario de processos convencionais, no processo descrito

~aqui, usualmente ndo é necessario um tratamento posterior, tal como por

exemplo, uma réticulagéo posterior, neutralizacao e similares, isto é, de a-
cordo com O processo équi descrito, 0 material hl'brido pode ser obtido em
uma forma, que é diretamente apropriada para as finalidades de aplicagcdo
aqui descritas.

O material hibrido de acordo com a presente invencgao, pode ser
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obtido pela escolha apropriada dos componentes e/ou pelo controle apropri-
ado do processo, essencialmente livre de residuos de mondmeros, o que
nem sempre precisa ser o caso. Especialmente no caso de aplicagbes no
setor agn’cola, no entahto, € vantajoso, que o baixo teor de monémeros r_esi-
duais eventualmente ainda remanescente no produto apos a polimerizacao,
exclui todo risco de vi.da natural. De ',acordo COm processos convencionais na
faixa dos superabsorventes, os polimeros, apds a preparagdo, podem ser
submetidos a uma secagem intensiva, para remover residuos de monéme-
ros. Nesse caso, as temperaturas de secagem encontram-se tipicamente
bem acima da temperatura de ebuiigéo do &cido acrilico (ponto de ebuligdo:
142°C), em geral, acima de 170°C. Obrigatofi_amente, com essas condigdes,
também ha o perigo de uma decomposigao inicial do produto.

De acordo com uma determinada forma de concretizagdo exem-

plar da invengao, conseqientemente, para diminuir ou remover o teor de

- .mondmeros residuais no material hibrido, pode ser utilizado um processo de

purificagdo. Depois disso, o material hibrido pode ser pds-tratado termica-
mente ou quimicamente, por exemplo, mediante aquecimento do material
hibrido no forno de ar circulanté ou, de modo especialmente preferido, com
vapor quente a temperaturas de cerca de 100 até cerca de 150°C, eventu-
alménte sob presséo. Isso pode ser efetuado, por exemplo, pelo fato, de que

produtos com &cido acrilico monémero residual ou outros materiais nocivos

sao colocados em uma panela de pressao com isolamento térmico com ad-

miss@o de vapor de agua inferior e valvula de superpressurizacio superior e
em seguida, submetidos a um tratamento com vapor de agua. A temperatura
do vapor de agua pode ser vantajosamente ajustada entre 100 e 150°C, es-
pecialmente entre 100 e -120°C, sob pressio, correspondentemente mais
baixa.'

Surpreendentemente, foi verificado, que esse tratamento com
vapor de agua ja apods pouco tempo, provocou uma nitida diminui¢do da fra-
¢do de &cido acrilico ou do mondmero. Considera-se como sendo particu-
larmente vantajoso, que também os policarboxilatos de aménio puderam ser

tratados com vapor de adgua sem perigo de uma decomposicdo. Quando o



10

15

20

25

30

21

tratamento é adicionalmente realizado sob pressdo, pode estar simultanea-
mente combinada, com este, uma redugao do teor de agua no material hibri-
do, de modo que dessa maneira, pode ser efetuada também pelo menos

uma secagem parcial. Adicionalmente, antes, durante ou no final do proces-

so de vaporizagao, ha a possibilidade, pela adi¢ao de, por exemplo, gas de

diéxido de nitrogénio ou amoniaco ao vapor de agua ou separadamente des-
te,A de obter ou de acelerar a remogao de quantidades minimas residuais de
acido acrilico ou de outros mondmeros ou comondmeros ainda remanescen-
tes. , .
~ Com esse pos-tratamento ou com esse processo de purificagdo,
todos os produtos contendo policarboxila com uma fracdo de acido acrilico,
isto é, também todo tipo de superabsorventes, especialmente também os
materiais hibridos tal como descrito nessa invengao, preferentemente sem |
secagem total podem ser reduzidos de maneira vahtajoSa em seu teor de
mondmero residual a um nivel, que exclui ou pelo menos minimiza o périgo
de vida natural.- ' |
Os estagios de pos-tratamento descritos, podem ser aplicados
no material hibrido, além disso, alternativamente ou adicionalmente também
para a pos-reticulagéo, para a hidrdlise parcial e/ou simplesmente para a
secagem ou para o ajuste de um teor de umidade residual definido do mate-
rial hibrido. Teores de umidade residual apropriados sdo definidos mais aci-
ma. Preferentemente, o material hibrido ndo é integraimente secado apds
sua prodUgéo. |
| Consequentemente, um 6timo objeto da presente invengéo, € -
também um processo para a remog¢ao de acido acrilico residual de produtos

de polimeros em forma de particula, contendo policarboxilato e misturas con-

tendo esses produtos de polimeros, através de tratamento com vapor de

agua a uma temperatura de cerca de 100° até 160°C, eventuaimente subme-
tidos a pressao. _Preferéncialmente, o tratamento com vapor de dgua a uma
temperatura de cerca de 100 até 150°C, especialmente a cerca de 20 até
140°C, é efetuado eventualmente insignificantemente sob pressdo. Opcio-

nalmente, podem ser misturados amoniaco ou diéxido de nitrogénio adicio-
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nalmente ao vapor de agua, preferentemente em pequenas quantidades, por
exemplo, cerca de 0,1 até 10% em volume,' por exemplo, 0,1 até 5% em vo-
lume, em relagdo ao volume de vapor. ‘ _

Além disso; verificou-se surpreendentemente, que com vapor dé
agua nao apenas poliacrilatos ou produtos con,tendo poliacrilato séo liberta-
dos de quantidades de monémeros residUais, tal como acido acrilico, mas do
mesmo modd, particularmente em ligagbes de cadeia do tipo do éster, a ca-
pacidade de absor¢cao de agua é outra vez nitidamente aumentada. Disto se
conclui, sem querer determinar uma certa teoria, que eventualmente algu-
mas pontes de cadeia sao dissoIVidas e que dessa maneira, através dos pro-
longamentos de cadeia que se realizam por'este meio entre dois pontos de
reticulagao, ha a realizagdo desse efeito. Desse modo, eventuaimente, por
exemplo, através da utiIizagéb de pelo menos dois tipos de reticuladores

com diferente estabilidade a hidrélise ou varios, uma capacidade de absor-

.¢ao de 4gua dada pode ser outra vez désvantajosamente aumentada atra-

ves do tratamento com vapor de agua ou aquecimento do produto Umido.

