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(57) Resumo: AGENTE PARTICULADO ABSORVENTE D'AGUA COM RESINA ABSORVENTE D'AGUA COMO COMPONENTE
PRINCIPAL A presente invengdo fornece um agente de absorgéo d'agua que mantém excelentes propriedades de absorgao
d'agua por um longo periodo, mesmo quando a composicdo da urina humana varia. Um agente de absorgdo d'agua particulado
compreendendo uma resina de absorgdo d'agua obtida através de polimerizagdo por entrecruzamento de um mondmero
insaturado, o qual exibe capacidade de retencéo centrifuga em uma solugdo salina fisiolégica de ndo menos que 32 g/g, tamanho
médio de particula ponderal (D~ 50~) de 200 109>m, a 400 109>m propor¢éo de particulas com didmetro menor que 150 109>m
de 0% a 2% em peso, e extraiveis aumentados por deterioracdo de 0 a 15% em peso e extraiveis por uma hora em liquido de
teste de deterioracédo de 0,1 a 30% em peso.
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AGENTE DE ABSORCAO D'AGUA PARTICULADO E ARTIGO DE ABSORCAO
FUNDAMENTOS DA INVENCAO

Campo da Invencéao:

[001] A presente invencdo relaciona-se a um agente

particulado de absor¢do d’dgua incluindo uma resina que
absorve dgua como um componente principal. Particul armente,
ela relaciona-se a um agente particulado de absorca o d’agua
gue cumpre capacidade de absorc¢ao superior convenci onalmente
ndo obtida em aplica¢des préaticas como artigos abso rventes

tal como uma fralda.
Descrigdo da Técnica Relacionada:
[002] Neste momento, como materiais componentes em

artigos higiénicos tais como fraldas descartaveis,

absorventes higiénicos, absorvente para incontinénc ia e
etc., uma resina de absorcdo d’dgua para absorver f luidos

corporeos e fibras hidrofilicas tal como celulose e m pasta
sdo amplamente usadas. Como a resina de absorc¢éo d’ agua, por

exemplo, éacido poliacrilico parcialmente neutraliza do e
reticulado, hidrolisatos de polimero graftizado de amido-
acido acrilico, copolimeros de acetato de vinila-és ter de

acido acrilico saponificados, hidrolisatos de copol imero de
acrilonitrila ou copolimeros de acrilamida ou polim eros
reticulados destes, polimeros reticulados de mondme ros

catibnicos e etc. sdo usados como materiais brutos
principais.

[003] Tem-se convencionalmente exigido que a resina de

absorcdo d’agua possua propriedades superiores tais como
quantidade de absorcao de liquido ou velocidade de absorcao
d’agua superiores, resisténcia do gel e permeabilid ade do
gel em contato com o liquido aquoso tal como os flu idos
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corporeos, junto com a forca de succdo d’agua para sugar a
agua de um substrato contendo o liquido aquoso. Tam bém, como
tendéncias recentes, um po de resina de absorcédo d’ agua com
distribuicdo de tamanho de particula muito limitada ou uma
resina de absorcao d’agua com alta capacidade de ab sorgao e
baixos extraiveis em aguatem sido exigido e altaa bsorvéncia
sob pressao ou permeabilidade a liquido sob presséo tém sido
essencialmente exigidos. Além das necessidades acim a, tais
caracteristicas do gel também foram exigidas como nao ser
deteriorado por perido longo e reter performance de absorcao
mesmo quando em estado gelificado e inchado pela ab sorcao de

fluido corpdreo ou urina.

[004] Por exemplo, ha varios pedidos de patentes em

muitos parametros especificando varias propriedades destas
resinas de absorcao d’dgua ou agentes de absorcao d '‘agua com
uma resina de absor¢ao d’agua como um componente pr incipal,

ou em métodos de medicdo destes (US32649 re-emitida :

UK2267094B, US5051259, US 5419956, US6087002, EP062 9441,
EPO0707603, EP0712659, EP1029886, US5462972, US54533 23,
US5797893, US6127454, US6184433, US6297335, US37021 re-
emitida, US5140076, US6414214B1, US5994440, US64447 44,
US6194531, EP0940148, EP1153656, EP0605215, US51473 43,
US5149335, EP0532002, US5601452, US5562646, US56698 94,

US6150582, WO02/053198, EP0937739).

[005] Resinas de absorcdo dagua superiores em

resisténcia do gel, extraiveis e capacidade de abso rcao sao
propostas em US32649 re-emitida. Uma resina de abso r¢ao
d’agua superior em permeabilidade a liquido sob nen huma
presséao, velocidade de absorcéo e capacidade de abs orcao é
proposta em UK2267094B. A tecnologia que especifica a
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distribuicdo do tamanho de particula especifico tam bém é
proposta em US5051259, US 5419956, US6087002 e EPO6 29441.
Também, umaresinade absorcao d’adguasuperiorema bsorvéncia
sob pressédo sob varias cargas ou muitos métodos de medicao,
portanto, sdo também propostas e resinas de absor¢ca o d’agua
comsuperior absorvénciasob pressao sozinhaouem combinacéo
com outra propriedade sédo propostas em EP0707603, E P0712659,
EP1029886, US5462972, US5453323, US5797893, US61274 o4,

US6184433, US6297335 e US37021 re-emitida.

[006] Resinas de absorc¢ao d’agua com pouca diminuicéo de

propriedade por impacto sao propostas em US5140076 e
US6414214B1. Uma resina de absorgcédo d’agua com quan tidade de
particulas soélidas pulverulentas especifica € propo sta em
US5994440 e umaresina de absorgcédo d’agua com menos coloracéo

€ proposta em US6444744. Resinas de absorcdo d’agua superior
em durabilidade do gel em uma solu¢cdo aquosa de &ci do L-
ascoérbico como indice de resisténcia a urina ou sup erior em
capacidade de absorcédo d’agua séo propostas em US61 94531 e
EP0940148. Uma resina de absorcdo d’agua com superi or
permeabilidade a ar é proposta em EP1153656. Uma re sina de
absorcao d’agua com menos monémeros residuais € pro posta em
EP0605215.