Um outro objeto opcional da presente invengao, portanto, é um
processo para aumentar a capacidade de absor¢do de agua de produtos de
polimeros contendo policarboxilato e suas misturas, através de tratamento
com vapor de agua, tal como descrito acima ou através de alto aquecimento

temporario (cerca de 10 segundos até 1 hora) (temperatura de pelo menos

140°C, preferentemente pelo menos 150°C) apds a polimerizagao no estado

umido.

Por esse processo, todos os produtos em forma de particula,
contendo policarboxilato, inclusive seus sais de amdnio, isto é, superabsor-
ventes, bem como também o material hibrido, com uma fracao residual de
acido écn’lico, sem secagem intensiva em relagao ao seu teor de monémero
residual, sdo diminuidos para um nivel, para que ndo haja mais um risco e
odor incébmodo. Além disso, a capacidade de absorcao de agua do polimero
pode ser ainda mais aumentada. Nesse caso, é desejado um produto anidro,
contendo carboxilato, eventualmente pode seguir-se uma secagem proteto-

ra, aberta, livre de emissao.
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Visto que os produtos apds a produgao, s&o obtidos, via de re-
gra, na forma de blocos ou pedacos maiores, pode ser prevista usualmente

uma trituragao antes da proxima utilizagao, sendo apropriados processos de

trituragdo convencionais para materiais hibridos esponjosos, eventualmente

elasticos. O primeiro estagio, na maioria das vezes, é um corte, de modo

que se formam discos, esteiras ou blocos menores. Permanece.n_do-se'na
fofrﬁa de esteira, obtém-se as mais variadas formas através de outro corte
ou pungédo: Desse modo, por exemplo, podem ser produzidas varetas de
quatro cantos, que fornecem-as raizes das plantas posteriormente o consu-
mo de mineral ou adubo necessario para o crescimento, quando séo intro--
duzidos em sua regiao de alimentacdo. Mas também pode ser utilizada uma
magquina para cortar palha, com a qual é diretamente possivel a produgéo de
torres semelhantes a terra do tamanho de particula eventualmente ajusta-
vel. Na aparéncia e qualidade, esses podem ser particularmente bem ajus-
tados ao humo. No estado recentemente produzido, ainda pode eétar pre-
sente uma certa pegajosidade, que podé ser utilizada para misturar outros
sélidos e produzir as mais variadas formas e estruturas por simples com-
pressao dos torroes. |

Preferencialmente, sdo utilizados processos de trituragao, cujé
entrada de energia é a menor possivel, por exemplo, aparelhos de cor-

te/ruptura (Shredder) com estrutura mono- ou poliondulada ou similares. A

“entrada de energia na trituragdo, nesse caso, é selecionada de maneira a-

propriadé e preferentemente ndo importa em mais do que 100 W/kg, em par-

-~ ticular, ndo mais do que 30W/kg.

Os materiais hibridos, por exemplo, na forma de granulado ou
torrao, sao excelentemente apropriados para a utilizagdo como agentes auxi-
liares do solo em diversas areas de aplicagdo. Como agentes auxiliares do
solo em quantidade apropriada na terra, areia, humo, turfa e similares ou
misturados de modo sefnelhante, promovem através de seu poder de absor-
¢éo de agua e poder de acumulacao, a germinacdo, o crescimento e o culti-
vo de plantas e consequentemente, também, ao serem misturados em terras

desfavoraveis com mas condi¢gdes de intempéries, podem fornecer bons re-
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sultados de plantas. Além do mais, eles permitem adicionalmente uma limi-
tacao dos intervalos de irrigacao e por isso, sdo particularmente uteis em
regides de cultivo pobres em chuva. Uma aphcagao particularmente prefen-
da dos produtos de acordo com a invengao, para a acumulagcao de agua,
esta na mistura em solos em regides aridas.

E posswel utilizar os materlals hlbrIdOS de acordo com a inven-
¢ao, tambem sozinhos para o cultivo de plantas. Uma forma de concretiza-
¢ao particular para este fim, é a introd‘ugéo dos produtos em recipientes de
plantas, que estdo ligados com um reservatério de agua, por exemplo, por
meio de capilares, por meio dos qUais as esponjas do produto buscam a a-
gua que lhes é tirada pelas raizes das plantas.

Os torrGes dos produtos de acordo com a invengdo, com seus
poros e bolsas, sdo destacadamente apropriados como veiculo para os mais

diversos sdlidos. Das inimeras possibilidades de combinacdo deve ser

" mencionada, aqui, a mistura seguinte com ricino triturado. Ricino triturado é

obtido na obtengao do 6leo de ricino e é incluido nos adubos sélidos. Em

formas de concretizagdo alternativas, ao invés de ricino triturado, também
pode ser utilizada colza triturada, um produto residual da produgao de éleo
de colza. Naturalmente, também s&o utilizaveis misturas desses e de outros
residuos da obtengéo de dleo.

A utilizagao dos materiais hibridos como absorventes de estrume

liquido ou materiais de dispersao na criagao animal também pode ser dese-

jada. E possivel, também, uma combinacao de um produto livre de adubo
com farinha de madeira ou aparas de madeira, que, em seguida, secado,
pode ser utilizado como "dispersdo animal" para a manutencio animal, es-
pecialmente de animais de ferradura. E i'nteressante, também, dotar os tor-
rdes posteriormente com particulas de polimeros sintéticos, de grdos finis-
simos, que muitas vezes libertam pd, cuja utilizacdo em forma pura é nor-
malmente problematica. Devido ao efeito adesivo dos torrdes frescos do
produto de acordo com a invengao, os tecidos ou ndo-tecidos também po-
dem ser dotados livres de escoamento e utiliza-los por toda parte, onde séo

procurados produtos absorventes de agua ligados e/ou fixados. Nestes in-



10

15

20

25

30

25

cluem-se verdejamentos de encostas, suplementos para o transporte de
mercadorias e revestimentos interiores. '

Caso esses tecidos e nao-tecidos contendo torroes sao adicio-

nalmente dotados de materiais naturais e sintéticos flutuaveis, esses pode-

rao ser utilizados em campos umidos, tal-como no cultivo de plantas, cultivo
de arroz ou também para o combate de insetos com a dotagao correspbn-
de'nie. '

-Aplicagbes preferidas do material hibrido podem encontrar-se,
além disso, no setor da higiene, no setor cosmético ou de bem entao, sendo
que, por exemplo, o material hibrido pode ser utilizado como componente de
embalagens Fango, banhos Moor ou de lama ou para embalagens minerais,
COMO mascaras para o rosto ou corpo contendo material mineral.

Com base em seu alto peso especifico e sua capacidade de ab-
sorver agua e intumescer, o material hibrido pode ser utilizado, além disso,
em aplicagdes de vedagéo, por exemplo, como aditivo em sistemaé para a
vedagdo de furos de sondagem, por exémplo, perfuracdes de pogos, como
componente em sacos de areia para o reparo ou aumento de represas, co-
mo agente protetor de cabos, para evitar a penetragdo destruidora da agua
marinha nos cabos ou também como massa de enchimento de mangueiraé
elasticas, para poder realizar vedagdes eficazes contra lengéis freaticos e
agua de chuva em rupturas de muros, que sd0 necessarias para assenta-
mentos de tubos e cabos. '

Disto é evidente, que os produtos de acordo com a invencao,

- com base em sua extraordinaria caracteristica e estrutura de bolsa sao si- -

multaneamente portadores de sinergia e veiculo para os mais diferentes
produtos solidos e liquidos. Portanto, eles podem ser utilizados ndo apenas
como acumuladores de agua e fonte de elementos nutritivos, mas sim, tam-
bém como material de deposito para a introdugéo protetora do meio ambien-
te de fungicidas,_herbicidas, pesticidas e outros.

A seguir, a invengdo é descrita pelos seguintes exemplos, os

quais nao sao imaginados como sendo restritivos.

Exemplo 1
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Em um béquer foram introduzidos previamente a temperatura
ambiente 180 g de agua totalmente dessalinizada com 150 g de &cido acrili-
co. Depois, foram acrescentados, sob agitagao, 7 g de uréia e dissolvidos. O

valor de pH importou em cerca de 1,6. A segquir, foram acrescentados 0,02 g

de Wako V50 como reticulador e 0,4 g de diacri]at_o de butanodiol. Em segui-

da, foram acrescentados 460 g de gélido's inorganicos (mistura de rocha vul-
canica 200 g (Eifengold’ da Fa. Lavaunion, Alemanha, tamanho médio dos
graos < 0,2 mm), bentonita 60 g (Agro'mont CA, da S&B Minerals, tamanho
médio dos graos < 0,065 mm) e 200 g de areia (da Quarzwerke Baums, L60,
tamanho médio dos grdos < 0,2 mm) com agitacao e a suspensao foi homo-
geneizada. Mediante adicdo de 75 g de KOH', o acido acrilico foi parcialmen-

te neutralizado. Em seguida, a reagao de polimerizagao foi iniciada mediante

- adicao de 0,15 g de dissulfito de potassio, 0,9 g de peroxodissulfato de sédio

e 0,45 g de acido ascorbico (dissolvido em agua). No decorrer da reacao de

_polimerizagdo exotérmica, o vapor de agua e gas de didxido de carbono fo-

ram libertados. Com aumento do volume para o dobro do volume inicial da

mistura de reagéo, formou-se um produto esponjoso, elastico, de poros fe-
chados a uma temperatura de réagéo média de 105°C. Cerca de 4% da &-
gua _u_tilizada evaporou. Em seguida, o produto foi triturado por meio de uma
ferramenta de corte de rotacéo lenta. O material hibrido resultante apresen-
tou uma capacidade de intumescimento maxima (24 horas de agua total-

mente dessalinizada) de quase 30 vezes seu peso proprio e uma dureza

‘Shore de cerca de 15 no estado de fabricagao umido (teor de agua, cerca de

35% em peso). A figura 1a mostra a estrutura esponjosa do material seco
obtido desse modo, onde um alfinete serve como compara¢ao de tamanho.
A figura 1B mostra 0 mesmo material no estado intumescido, saturado com
agua.
Exemplo 2 |

Com a utilizagdo dos mesmos materiais tal como descrito no e-
xemplo 1, foi efetuada uma outra preparagéo de polimerizacao, no entanto,
com a utilizacdo de 260 g de agua totalmente dessalinizada. O valor de pH

importou em cerca de 1,6. No decorrer da reacdo de polimerizagdo exotér-
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m'ica, foi libertado vapor de agua (evaporaram de 2% de agua) e gés de di6-
xido de carbono a uma temperatura de reagdo média de 80°C, com o que o
volume da preparacao aumentou em aproximadamente 50%. O produto es-
ponjoso, elastico, de poros fechados AreSuItante, foi cuidadosamente triturado
por meio de uma ferramenta de corte de rotacao lenta. O material hibrido
resultante apresentou uma capacidade de intumescimento méxifna (24 horas
de' égua totalmente dessalinizada) de aproximadamente 30 vezes seu peso
proprio e uma dureza Shore de cerca de 20 no estado de fabricagdo tmido
(teor de agua cerca de 35% em peso).
Exemplo 3 | _

Uma preparagao de pollmerlzagao taI como descrlta no exemplo
1 f0| efetuada com a utilizagdo dos mesmos materiais e das quanhdades ali
indicadas. Durante a reacdo de polimerizagdo exotérmica o recipiente de |
reacéo foi resfriado no banho-maria, de modo que a temperatura de reacdo
média foi mantida em aproximadamente 65°C. A expansio de volume impor-
tou em cerca de 15%. O produto foi triturado tal como descrito no exemplo 1.