[007] Também, em US5147343, US5149335, EP0532002,
US5601452, US5562646, US5669894, US6150582, WO02/05 3198, as
resinas de absorcao d’agua com propriedades especif icas sao
propostas como adequadas aos artigos de absorcao d’ agua tal
como uma fralda que possui propriedade, composicéo ou
concentracdo de polimero especificas. Também, um mé todo para
reticulacéo de superficie, enquanto se pulveriza pe lo menos
uma parte das particulas de resina é proposto em EP 0937739.
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SUMARIO DA INVENCAO

[008] Entre as resinas de absorcdo d’agua ou agentes de

absorcdo d’agua que foram desenvolvidos com base em muitas
propriedades, conforme descrito acima, aqueles obje tivados
para ou com especificagdes 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.

[009] Performance praticamente suficiente ndo foi ainda

alcancada mesmo com o controle ou planejamento de t ais
propriedades como velocidade de absor¢cédo d’agua, ca pacidade
de retencéo centrifuga, absorvéncia sob pressao, re sisténcia
do gel, durabilidade, extraiveis e tamanho de parti cula
enquanto que muitas resinas de absorcdo ss ou agent es de
absorcdo d’'agua foram desenvolvidos e usados. Port anto, é
um objetivo da presente invencdo fornecer um agente de
absorcéo d’agua adequado para o0 uso pratico em um s ubstrato

do agente de absorcéo d’agua convencional.

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

[010] Apds estudo para solucionar os problemas, foi

descoberto que, em um agente de absor¢do d’agua da presente
invencdo possuindo distribuicdo de tamanho de parti cula e
capacidade de absorcdo, os componentes contidos na urina
destroem gradualmente a estrutura reticulada de uma resina
de absorcdo d’agua para tornar instavel a deteriora céo do
agente de absorcdo d’agua e tal deterioracdo causad a pela
urina aumenta o0s extraiveis e muda as propriedades de
absorcdo d'dgua. Convencionalmente, as propriedades da
resina de absorcdo d’agua ou do agente de absorcao d’agua

Peticdo 870160025709, de 06/06/2016, pag. 11/125



5/112

medidas por uma solucdo salina fisioldgica (uma sol
aguosa de 0,9% em peso de NaCl) ou véarias solucdes
artificial foram propostas, entretanto, os componen

urina na urina artificial séo diferentes em casa pa

a composi¢cdo da prépria solucdo de urina pratica na
constante mas muda dependendo do ambiente de vida,
alimentar, idade ou época e além disso muda enormem

o tempo ou pelas condi¢cdes fisicas ainda que no mes
individuo. Pelo fato das propriedades de absorgédo d
resina de absorcdo d’agua convencional ou um agente
absorcao d’agua terem sido avaliados usando-se um U

de liquido de absorcao especifico tal comoumasolu

fisiologica especifica ou solucdo de urina artifici

como padrdo de urina, a avaliacdo do agente de abso
d’agua em resposta a mudanga na composicao da urina

ser executada adequadamente e portanto, foi esclare
umagente de absor¢éo d’agua convencional ndo poder
performance suficiente no uso pratico quando extrai

agente de absorcdo d’dgua mudaram devido a mudanca
composicao da urina.

[011] Portanto, a presente invencao
“deterioragéo causada pela urina” como a deteriorag
agente de absorcdo d’agua gerada por diferenca pess
urina, ou mudanca da composicdo da urina por épocas
condicbes fisicas ainda que do mesmo individuo, e c
indices de grau de deterioracdo causada pela urina,
“extraiveis aumentados por

deterioracdo” e “proporg

aumentada de  extraiveis por  deterioragdo”
introduzidos. Na presente invencdo, extraiveis aume

por deterioracdo e propor¢cdo aumentada de extraivei
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deterioracdo sdo definidos pelas seguintes férmulas
(I). Na presente invencéo, a expressao “liquido de
deterioragdo” significa uma solucdo salina fisioldg
contendo 0,05% em peso de &cido L-ascorbico e a exp
"solucdo salina fisioldgica” significa uma solucéo

0,9% em peso de NaCl, que é usada a temperatura amb

(e
teste de
ica
ressao
aquosade

iente

(25°C £+ 2°C) a menos que de outra forma especificada

especialmente. Os meétodos de medicdo desta sdo con
descritos nos Exemplos mostrados posteriormente.
Formula (I): Extraiveis aumentados por deterioracao
em peso)= [extraiveis por uma hora em liquido de te
deterioracéo (% em peso)] — [extraiveis por uma hor

solucéo salina fisiologica (% em peso)]

Formula (II): Proporcdo aumentada de extraiveis por

deterioragcdo = [extraiveis por uma hora em liquido
de deterioracdo (% em peso)] / [extraiveis por uma

uma solucgdo salina fisiologica (% em peso)]

[012] Quando os extraiveis aumentam a partir

quantidade antes da deterioracdo, no liquido de tes
deterioracdo, os extraiveis tendem a ser mais faclil
exsudados de um substrato absorvente, o que sucessi

obstrui a difuséo do liquido tal como sangue ou uri

de um substrato absorvente e, portanto diminui as

forme

(%
ste de

a emuma

de teste

hora em

da
te de
mente
vamente

na dentro

propriedades de absorcdo. Além disso, um aumento

significante nos extraiveis sugere a destruicdo da

reticulada do agente de absorcéo d’agua, tornando a

dos fluidos corporais dificil tal como a urina abso

um agente de absorcdo d’agua e portanto a performan
absorcdo é diminuida. Tal diminuicdo da performance

absorcdo parece como um aumento na quantidade de
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umidificacdo em um substrato absorvente ou artigos

absorventes. E, portanto, preferivel que os “extrai veis
aumentados por deterioracdo” e a “propor¢do aumenta da de
extraiveis por deterioracdo” sejam limitados dentro de uma
faixa especifica para inibir o aumento da quantidad e dere-
umidificacao.