O material hibrido resultante apresentou uma capacidade de intumescimento

- maxima (24 horas de agua totalmente dessalinizada) de cerca de 25 vezes

seu peso proprio e uma dureza Shore de cerca de 28 no estado de fabrica-
¢ao umido (teor de agua de cerca de 35% em peso). |
Exemplo 4 (exemplo comparativo)

100,0 g de agua, 560 g de solu‘géo de hidréxido de potassio
(50%) foram misturados com 100,0 g de acido acrilico e 40,0 g de solugéo

- de diacrilato de butanodiol aquoso (0,8% em peso), 40,0 g de bentonita e

140,0 g de areia de quartzo, bem como 120 g de rocha vulcéanica (Eifellava —

estrutura granular de poros abertos) em forma moida pulverizada com valor

-de pH basico, bem misturados e a polimerizagao foi iniciada mediante adi¢ao

de 20,0 ml de uma solucao de peroxodissulfato de sédio a 1,0% em peso, 10
ml de uma solugao de 4cido ascorbico a 0,2% em peso e 10 ml de uma so-
lugdo de dissulfito de potassio a 1,25% em peso. Depois de aproximadamen-
te 1 minuto, no qual ainda foi bem misturado, o inicio da polimerizacdo pdde

ser verificado com base na quantidade de calor com a formagao de microbo-
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Ihas na superficie. Depois de aprbximadamente 3 minutos, a mistura tornou-
se tao viscosa, que ndo era mais possivei um afundamento dos sélidos e
ajustou-se a agitagcdo. O polimero sofreu, agora, devido a evacuagéo de dio-
xido de carbono nos pr6ximos minutos, um aumento de volume. O polu’merb
foi retirado sem dificuldades do recipiente e foi triturado por meio de um moi-
nho de corte e sécado por meio de secagem de ar circulante. A figura 2 mos-
tra o comportamento de intumescimento do material de acordo com o exem-
plo 4 (curva inferior) em relacao ao material hibrido de acordo com o exem-
plo 1 (curva superior) no contato do material hibrido com agua totalmente
dessalinizada. Nesse caso, as am'ostras utilizadas foram retiradas da agua
respectivamente apos determinados espagos de tempo, gotejados em uma

peneira e pesados. Nitidamente, pode ser observado, que no inicio o materi-

- al de acordo com o exemplo 1 absorve a agua consideravelmente mais répi-

do e ja depois de aproximadamente 2 horas, absorveu mais do que 20 vezes

' .seu peso proprio de agua.
Exemplo 5

Este exemplo mostra uma comparagao do desenvolvimento da
biomassa de grama no substrato, o qual contém 1% em peso, do material
hibridQ do exemplo 1 de areia pura como substrato. Em vasos de plantas |
com 8 cm de diéme_t‘ro foi enchido ou apenas areia fina da Fa. Haver & Boe-
cher da designagao L 60, ou areia fina misturada com 1% em peso, do mate-

rial hibrido do exemplo 1 e em seguida, foi semeada em cada caso uma mis-

‘tura de semente de grama RSM 3.1 (50% de Lolium perenne, 50% de Poa

pratensis). Para a reprodutibilidade, trabalhou-se com a repeticdo quadrupla.
Condigdes: 25°C constante, 10 kLux com uma duragéo de iluminacdo de 12
horas. Admissao de agua: 3 mm/dia, 3 ritmos diarios, correspondendo a 57
ml a céda 3 dias 1,5 mm/dia, 6 ritmos diarios, correspondendo a 57 ml a ca-
da 6 dias _ | ,

Variantes: variante 0-3/57 1-IV = areia pura, 57 ml de H, a cada 3 dias
variante 1-3/57 I-IV = 1% de material do exemplo 1, 57 ml de H.O a cada 3
dias. ,

Variante 0-6/57 |-V = areia pUra, 57 ml de H2O a cada 6 dias
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Variante 1-6/57 I-IV = 1% de material do exemplo 1, 57 ml de H,O / 6 dias.

Ja pouco apéds a 'emergéncia. da grama, foi obserVado; que a
grama, ao ser adicionado o material hibrido intumescivel em agua, se de-
senvolveu nitidamente mais forte doque sem. Isso foi observado em todas
as 4 repeticoes da mesma maneira. A figura 3 mostra as. diferentes alturas
de crescimento da comparagao da variante 0-3 sem material hibrido (os qUa-
trd Vasos a esquerda) com variante 1-3 com material hibrido (quatro vasos a
direita), isto €, com uma irrigacdo de 57 ml a cada trés dias, sendo que a
figura 3B representa um aumento do recorte da fotografia da figura 3A. A
figura 4 mostra as diferentes alturas de crescimento da comparagao da vari--
ante 0-6 sem material hibrido (quatro vasos a esquerda) com a Variante 1-6
com material hibrido (quatro vasos a direita), isto é, com uma irfigagéo de 57
ml a cada séis dias, sendo que a figura 4B representa um aumento do corte |
da fotografia 4A. '

Em trés momentos mediram-se as alturas de cresciméntb da
grama. Em todos os momentos, a altura da grama com 1% de material hibri-

do intumescivel em agua do exemplo 1 encontrava-se nitidamente acima

~ daquela da variante nao tratada e, na verdade, com respectivamente .cerca

de 18 até 27%. As diferen_gas eram assinaladas tanto com 1,5 mm/dia dé
adigdo de agua, com também com 3 mm/dia. Os resultados mostram, que 0
crescimento das plantas pode ser aumentado em mais de 20%, o rendimen-
to da massa seca da grama aumenta e a eficiéncia da agua com uma com-

binagdo de admisséo reduzida de agua e da adigdo de um moderno material

3 hibrido intumescivel em agua do exemplo 1 pode ser nitidamente aumenta-

do.
Exemplo 6 _

O granulado de acordo com o0 exemplo 4 foi misturado homoge-
neamente com 0,1% em peso, do fungicida Parmetol® DF12 e embebido ao
maximo com agua. O gfanulado umido foi armazenado por 12 meses aberto
ao ar a temperatura ambiente e mantido ulteriormente Umido. N&o se reali-
zou nenhuma colonizagdo com microorganismos.

A presente invengcdo é detalhadamente definida a seguir, com
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base nas reivindicacdes anexas, as quais fundamentalmente nao devem ser

entendidas como sendo restritivas.
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REIVINDICACOES
1. Material hibrido intumescivel em agua abrangendo uma matriz
de poll’mero de estrutura reticulada e particulas de sélidos inorganicos liga-

das na mesma, sendo que o material hibrido apresenta um comportamento

de intumescimento dependente de tempo, o qual corresponde a uma absor-

céo de agua de pelo menos 7,5 vezes o peso proprio do material hibrido

dentro de uma hora.

2. Material hibrido de acordo com a reivindicagao 1, caracteriza-
do pelo fato de que a absorcao de agua corresponde pelo menos a 10 ve-
zes, preferentemente 12,5 vezes, preferentemente pelo menos a 15 vezes o
peso proprio do material hibrido dentro da primeira hora.

3. Material hibrido de acordo com a reivivndicagéo 10u 2, carac-
terizado pelo fato de que as particulas de sélidos inorganicos abrangem
substancias minerais moidas, que compreendem pelo menos um material
selecionado de areia de quartzo, alumina, xisto, rochas sedimentares, ro-
chas de meteoritos, rochas eruptivas, gfauvaque, gnaisse, tensa de trass,

basalto, diabase, dolomita, magnesita, bentonita, acido silicio pirégeno. e

- feldspato.

4. Material hibrido de acordo com uma das reivindica¢6es pré—
cedentes, caracterizado pelo fato de que a matriz de polimero _abrange pelo
menos um homopolimero e/ou copolimero de componentes etilenicamente
insaturados, especialmente do acido acrilico ou de derivados de acido acrili-
co. |

5. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagbes pre-
cedentes, caracterizado pelo fato de que este contém pelo menos um aditivo
hidrossoltivel, intumescivel em agua e/ou dissolvido em &agua, selecionado
de pelo menos um de silicato de metal alcalino, silicato de potassio, silicato
de sodio, hidroxido de potassio, hidréxido de sédio, acido silicico, fosfato de
metal alcalino, nitrato dé metal alcalino, hidrogenofosfato de metal alcalino-
terroso, &cido fosférico, &cido bérico, corantes, flavorizantes, adubos, uréia,
acido urico, guanidina, glicol, glicerina, polietilenoglicol e amido. -

6. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagbes pre-
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cedentes, caracterizado pelo fato de que este abrange pelo menos um aditi-
vo orgéanico do grupo dos microorganismos,'bactérias, fungos, algas, levedu-
ras, fungicidas, pesticidas, herbicidas, celulose, derivados de amidos, mate-
riais plésticos ou polissécarideos; madeira, palha, turfa, papel reciclado, cou?

‘ro livre de cromo e granulado reciclado, granulado de material plastico, ma-

teriais fibrosos ou materiais néo-teciglos. '

7.' Processo para a producao de um material hibrido intumescivel
em agua de acordo com uma das rei\/indicag:c")es precedentes, abrangendo
0s seguintes estagios:

a) preparacdo de uma mistura de _feagéo abrangendo pelo menos um com-
ponente polimerizavel e pelo menos um soIVente apropriado, sendo que o
valor de pH da mistura de reag&o € menor do que 7,

b) a seguir, mistura de partl’cullas de sdlidos inorganicos na mistura de rea-
o ‘ . .

c) adicdo de pelo menos um reticulador;

d)-partida da reagéo de poIimerizagéd;

e) controle da reagdo de polimerizagdo, de maneira que com aumento de
volume relativamente em relagdo ao volume da mistura de reacéo, seja obti-
do um material hibrido esponjoso, intumescivel em agua, abrangendo uma
matriz de polimero de estrutura reticulada e particulas de sdlidos inorganicos
ligadas na mesma. | |

8. Processo de acordo com a reivindicagao 7, em que ho estagio
b) sdo misturados adicionalmente particulas de sélidos organicos.

9. Processo de acordo com a reivindicagc@o 7 ou 8, caracterizado
pelo fato de que o controle da reacdo de polimerizacdo abrange o controle
do calor de reagao.

| 10. Processo de acordo com a reivindicacdo 9, caracterizado
pelo fato de que o calor de reagdo da reagdo de polimerizagéo exotérmica é
controlado de maneira tal, que de cerca de 0,1 até 30% em peso, preferen-
temente de cerca de 2 até 15% em peSo, de pelo menos um solvente, prefe-
rentemente agua, evaporam.

11. Processo de acordo com a reivindicacdo 9 ou 10, caracteri-
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zédo pelo fato de que o calor de rea¢éo_é controlado peia proporgéd quanti-
tativa 0 ao menos um componente polimerizavel para ao menos um solvente
apropriado ou o volume do solvente, preferentemente agua.

12. Processo de acordo com a reivindicagédo 11, caracterizado
pelo fato de que a proporgao quantitativa ao menos um componente polime-
rizavel para ao menos um solvente apropriado, preferentemente agua, en-
cohfra-se entre cerca de 1:1 ate 1:5. v

"13. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 9 até 12,
caracterizado pelo fato de que o calor de reagdo é controlado pelo resfria-
mento da mistura de reagao. | | o

14. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7 até 13,
caracterizado pelo fato de que através do controle da reagdo de polimeriza-
¢30, é causado um aumento de volume relativamente em relacdo ao volume |
da mistura de reacao antes do inicio da reagdo de polimerizacdo de pelo
menos 10%, preferentemente de pelo menos 20%, especialmente de pelo
menos 50% e de modo particularmente preferido, de pelo menos 100%.

15. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7 até 14,

_ caracterizado pelo fato de que 0 aumento de volume é causado pelo menos

parcialmente por uma quantidade apropriada de pelo menos uma substéncié
que liberta gas na mistura de reagio, preferentemente uréia. ,

16. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 10 até 15,
caracterizado pelo fato de que a temperatura de reagao meédia da reagao de

polimeriz‘agéio é mantida entre cerca de 50°C e 130°C, preferentemente de

cerca de 60 até 110°C, especialmente de cerca de 70 até 100°C e a tempe-

ratura de partida da mistura de reacdo encontra-se entre cerca de 4°C e cer-
ca de 40°C, preferentemente aproximadamente 2 temperatura ambiente.

17. Processo de acordo com uma das reivindica¢des 7 até 16,
caracterizado pelo fato de que ao menos um solvente abrange solventes
prético-polares, especiaimente agua. A

18. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7 até 17,
caracterizado pelo fato de que o valor de pH da mistura de reagao antes da

adicao das particulas de sélidos inorganicos encontra-se abaixo de pH 6,5 e
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preferentemente entre pH 1 e pH 6
| 19. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7 até 18,
caracterizado pelo fato de que ao menos um componente polimerizavel é
selecionado de monémeros hidrossoluveis, etilenicamente insaturados, coh-
tendo grupos é&cidos, abrangendo &cido acrilico, acido metacrilico, acido eta-
crilico, acido sérbico,r acido maléicq, acido fumarico, acido itaconico, acido
vinilsurlfénico, acido metacrilaminoalquilsulfénico, acido vinilfosfonico ou aci-
do vinilbenzenofosfonico. | |
20. Processo de ‘acordo.com uma das reivindicagdes 7 até 19, .
caracterizado pelo fato de que a m'istura de reacao abrange, além disso, pe-
lo menos um comondmero hidrossoluvel, etilénicamente insaturado, selecio-
nado de aminas insaturadas, tais como acrilamida, metacrilamida, N-
alquilacrilamida, N-alquilmefacrilamida, N-dialquilaminoacrilamida,  N-

dialquilaminometacrilamida, N-metilolacrilamida, N-metilolmetacrilamida, N-

vinilamida, N-vinilformamida, N-vinilacetamida, N-vinil-n-metacrilacetamida,

N-vinil-n-metilacetamida, N-vinil-n-formamida; vinilpirrolidona, acrilato de hi-

droxietileno, metacrilato de hidroxietila, éster de acido acrilico e/ou éster de
acido metacrilico. | '

21. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7 até 20,
caracterizado pelo fato de que a0 menos um reticulador é selecionado de

compostos que contém pelo menos dois grupos etilenicamente insaturados

ou pelo menos um grupo etilenicamente insaturado e pelo menos um outro

grupo funcional, que pode reagir com grupos acidos.

22. Processo de_acordo com a reivindicagao 21, caracterizado
pelo fato de que ao menos um reticulador é selecionado de metilenobissacri-
lamida, mono-, di- e poliésteres do acido acrilico, acido metacrilico, acido
itaconico, acido maléico, ésteres desses acidos com alcool alilico ou seus
homoélogos oxalquilados, dlcoois polivalentes, butanodiol, hexanodiol, polieti-
lenoglicol, trimetiloipropano, pentaeritritol, glicerina, poliglicerina, homoélogos
oxalquilados desses él_coois poIivaIehtes, monoésteres dihidroxia‘lquilicos,
diacrilato de butanodiol; alilacrilamida, trialilcitrato, trimonoalila, citrato de

éter polietilenoglicélico, N-dialilacrilamida, dialilftalato, trialilcitrato, citrato de
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éfer trimonoalil-polietilenoglicdlico, éter alilico de di- e pbliéis ou seus oxeti- -
lados; éter polialilico de glicerina, trimetilolpropano, pentaeritritol ou seus
oxetilados; tetraaliloxietano, éter poliglicidilalilico, éter etilenoglicoldiglicidili-
co, éter glicerinoglicidilico; diaminas OU Seus sais com pelo menos dois subs-
tituintes etilenicamente insaturados; di- ou trialilamina ou cloreto de tetraali-
laménio. A |
- ~ 23. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 7 até 22,
caracterizado pelo fato de que a polimerizagédo é controlada por meio de um
sistema redox ou por fotocatalise na presenca de sensibilizadores aprdpria-
dos ou combinagdes dos mesmos. | ‘

24. Processo de acordo com uma das re|V|nd|cagoes 7 até 23,
caracterlzado pelo fato de que o material hlbl’ldO para remover residuos de
mondmeros, para a poés-reticulagao, para a hidrolise parcial e/ou para a se- |
cagem, & pds-tratado termicamente ou quimicamente, por exemplo, median- -
te aquecimento no forno de ar circulante, com vapor quente a temperaturas
de cerca de 100 até cerca de 150°C ou pela insuflagdo de gas aquecido, tal
como dioxido de enxofre ou amoniaco, ambos eventualmente sob presséo.

25. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagéesi até
6, obtenivel por um processo de acordo com uma das reivindicagoes 7 até
24. ' _

26. Material hibrido de acordo com uma das reivindicacdes 1 até

6 ou 25, caracterizado por um teor de umidade residual de pelo menos cerca

de 0,1% em peso, preferentemente de até cerca de 60% em peso, de modo

g particularmente preferido, de até cerca de 35% em peso, em relagao ao pe- -

so total do material Umido residual.

27. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagdes 1 até

-6 ou 25 até 26, caracterizado por uma dureza Shore A (DIN 53505) de pelo

menos cerca de 25, preferentemente cerca de 30 até 50, apds 12 horas de
secagem do material hibrido a aproximadamente 40°C. ‘

28. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagdes 1 até
6 ou 25 até 27, caracterizado por uma dureza Shore A (DIN 53505) de pelo

menos cerca de 1, preferentemente cerca de 2 até 10, no estado saturado
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apdés armazenagem do material durante 24 horas em agua totaimente des-
salinizada. | o

29. Utilizagao do material hibrido de acordo com uma das reivin-
dicacgoes 1 até 6 ou 25 até 28, na agricultura, no cultivo de vinho, jardinagerh

e lavoura, para campos de desportos, de golfe e jardins para o verdejamento

de coberturas ou de jazigos, para a;estabilizagéo de plantas solitarias (arvo-
res), fixacdo de encostas ou dunas, para o melhoramento do solo, como a-
cumulador de agua e substancia ativa, como dispersdo para animais, para o
combate da desertificacdo em regiGes aridas, para a absor¢do de odores,
especialmente em animais que séé mantidos em estabulos, para a absorcéao
e dessor¢ao de adubos, pesticidas, fungicidas, microorganismos e/ou em
combinag@o com semente como acelerador de germinagao.
30. Coadjuvante de solo contendo um material hibrido de acordo
~com uma das reivindicagéesi até 6 ou 25 até 29 e pelo merio,s uma subs-

tancia selecionada do solo, humo, areia, turfa ou similar.
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| RESUMO

Patente de Invencdo: "MATERIAL HIiBRIDO INTUMESCIVEL EM AGUA
COM ADITIVOS INORGANICOS E PROCESSO PARA SUA PREPARA-
CAO". . |

A presente invengao refere-se a um material hibrido intumescivel
em agua, abrangendo uma matriz de polimero de estrutura retiéulada e par-
tchias de sélidos inorganicos ligados na fnesma,'com um comportamento de
intumescimento dependente de tempo, que corresponde a uma absorgcéo de
agua de pelo menos 7,5 vezes o peso préprio do material hl’bridb dentrb de
uma hora, bem como suas utilizagbes. Alem disso, a presente invengéo refe-
re-se a um processo para a produgdo desse material hl’brido in.tumesc‘:ive'l

em agua.