[013] Foi também esclarecido por estudos detalhados na
deterioracdo causada pela urina que o grau de deter ioracao
tende a depender da area de superficie do agente de absorcao
dagua e o0s extraiveis pela deterioracio aumentam

significativamente no agente de absor¢cdo d’agua com

distribuicdo de tamanho de particula de tamanho méd io de
particula ponderal menor, por exemplo, o0 agente de absorcao
d’agua com tamanho médio de particula ponderal D 50 N80 maior
gue 400 um. O tamanho médio de particula ponderal é um fator
importante que influencia o comportamento de absorg ao da
resina de absorcéo d’agua ou do agente absorvente d '‘agua e
0 acabamento dos artigos absorventes tal como uma f ralda, e
assim os problemas nao podem ser solucionados meram ente pelo
aumento do tamanho médio de particula ponderal para inibir

a deterioragdo causada pela urina.

[014] Também, a deterioracao do agente absorvente d’agua

causada pela urina também se relaciona a capacidade de
absorcéo e a maior absorvéncia aumenta de forma sig nificante

0s extraiveis devido a deterioracdo causada pela ur ina.
Portanto, ndo é suficiente aumentar apenas a capaci dade de
absorcdo da resina de absorcdo d'agua intencionando o]

melhoramento da quantidade de absorcdo dos artigos
absorventes tal como uma fralda, para alcancar dura bilidade

de longo prazo no uso préatico.
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[015] Isto indica que, atualmente com favorecimento dos

artigos absorventes do tipo mais fino, tal agente a bsorvente
d’agua possuindo pequeno tamanho médio de particula ponderal

(D s0) de ndo mais que 400 um, uma alta capacidade de ab sorgao
e uma certa faixa limitada de extraiveis independen te da
mudanca na urina, pode ser um agente absorvente d’a gua mais
superior que aqueles convencionais, entretanto, tam bém
indica que tal agente absorvente d’agua possuindo p equeno
tamanho médio de particula ponderal (D 50) hdo maior que 400

um, alta capacidade de absorcdo e baixos extraiveis
independente da mudanca na urina, é dificil de prep arar de
modo pratico e assim nao esteve presente antes.

[016] Considerando-se o citado acima, 0s inventores

pensaram que 0s problemas poderiam ser solucionados , ha
presente invenc¢ao, produzindo-se o agente absorvent e d’agua
também com estabilidade superior a urina em tamanho médio de
particula ponderal especifico, fornecendo-se estrut ura
reticulada, capacidade de retencdo centrifuga espec ifica,
distribuicdo de tamanho de particula e tamanho médi o de
particula ponderal especificos e também faixas espe cificas
de “extraiveis aumentados por deterioracdo” e “prop orcao
aumentada de extraiveis por deterioragdo” como um a gente

absorvente d’agua.
[017] Um primeiro agente de absorcao d’agua particulado
da presente invencao é:

[018] Um agente absorvente d’agua particulado

compreendendo uma resina de absorcao d’agua obtida através

de polimerizagéo por reticulagdo de um mondmero ins aturado

contendo um grupo acido e/ou um sal deste como um ¢ omponente
principal, e o referido agente absorvente d’agua sa tisfaz o

Peticéo 870160025709, de 06/06/2016, pag. 15/125



9/112

seguinte de (a) a (d):

(a) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisiol6gica estando na faixa ndo men or que 32
a/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D 50) estando
na faixa de 200 a 400 pm;

(c)aproporcgéao de particulas que possuem diametro menor

que 150 um estando na faixa de 0 a 2% em peso; e

(d) extraiveis aumentados por deterioragdo express ados
pela féormula mencionadaacimade 0 a15% em peso e extraiveis
por uma hora em liquido de teste de deterioracdo de 0,1a

30% em peso.
[019] Um segundo agente de absorcdo d’agua particulado
da presente invencao é:

[020] um agente absorvente d’agua particulado

compreendendo uma resina de absorcao d’agua obtida através

de polimerizagéo por reticulagdo de um mondmero ins aturado

contendo um grupo acido e/ou um sal deste como um ¢ omponente
principal, e o referido agente absorvente d’agua sa tisfaz o

seguinte de (a) a (c) e (e):

(a) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisioldgica estando na faixa ndo men or que 32
a/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D 50) estando
na faixa de 200 a 400 pm;

(c)aproporcgéao de particulas que possuem diametro menor

gue 150 ym estando na faixa de 0 a 2% em peso; e

(e) proporcédo aumentada de extraiveis por deterior acao
expressada pela formula mencionada acima de 1 a 4 v ezes,
extraiveis por uma hora em liquido de teste de dete rioracao
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de 0,1 a 30% em peso.
[021] Um terceiro agente de absorcao d’agua particulado

da presente invencao é:

[022] um agente absorvente d’agua particulado

compreendendo uma resina de absorcao d’agua obtida
de polimerizacdo por reticulagdo de um monémero ins
contendo um grupo acido e/ou um sal deste como um ¢
principal, e o referido agente absorvente d’agua sa
seguinte de (a) a (c), () e (9):

(a) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisiol6gica estando na faixa ndo men
9/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D
na faixa de 200 a 400 pm;

(c)aproporgao de particulas que possuem diametro
gue 150 um estando na faixa de 0 a 2% em peso;

(f) extraiveis por 16 horas em uma solugdo salina
fisiologica estando na faixa de 0,1 a 10% em peso;

(g) absorvéncia sob presséao a 4,8 kPa (AAP 4,8 kPa
uma solucéo salina fisiologica sendo ndo menor que

Um meétodo para producdo do primeiro agente absorve
d’agua particulado da presente invencao € caracteri
compreender:

uma etapa de polimerizacao por reticulagdo da solu
aguosa de um monémero insaturado contendo um acido
nado neutralizado e/ou sais destes como um component
principal na presenca de um agente de reticulacéo e
de transferéncia de cadeia; e

uma etapa de reticulagdo de superficie da particul

resina de absorcdo d’agua obtida pela polimerizacao
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satisfaz de (a) a (c) descritos abaixo:
(@) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) da
particulade resinaem umasolugéo salinafisiologi caestando

na faixa ndo menor que 32 g/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D 50) da
particula de resina estando na faixa de 200 a 400 u m; e

(c) a proporcéo de particulas que possuem diametro da
particula de resina menor que 150 um estando na fai xa de 0

a 2% em peso.

[023] Um método para producdo do segundo agente

absorvente d'dgua particulado da presente invencao é
caracterizado por compreender:

uma etapa de polimerizacao por reticulagdo da solu cao
aguosa de um mondémero insaturado em concentracao de 10 a 30%
em peso contendo acido acrilico ndo neutralizado co mo um
componente principal napresencadeumagentedere ticulacéo;

uma etapa de neutralizacao apos a polimerizacéo; e

uma etapa de reticulacédo de superficie da particul ada
resina de absorcdo d’agua obtida pela neutralizacéo e que
satisfaz de (a) a (c) descritos abaixo:

(a) capacidade de retengdo centrifuga (CRC) da
particulade resinaem uma solugéo salinafisiologi caestando
na faixa ndo menor que 32 g/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D s0) da
particula de resina estando na faixa de 200 a 400 m; e

(c) a proporcéo de particulas que possuem diametro da
particula de resina menor que 150 um estando na fai xa de O

a 2% em peso.
[024] Ummétodo de producao do terceiro agente absorvente

d’agua particulado da presente invencéo é caracteri zado por
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compreender:

uma etapa de polimerizacao por reticulagdo da solu cao
aguosa de um monémero insaturado contendo um acido acrilico
nado neutralizado e/ou sais destes como um component e

principal na presenca de um agente de reticulacao;

uma etapa de reticulacédo de superficie da particul ada
resina de absorcdo d’agua obtida pela polimerizacao e que
satisfaz de (a) a (c) descritos abaixo:

(a) capacidade de retengdo centrifuga (CRC) da
particulade resinaemumasolugéo salinafisiologi caestando

na faixa ndo menor que 32 g/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D s0) da
particula de resina estando na faixa de 200 a 400 m;

(c) a proporcéo de particulas que possuem diametro da
particula de resina menor que 150 um estando na fai xa de O

a 2% em peso; e

uma etapa de adicdo de um agente quelante com um o u
mais momentos selecionados a partir do grupo consis tindo de:

(i) durante a polimerizacao;

(i) apdés a polimerizacdo e antes da reticulacédo d e
superficie;

(iii) durante a reticulacdo de superficie;

(iv) apds a reticulacédo de superficie.

EFEITOS DA INVENCAO

[025] Usando-se o agente absorvente d’agua particulado
da presente invencdo, por possuir capacidade de abs orcao
especifica e distribuichio de tamanho de particula
especifica, na aplicacdo pratica como artigos absor ventes
tal como uma fralda, particularmente na capacidade de

absorcdo em  periodo curto, uma performance néo
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convencionalmente obtida pode ser alcancada.
Particularmente, a quantidade de re-umidificacdo po de ser
reduzida e o efeito melhorado de sensacdo de secura na

superficie da fralda € significante.

[026] Também, devido a inibicdo da deterioragdo causa

pela urina, € fornecido superior estabilidade do ge | e
manutencdo da performance absorvente por longo peri odo,
portanto reduz-se o desconforto para as pessoas que estao

usando os artigos absorventes.

[027] Na presente invencdo, pelo fato da deterioragcéo

causada pela urina poder ser inibida e porque a dis tribuicéo

do tamanho de particula especifica € simultaneament e
fornecida, a segregacédo detamanho € menoreemtra nsferéncia
de po para produzir o agente de absorcdo d’agua par ticulado

e produzir artigos absorventes tal como uma fralda, uma
propriedade superior de fluxo em pistdo é fornecida e a
pulsacdo que € uma mudanca periédica na quantidade de
alimentacdo de po € inibida. Além disto, na produca o de
artigos absorventes tal como umafralda, é facila misturacao
entre 0 agente de absorcao d’agua particulado da pr esente
invencao e as fibras hidrofilicas tal como pasta de madeira
triturada, que convenientemente fornece uma composi cao
homogénea.

MELHORES MODALIDADES PARA PRATICAR A INVENCAO

[028] Os materiais brutos usados para a resina de

absorcdo d’agua e o agente de absorcdo d’agua da pr esente
invencdo e as condi¢cdes de reacao serdo explicados abaixo.
Na presente invencao, os seguintes sao valores obti dos pelos
métodos descritos nos Exemplos apresentados mais ta rde: (a)
capacidade deretencao centrifuga (CRC) emumasolu caosalina
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fisiolégica, (b) tamanho médio de particula pondera I (D s0),
(d) extraiveis aumentados por deterioracdo, (e) pro porcao
aumentada de extraiveis por deterioracao, (f) extra iveis por

16 horas em uma solucéo salina fisiologica, (g) abs orvéncia
sob pressao a 4,8 kPa (AAP 4,8 kPa) em uma solucao salina
fisioldgica, (i) absorvéncia sob pressédo a 1,9 kPa (AAP 1,9
kPa) em uma solucdo salina fisioldgica, (j) velocid ade de
absorcdo com método de vortice em uma solugdo salin a
fisiologica, (k) fluidez apos absorcao de umidade, () desvio
padrdo logaritmico da distribuicdo de tamanho de pa rticula

e extraiveis por uma hora em liquido de teste de
deterioracéao.
(1) Resina Absorvente d’Agua

[029] Uma resina absorvente d’agua da presente invencao

significa um polimero reticulado que pode formar hi drogel e
incha na presenca d’agua e ndo se dissolve em &gua, por
exemplo, inchar na presenca d’agua indica a absorca 0 de uma
grande quantidade d’dgua em agua permutada, tal com o]

essencialmente 5 vezes ou mais 0 proprio peso e

preferivelmente de 50 a 1.000 vezes. Nado se dissolv er em
agua significa aquele com extraiveis em agua em 1 h ora de
nao mais que 50% em peso e na faixa descrita poster iormente.
Osmétodos de medicéo deste estdo especificados nos Exemplos.