Novo quadro reivindicatorio (total de 30 reivindicagdes), incorpo-
rando as emendas as reivindicagdes, conforme relatério do exame prelimi-

nar.
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REIVINDICAGOES

1. Material hibrido intumescivel em agua abrangendo uma matriz
de polimero de estrutura reticulada e partl’culés de sdlidos inorganicos liga-.
das na mesma, sendo que o material hibrido apresenta um compo_rtamento
de intumescimento dependente de tempo, o qual _correspdnde a uma absor-
¢cao de agua de pelo menos 7,5 vezes o peso proprio do material hibrido
dentro de uma hora eo referido material hibrido é de tal maneira pfeparado
que 0s mondémeros contendo grupos acidos da matriz polimérica sao expos- '
toseem segmda 0s minerais sao adicionados.

2. Material hibrido de acordo com a reivindicagdo 1, caracteriza-
do pelo fato de que a absor¢do de agua corresponde pelo menos a 10 ve-
zes, preferentemente 12,5 vezes, preferentemente pelo menos a 15 vezes o
peso proprio do material hibrido dentro da primeira hora. | |

3. Material hibrido de acordo com a reivindicagao 1 ou 2, carac-
terizado pelo fato de que as particulas de solidos inorganicos abrangem
substancias minerais moidas, que compreendem pelo menos um material
selemonado de areia de quartzo, alumina, xisto, rochas sedimentares, ro-
chas de meteontos rochas eruptivas, grauvaque, gnaisse, tensa de trass,
basalto, didbase, dolomita, magnesita, bentonita, &cido silicio pirégeno e
feldspato. _' |

4. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagdes pre- -
cedentes, caracterizado pelo fato de que a matriz de polimero abrange pelo _
menos um homopolimero e/ou copolimero de componentes etilenicamente
insaturados, 'especialmente do acido acrilico ou de derivados de acido acrili-
Cco.

5. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagdes pre-
cedentes, caracterizado pelo fato de que este contém pelo menos um aditivo
hidrossoluvel, intumescivel em agua e/ou dissolvido em agua, selecionado
de pelo menos um de silicato de metal alcalino, silicato de potassio, silicato -
de sddio, hidréxido de potassio, hidroxido de sédio, acido silicico, fosfato de
metal alcalino, nitrato de metal alcalino, hidrogenofosfato de metal alcalino-

terroso, acido fosfdrico, acido bérico, corantes, flavorizantes, adubos, uréia,
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acido urico, guanidina, glicol, glicerina, polietilenoglicol e amido.

6. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagbes pre-
cedentes, caracterizado pelo fato de que este abrange pelo menos um aditi-
vo orgénico do grupo dos microorgani'smos, bactérias, fungos, algas, levedu-
ras, fungicidas, pesticidas, herbicidas, celulose, derivados de amidos, mate-
riais plasticos ou polissacarideos; madeira, palha,'turfa, papel reciclado, cou-
ro livre de cromo e granulado reciclado, granulado de material plastico, ma-
teriais fibrosos ou materiais ndo-tecidos.

_ | 7. Processo para a produgédo de um material hibrido intumescivel
em agua de acordo com uma das reivindicagdes precedentes, abrangendo
os seguintes estagios:

a) preparagéo de uma mistura de rea¢do abrangendo pelo menos um com-

ponente polimerizadvel e pelo menos um solvente apropriado, sendo que o

valor de pH da mistura de reagéo € menor do que 7;

b) a seguir, mistura de particulas de sdlidos inorgénicos na mistura de rea-
¢ao; |
c) adi¢do de pelo menos um reticulador;
d) partida da reagao de polimerizagéo; .
e) controle da reagéo de polimerizagdo, de maneira que com aumento de
volume relativamente em relagdo ao volume da mistura de reagao, seja obti-
do um material hibrido esponjoso, intumescivel em agua, abrangendo uma
matriz de pollmero de estrutura reticulada e particulas de sélidos inorgénicos
Ilgadas na mesma.

8. Processo de acordo com a reivindica¢éo 7, em que no estagio
b) sdo misturados adicionalmente particulas de sélidos orgéanicos.

9. Processo de acordo com a reivindicagao 7 ou 8, caracterizado
pelo fato de que o controle da reag¢do de polimerizagdo abrange o controle
do calor de reacao.

10. Processo de acordo com a reivindicagcao 9, caracterizado
pelo fato de que o calor de reacao da reacéo de polimerizacao exotérmica é
controlado de maneira tal, que de cerca de 0,1 até 30% em peso, preferen-

temente de cerca de 2 até 15% em peSo, de pelo menos um solvente, prefe-
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rentemente agua, evaporam.

~ 11. Processo de acordo com a reivindicagdo 9 ou 10, caracteri-
zado pelo fato de que o calor de reagao é controlado pela proporgédo quanti- .
tativa o ao menos um componente polimerizavel para ao menos um solvente
apropriado ou o volume do solvente, preferentemente égué. _ ’

12. Processo de acordo com a reivindicagdo 11, caracterizado
pelo fato de que a proporgao qUantitativa a0 menos um componenté polime-
rizavel para ao menos um solvente apropriado, preferentemente égué,‘ en-
contra-se entre cerca de 1:1 até 1:5. -

13. Processo de acordo com uma das reivindicagbes 9 até 12,
caracterizado pelo fato de que o calor de reagéo € controlado pelo resfria-
mento da mistura de reagéo. . : '

14. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 7 até 13,
caracterizado pelo fato de que‘através do controle da reacdo de polimeriza-
¢do, é causado um aumento de volume relativamente em relagdo ao volume
da mistura de reagédo antes do inicio da reagdo de polimerizagéb de pelo
menos 10%, preferentemente de pelo menos 20%, especialmente de pelo .
menos 50%' e de modo particularmente preferido, de pel'o menos 100%.

~ 15. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7_'até 14,
caracterizado pelo fato de que o aumento de volume é causado pelo menos
parcialmente por uma quantidade apropriada de pelo menos uma substéancia
que liberta gas na mistura de feagéo, preferentemente uréia.

16. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 10 até 15,
caracterizado pelo fato de qué a temperatura de reagdo media da reacao de’
polimerizagdo é mantida entre cerca de 50°C e 130°C, preferentemente de
cerca de 60 até 110°C, especialmente de cerca de 70 até 100°C e a tempe--
ratura de partida da mistura de reacdo encontra-se entre cerca de 4°C e cer-
ca de 40°C, preferentemente aproximadamente a temperatura ambiente.

17. Processo de acordo com uma das reivindicagbes 7 até 16, -
caracterizado pelo fato de que ao menos um solvente abrange solventes
protico-polares, especialmente agua.