[030] Como a resina absorvente d'agua na presente
invencado, para alcancar os objetivos da presente in vencao,
uma resina absorvente d’dgua, obtida através de
polimerizagdo por reticulagdo de um monOGmero insatu rado
contendo um grupo acido e/ou sais deste, é essencia Imente
usada e preferivelmente (parcialmente) um polimero

neutralizado de acido poliacrilico, obtido por poli merizacao
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e reticulacio de um mondmero insaturado composto

principalmente de acido acrilico e/ou sais deste, &
Qualquer resina absorvente d’agua pode ser usada co

gue ela possua uma estrutura polimerizada reticulad

ser a resina absorvente d'agua obtida por reacdo de

reticulacdo comum agente dereticulagéo apds a pol
de um mondmero insaturado contendo um grupo acido e

deste.

(2) Agente de absorcédo d’agua e um método de produg

deste

[031] Um agente de absorcdo d’agua na presente invencéo

€ um agente solidificante feito da resina de absor¢

como um componente principal, para absorver liquido

O liguido aquoso nao esta limitado a agua mas també
substancias contendo agua sem estar especialmente |
a urina, sangue, excremento, liquidos residuais, um
vapor, gelo, uma mistura de agua e solventes organi
solventes inorganicos, aguas pluviais e aguas subte
preferivelmente urina e particularmente de forma pr

urina humana. Na presente invencéo, a resina de abs
d’agua pode ser usada no estado em que se encontra
agente de absorcdo d’agua e aditivos ou agua podem
contidos de forma opcional. O conteido de uma resin
absorcéo d’agua no agente de absorcéo d’agua € de 7
em peso do agente de absorcéo d’agua, preferivelmen

a 100% em peso e também preferivelmente de 90 a 100

Como outros componentes contidos, agua é geralmente

como um componente principal ou essencial e também

aditivos descritos posteriormente sao usados.

[032] Um agente de absor¢cédo d’agua da presente invencao
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pode ser obtido, por exemplo, pelos seguintes métod os de
producdo, de 1 a 3, embora um método para a produca 0 nao
seja limitado, contanto que ele forneca as propried ades
satisfatorias.

[033] Método de Producéo 1: Um método para polimerizar
por reticulacdo uma solugcéo aquosa de um monémero i nsaturado
contendo &cido acrilico ndo neutralizado e/ou sais destes
como um componente principal na presenca de um agen te de
reticulagdo e um agente de transferéncia de cadeia, seguido
pelo ajuste adistribuicdo de tamanho de particula especifica
e também areticulacdo de superficie das particulas deresina
de absorcao d’agua assim obtidas com capacidade de absorcao
especifica.

[034] Método de Producéao 2: Um meétodo para polimerizar
por reticulagio uma solugdo aquosa de concentracao
especifica de um mondémero insaturado contendo acido acrilico
nao neutralizado como um componente principal na pr esencade
um agente de reticulacdo, seguido por neutralizacéo , ajuste
a distribuicdo de tamanho de particula especifica e também
a reticulacdo de superficie das particulas de resin a de
absorcdo d’agua assim obtidas com capacidade de abs orcao
especifica.

[035] Método de Producéo 3: Um método para polimerizar
por reticulacdo uma solucéo aquosa de um monémero i nsaturado
contendo &cido acrilico ndo neutralizado e/ou sais destes
como um componente principal na presenca de um agen te de
reticulagédo, seguido pelo ajuste a distribuicdo de tamanho
de particula especifica e também a reticulacdo de s uperficie
das particulas de resina de absorcdo d’agua assim o btidas
com capacidade de absorcdo especifica, onde um agen te
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guelante é adicionado em um ou mais momentos seleci
partir do grupo consistindo de:

(i) durante a polimerizagao

(i) ap6s a polimerizacdo e antes da reticulagédo d
superficie;

(iif) durante a reticulacdo de superficie;

(iv) apos a reticulacéo de superficie.

onados a

[036] Um método de producdo para o agente de absorcéo

d’agua da presente invencdo e também o agente de ab

d'agua da presente invencdo sdo explicados abaixo

seqguencialmente.

(3) Um monémero insaturado

Sorcao

[037] Como um mondmero insaturado que compdem a resina

de absorcao d’agua (posteriormente podera ser abrev
simplesmente mondmero), &cido acrilico e/ou um sal

usado como um componente principal, e eles podem se
sozinhos ou em combinagéo com outros mondmeros para

a resina de absorcdo d’agua. Tais outros mondémeros

um mondmero insaturado aquoso ou hidrofébico tal co
metacrilico, anidrido maleico, acido maleico, &cido
fumarico, acido crotdnico, acido itacbnico, &cido
vinilsulfénico, acido 2-metacrilamida-2-metilpropan
sulfénico, acido metacriloxialcano sulfénico e seus

metal alcalino, sal de amdonio, N-vinil-2-pirrolidon
vinilacetamida, metacrilamida, N-isopropil metacril
N,N-dimetil metacrilamida, metacrilato de 2-hidroxi
metacrilato de metoxipolietilenoglicol, metacrilato
polietilenoglicol, isobutileno, metacrilado de laur

Eles podem ser usados sozinhos ou em combinacgéo de

mais tipos.
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[038] Quando os mondmeros que nao o acido acrilico (sais)

sdo usados em combinacdo, para alcancar os objetivo s da
presente invencgao, a proporcao de uso do mondémero q ue ndo o
acido acrilico (sais deste) é preferivelmente de 0 a 30% em
mol com base na quantidade total de acido acrilico e sais
deste, mais preferivelmente de 0 a 10% em mol e ain da mais

preferivelmente de 0 a 5% em mol.

[039] Quando um monbémero insaturado contendo um grupo

acido € usado como um mondmero, sais deste incluem sais de
metal alcalino, sais de metal alcalino terroso e sa is de
amonio, em vista de performance, disponibilidade in dustrial

e seguranca da resina de absorcdo d’agua obtida, sa is de
sédio e sais de potassio nao preferidos. Um mondémer 0
insaturado contendo um grupo acido tal como acido a crilico

é preferivelmente neutralizado no grupo acido em vi sta da
propriedade e a relacao de pH e neutralizagéo do gr upo 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
neutralizacdo do grupo acido pode ser executada em uma
solucdo aquosa contendo um mondmero ou pode ser exe cutada
apos a obtencdo de um polimero conforme mostrado no método

de producé&o 2 ou podem ser usados em combinagao.
(4) Um agente de reticulagdo interno
[040] Uma resina de absorcdo d’agua 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 reticulagio ou um agente de

reticulacdo interno tal como um mondémero passivel d e

[N

reticulacdo pode ser usado. Em vista da propriedade ,

preferivel copolimerizar ou reagir com um agente de
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reticulacdo interno possuindo ndo menos que 2 grupo
insaturados polimerizaveis ou ndo menos que 2 grupo
passiveis de reagdo em uma molécula. Um agente de a
d’agua torna-se insolivel a agua devido ao fato de

polimero reticulado.

[041] Exemplos especificos destes agentes de reticulacao
internos incluem, por exemplo, N,N’-metileno
bismetacrilamida, dimetacrilato de polietilenoglico
dimetacrilato de polipropilenoglicol, trimetacrilat
trimetilolpropano, trimetacrilato de glicerina, acr
metacrilato de glicerina, trimetacrilato de
trimetilolpropano  modificado com oOxido de etileno,
tetrametacrilato de pentaeritritol, cianurato de tr
isocianurato de trialila, fosfato de trialila, tria
polimetaliloxi alcano, polietilenoglicol diglicidil
glicerol diglicidil éter, etilenoglicol, polietilen
propilenoglicol, glicerina, pentaeritritol, etileno
carbonato de etileno, carbonato de propileno,
polietileniimina, metacrilato de glicidila, etc.

[042] Estes agentes de reticulacdo internos podem ser
usados sozinhos ou em uma mistura de dois ou mais t
conforme apropriado. Estes agentes de reticulacao i
podem ser adicionados como um todo dentro de um sis
reacional ou em por¢cdes. Quando pelo menos um tipo
menos que 2 tipos de agentes de reticulacdo interno
usados, levando-se em consideracdo as propriedades
absorcdo da resina de absorcdo d’agua ou do agente
absorcdo d'dgua finalmente obtido, €é preferivel usa
essencialmente um composto possuindo ndo menos que

grupos insaturados polimerizaveis, na polimerizacéo
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[043] Usando-se uma quantidade destes agentes de

reticulacdo internos preferivelmente na faixa de 0, 001 a 2%
em mol com base no mondmero insaturado (excluindo-s e 0s
agentes de reticulagéo interno), mais preferivelmen te 0,005

a 0,5% em mol, também preferivelmente 0,01 a 0,2% e m mol e
particularmente preferivelmente de 0,03 a 0,15% em mol. O
uso de quantidades dos agentes de reticulacao inter nomenores
que 0,001% em mol e superiores que 2% em mol pode n aofornecer
propriedades de absorcéo suficientes. O uso de quan tidades
dos agentes de reticulagéo interno menores que a fa ixa ndo
forma de modo suficiente estrutura reticulada, o qu e aumenta
0S extraiveis em uma solucdo salina fisioldgica ou 0s
extraiveis em liquido de teste de deterioracdo desc rito
posteriormente, aumentou 0s extraiveis por deterior acao,
aumentou a proporcdo de extraiveis por deterioracdo e 0s
“extraiveis por 16 horas” e, portanto nao preferive l. Por
outro lado, o uso de quantidades dos agentes de ret iculacao
interno sobre a faixa reduz os extraiveis, entretan to, induz

a capacidade de absorcdo reduzida da resina de abso rcao
d’agua ou do agente absorvente d’agua, que sucessiv amente
diminui a capacidade de absorcéo dos artigos absorv entes tal

como uma fralda, e portanto ndo preferivel.

[044] Quando a estrutura reticulada é introduzida em um

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

mondémero ou apés a neutralizacao.
(5) Iniciador de Polimerizacdo
[045] Um iniciador usado em polimerizagcdo de um mondémero

parase obter uma resina de absor¢éo d’agua usadan apresente
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invencao inclui um iniciador de polimerizagéo de ra dical tal

como persulfato de potassio, persulfato de amonio,

persulfato de sddio, peracetato de potassio, perace tato de
sédio, percarbonato de potassio, percarbonato de so dio,
hidroperdxido de tercbutila, peréxido de hidrogénio , 2,2'-

azobis(2-amidinopropano)dihidrocloreto: os iniciad ores de

fotopolimerizacdo  tal como 0  2-hidroxi-2-metil-1-

fenilpropano-1-ona. O uso de uma quantidade do inic iador de
polimerizacdo &, em vista de propriedade, de 0,001 a 2% em
mol, preferivelmente de 0,01 a 0,1% em mol (com bas e nos

mondmeros totais). Quando a quantidade utilizada do

iniciador de polimerizacdo é menor que 0,001% em mo l,

mondmeros residuais ndo reagidos aumentam, enquanto que, a
quantidade do iniciador de polimerizacéo é superior a 2% em
mol, o controle de polimerizacao torna-se dificil portanto

nao preferivel.

(6) Método de Polimerizacao

[046] Na presente invencgao, a polimerizacdo em massa ou
polimerizacdo por precipitacdo pode ser executada,
entretanto, em vista de propriedade, a polimerizaca o em
solugéo aquosa ou polimerizagdo em suspensao de fas ereversa
pela preparagdo de uma solugdo aquosa do mondmero é
preferivel. A concentragcdo de mondmero na solugédo a quosa
(posteriormente referida como uma solugdo aquosa de
mondmero), quando uma solu¢cdo aquosado monémero é preparada,
€ determinada pela temperatura da solugcdo aquosa ou do

monbmero e nado especialmente limitada, entretanto,

preferivelmente de 10 a 70% em peso e também prefer ivelmente
de 20 a60% em peso. Quando a polimerizacdo em solu cdoaquosa
€ executada, um solvente que ndo agua pode ser usad o, se
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necessario, e o tipo de solvente usado em combinaca 0 nao é
especialmente limitado. A quebra pode ser executada apos a
polimerizacdo, se necessaria.