18. Processo de acordo com uma das réivindicagées 7 até 17,
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caracterizado pelo fato de que o valor de pH da mistura de reagdo antes da
adigao das particulas de sélidos inorganicos encontra-se abaixo de pH 6,5 e
preferentemente entre pH 1 e pH 6.

19. Processo de acordo com uma das reivindicagbes 7 até 18,
caracterizado pelo fato de que a0 menos um componente polimerizavel é
selecionado de mondmeros hidrossoluveis, etilenicamente insaturados, con-
tendo grupos écidos, abrangendo &cido acrilico, acido metacrilico, acido eta- -
crilico, acido sérbico, acido maléico, acido fumarico, acido itacénico, acido

vinilsulfonico, acido metacrilaminoalquilsulfénico, acido vinilfosfénico ou éaci-

- do vinilbenzenofosfénico.

20. Processo de acordo com uma das 'reivindicagées 7 até 19,
caracterizado pelo fato de que a mistura de reagao abrange, além disso, pe-

lo menos um comondmero hidrossolivel, etilenicamente insaturado, selecio-

nado de aminas insaturadas, tais como acrilamida, metacrilamida, N-

alquilacrilamida, NFanuiImetacriIamida, _ N-dialqu'ilaminoacrilamida, N-
dialquilaminometacrilamida, N-metilolacrilamida, N-metilolmetacrilamida, N-
vinilamida, N-viniIformamida, N-vinilacetamida, N-vinil-n-metacrilacetamida,
N-vinil-n-metilacetamida, N-vinil-n-formamida; vinilpirrolidona, acrilato de hi-
droxietileno, meta'crilatq de hidroxietila, éster de acido acrilico e/ou éster de
acido metacrilico. ' | |

21. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 7 até 20,
caracterizado pelo fato d‘e que ao menos um reticulador é selecionado de
c;ompostoé que contém pelo menos dois grupos etilenicamente insaturados _
ou pelo menos um grupo etilenicamente insaturado e pelo menos um outro -
grupo funcional, que pode reagir com grupos acidos. ,

- - 22 Processo de acordo com a reivindicagdo 21, caracterizado
pelo fato de que ao menos um reticulador é selecionado de metilenobissacri-
lamida, mono-, di- e poliésteres do acido acrilico, acido metacrilico, acido
itaconico, acido maléico, ésteres desses acidos com alcool alilico ou seus
homologos oxalquilados, alcoois polivalentes, butanodiol, hexanodiol, polieti-
lenoglicol, trimetilolpropano, pentaeritritol, glicerina, poliglicerina, homdlogos
oxalquilados desses &lcoois polivalentes, monoésteres dihidroxialquilicos,
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diacrilato de butanodiol; alilacrilamida, trialilcitrato, trimonoalila, citrato de
éter polietilenoglicélico, N-dialilacrilamida, d_ialilftalato, trialilcitrato, citrato de
éter trimonoalil-polietilenoglicélico, éter alilico de di- e pbliéis ou seus oxeti-
lados; éter polialilico. de glicerina, trimetilolpropano, pentaeritritol ou seus
oxetilados; tetraaliloxietano, éter poliglicidilalilico, éter etilenogvlicoldiglicid|’Ii-
co, éter glicerinoglicidilico; diaminas ou seus sais com pelo menos dois subs-
tituintes etllemcamente msaturados di- ou trialilamina ou cloreto de tetraali-
lamonio. , ' '

23. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 7 até 22',
caracterizado pelo fato de que a polimerizagdo é controlada por meio de um}
sistema redox ou por fotocatalise na presenga de sensibilizadores apropria-
dos ou combinagdes dos mesmos. _

24. Processo de acordo com uma das reivindicagc")es 7 até 23,
caracterizado pelo fato de que'o material hibrido, para remover resid‘uos' de
mondmeros, para a pés-reticulacdo, para a hidrolise parcial e/ou para a se-
cagem, é pOs-tratado termicamente ou quimicamente, por exemplo, median- _
te aquécimento no forno de ar circulante, com vapor quente a temperaturas
de cerca de 100 até cerca de 150°C ou pela insuflagéo‘de gas aquecido, tal
como didxido de enxofre ou amoniaco, ambos eventualmente sob presséo.

25. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagdes 1 até
6, obtenivel por um processd de acordo com uma das reivindicacbes 7 até -
24, - o

26. Material hibrido de acordo com uma das reivindicages 1 até
6 ou 25, caracterizado por um teor de umidade residual de pelo menos cerca
de 0,1% em peso, preferentemente de até cerca de 60% em peso, de modo
particularmente preferido, de até cerca de 35% em peso, em relagao ao pe-

_so total do material Umido residual.

27. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagbes 1 até
6 ou 25 até 26, caracterizédo por uma dureza Shore A (DIN 53505) de pelo -
menos cerca de 25, preferentemente cerca de 30 até 50, apés 12 horas de’
secagem do material hibrido a aproximadamente 40°C. |

28. Material hibrido de acordo com uma das reivindicagdes 1 até
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6 ou 25 até 27, caracterizado por uma dureza Shore A (DIN 53505) de pelo
menos cerca de 1, preferentemente cerca de 2 até 10, no estado saturado
apds armazenagem do material duranteA 24 horas em agua totalmente des-
salinizada. ‘ ‘

29. Utilizagdo do material hibrido de acordo com uma das reivin-
dicagbes 1 até 6 ou 25 ate 28, na agricultura, no cultivo de vinho, jardinagem
e lavoura, para campos de desportos, de golfe e jardins para o verdejamento
de coberturas ou de jaZigos, para a estabilizacao de plantas solitarias (arvo-

‘res), fixagdo de encostas ou dunas, para o melhoramento do solo, como a-

cumulador de agua e substancia ativa, como dispersado para animais, para o
combate da desertificagdo em regides aridas, para a absorgdao de odores,
especialmente em animais que sdo mantidos em estabulos, para 'a‘absorg:é_o
e dessorgao de adubos, pesticidas, fungicidas, microorganismos e/ou em
combinagdo com semente como acelerador de'germinagéo.

_ 30. Coadjuvante de soio contendo um material hibrido de acordo
com uma das reivindicacbes 1 até 6 ou 25 até 29 e pelo menos uma subs-

tancia selecionada do solo, humo, areia, turfa ou similar.
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