[047] A polimerizacdo é iniciada usando-se o iniciador
de polimerizacdo. Um raio de energia ativado tal co mo um
raio UV, feixe de elétron ou raio- v pode ser usado excluindo-
se 0 iniciador de polimerizacdo em seu estado ou em
combinacédo com o iniciador de polimerizacédo. A temp eratura
de polimerizagdo depende do tipo do iniciador de
polimerizacdo usado, entretanto, € preferivelmente na faixa
de 15 a 130°C e mais preferivelmente na faixa de 20 a 120°C.

[048] A polimerizacdo em fase reversa € um metodo para a

polimerizacao atraveés da suspensao de uma solucéo a quosa de
mondmero em um solvente organico hidrofébico, descr ito, por
exemplo, em US4093776, US4367323, US4446261, US4683 274,
US5244735, etc. A polimerizagdo em solugéo aquosa € 0 método
para polimerizacdo de uma solugcdo aquosa de monémer 0 sem o
uso de um solvente de dispersao, descrito, por exem plo, em
US4625001, US4873299, US4286082, US4973632, US49855 18,
US5124416, US5250640, US5264495, US5145906, US53808 08,
EP0811636, EP0955086, EP0922717, etc. Os mondmeros ou
iniciadores de polimerizagdo exemplificados nestes métodos
de polimerizacdo sdo também aplicaveis a presente i nvencao.

[049] Um agente de absor¢cédo d’agua da presente invencao
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 monomero
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 monOmero insaturado
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neutralizado antecipadamente. Portanto, o grau de
neutralizacdo do mondémero insaturado na solucdo aqu
mondmero pode estar em qualquer faixa de 0 a 100% e
Entre estes, no método de producédo 1 ou o método de

3 pode também ser polimerizagdo por neutralizacdo e
polimerizacdo pode ser executada usando-se a soluca

de mondémero com o grau de neutralizacdo de 20 a 100
preferivelmente de 30 a 95% em mol e mais preferive

40 a 80% em mol. As modalidades de neutralizag&o in
iniciar a polimerizagao usando-se o0 mondmero insatu
neutralizado, seguido por neutralizagdo no meio da
polimerizacdo; polimerizar usando-se 0 monémero ins
neutralizado previamente a faixa acima; e neutraliz

no meio da polimerizacdo, todos os quais fornecendo

polimerizagao do mondmero insaturado
neutralizado, e o valor médio do grau de neutraliza
inicio da polimerizagao.

[050] Por outro lado, por assim dizer, um método para
polimerizacao de acido, seguido por neutralizacéo,
adotado, onde o mondémero insaturado n&do neutralizad
contendo um grupo &cido, particularmente, acido acr
neutralizado como um componente principal € polimer
seguido pela neutraliza¢do do grupo acido. Isto cor
ao método de producao 2. Isto é, o método de produc¢
presente invencdo € um método para polimerizacdo po
reticulacdo de concentracdo especifica da solucéo a
mondémero insaturado com &cido acrilico ndo neutrali
um componente principal
reticulacédo, seguido pela neutralizagao, ajuste ao

de particula especifico e também reticulacdo de sup
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das particulas de resina de absorcdo d’agua assim o btidas
com capacidade de absorcao especifica. No método de producao
2, o acido acrilico ndo neutralizado é um component e
principal e ap6s a polimerizacdo por reticulacédo us ando um
monémero de acido acrilico ndo neutralizado na faix a de
preferivelmente 30 a 100% em mol, mais preferivelme nte de 90

a 100% em mol e particularmente preferivelmente de 100% em
mol, seguido pela adicdo de um sal de metal alcalin 0 para
pés-neutralizacdo para fornecer uma base de metal a Icalino
parcial a ser usada como uma resina de absorcado d'a gua da
presente invengdo. Quando a resina de absorcao d’ag ua obtida
por este método de polimerizacdo é usada como um ag ente de
absorcdo d’agua da presente invencao, € possivel ob ter um
substrato absorvente com alta capacidade de absorca 0o e
superior estabilidade a urina. Quando o0 monémero in saturado
nao neutralizado é polimerizado, o uso de uma quant idade de
um agente de reticulacdo interno tende a ser capaz de

aumentar, embora detalhes sejam desconhecidos, e a
resisténcia a deterioracdo pela urina pode ser melh orada

pelo aumento na densidade de reticulacéo.

[051] Na presente invencéo, outros mondémeros
polimerizdveis podem ser usados com acido acrilico, se
necessario. Outros mondmeros polimerizaveis especif icos,
agentes de reticulacdo internos, tipos de iniciador es de
polimerizacdo, aditivos e etc. sdo o0s mesmos confor me
descritos nos conteudos dos itens (3), (4) e (5). N 0 método
de producédo 2, a concentragdo do mondmero polimeriz avel,
guando um solvente é usado, ndo é especialmente lim itada,
entretanto, ela é tdo baixa quanto geralmente de 5 a 30% em
peso e preferivelmente de 10 a 30% em peso e a poli merizacao

Peticéo 870160025709, de 06/06/2016, pag. 31/125



25/112

e preferivelmente executada em uma solucdo aquosa a uma
temperatura tdo baixa quanto de 10°C a 25°C.

[052] Os compostos de metal alcalino usados para

neutralizar um grupo &cido no monémero insaturado q ue contém
um grupo acido ou no polimero obtido para fornecer uma base
de metalalcalino parcialincluem hidroxido de meta lalcalino
(hidréxido de sodio, hidréoxido de potassio, hidroxi do de
litio, etc.) carbonato de metal alcalino (carbonato desadio,

bicarbonato de potassio, etc.) e etc. Em vista de

performance, a disponibilidade industrial e seguran ¢ca da
resina de absor¢ado d’agua obtida, os sais de sédio e 0s sais
de potassio sao preferiveis entre eles. Napresente invencao,
de 50 a 90% em mol, preferivelmente de 60 a 80% em mol de
grupos acidos no polimero sdo convertidos a sais de metal
alcalino por reacédo de neutralizagdo com um compost ode metal
alcalino.

[053] No método de producdo 2, o polimero apdés a

polimerizacao € essencialmente neutralizado. Um mét odo para
neutralizacdo do polimero com um composto de metal alcalino
inclui, quando a polimerizacdo € executada usando-s e um
solvente, aquele onde uma solugao aquosa de um comp osto de
metal alcalino é adicionada, enquanto se corta um p olimero
tipo gel obtido em pequenos pedagos ndo maiores que cercade

1 cm3, seguido por misturacdo adicional do gel com um

amassador ou um moedor de carne. A temperatura de

neutralizacdo para se obter o agente de absorgao d’ agua da
presente invencgdo é de 50°C a 100°C, preferivelment e de 60°C
a90°C e aneutralizagdo é preferivelmente executad adeforma

gue a uniformidade ndo seja maior que 10 conforme

representado pelo primeiro indice de neutralizacéo
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(especificado pelo grau de neutralizacdo de 200 par ticulas)
descrito na reivindicacao 1 de US6187872.
(7) Agente de transferéncia de cadeia

[054] Na presente invencdo, um agente de transferéncia

de cadeia pode ser usado essencialmente na polimeri zacao.
Através da polimerizacdo na presenca de um agente d e
transferéncia de cadeia aquoso além do mondémero ins aturado,

um agente de reticulacdo interno e um iniciador de

polimerizacdo, e quando uma resina de absor¢do d'ag ua assim
obtida € usada como o agente de absorcéo d’dgua da presente
invengdo, um substrato de absor¢cdo com alta capacid ade de
absorcédo e superior estabilidade a urina pode ser o btido.
Quando o agente de transferéncia de cadeia é usado em
combinacéao, o uso de uma quantidade do agente de re ticulacéo
interno pode ser aumentado e a resisténcia a deteri oracao
resultante pela urina pode ser melhorada aumentando -se a
densidade de reticulacdo. O agente de transferéncia decadeia
aguoso usado para polimerizacdo na presente invenca 0 nao e
especialmente limitado contanto que ele dissolva-se em agua
ou emum mondmero insaturado etilénico aquoso e inc luatidis,

tiolatos, alcoois secundarios, aminas, fosfitos,

hipofosfitos, etc. Especificamente, mercaptoetanol,

mercaptopropanol, dodecil mercaptano, tioglicois, & cido
tiomalico, acido 3-mercaptopropidnico, isopropanol, fosfito
de sdédio, fosfito de potassio, hipofosfito de sodio , acido
férmico e seus sais sédo usados, e um tipo e ndo men 0s que 2
tipos selecionados a partir do grupo pode ser usado .Emvista
do efeito, compostos de fosforo, particularmente, s ais

hipofosfito tal como  hipofosfito de sdédio  séo

preferivelmente usados.
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[055] O uso de uma quantidade do agente de transferéncia

de cadeia aquoso depende do tipo do agente de trans feréncia
de cadeia aquoso e da concentracao de uma solucéo a quosa de
mondmero, entretanto, € de 0,001 a 1% em mol com ba se nos
monodmeros totais e preferivelmente de 0,005 a 0,3% em mol.
O uso de uma quantidade menor que 0,001% em mol for nece alta
densidade de reticulacdo sob o uso de uma quantidad e do
agente de reticulacdo interno na presente invencao e

capacidade de absor¢do muito baixa e portanto ndo €

preferivel. Por outro lado, o uso de uma quantidade superior
a 1% em mol aumenta os extraiveis em agua e contrar lamente
diminui a estabilidade e portanto nao € preferivel. O agente
de transferéncia de cadeia pode ser adicionado diss olvendo-

se 0 mesmo na solucdo aquosa de monbmero antes da

polimerizacdo ou sequencialmente no meio da polimer izacao.
O agente de transferéncia de cadeia aguoso é essenc ial no
método de producédo 1 e ele pode também ser usado no método

de producéo 2 e no método de producao 3.
(8) Secagem
[056] Um polimero reticulado obtido pelos métodos de

polimerizacdo acima € o polimero reticulado tipo ge I

hidratado, que pode ser triturado, se necessario, e depois
seco. A secagem é executada geralmente a uma temper atura na
faixa de 60°C a 250°C, preferivelmente de 100°C a 2 20°C e
mais preferivelmente de 120°C a 200°C como temperat uras
médias de aquecimento. O tempo de secagem depende d aareade
superficie e do contetdo d’agua do polimero e do ti po de
secador e é selecionado para se obter o contetdo d’ agua
objetivado. Na presente invengéo, o polimero reticu lado apds

a secagem € chamado de resina de absorcéo d’agua.
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[057] O conteudo d'agua da resina de absorcdo d'agua

usada na presente invencdo ndo € especialmente limi tado,
entretanto, ele é secionado de forma a forneceruma particula
gue exibe fluidez mesmo a temperatura ambiente e es tado de
pd com o conteldo d’agua de mais preferivelmente 0, 2 a 30%
em peso, também preferivelmente de 0,3 a 15% em pes o e
particularmente de forma preferivel de 0,5 a 10% em peso.
Conteudo d’agua muito alto ndo apenas prejudica a f luidez e
portanto afeta a producdo, mas também torna a pulve rizacao
da resina de absorcdo d’agua impossivel e pode perd er o
controle para a distribuicio do tamanho de particul a
especifica. O conteudo d’agua da resina de absorcéo d’agua
€ especificado como a quantidade d’agua contida na resina de
absorcéo d’agua, medida por perda de peso ha secage m a 180°C
por 3 horas.

[058] Como um método de secagem usado, varios métodos

podem ser adotados, de forma que o conteudo d’agua objetivado
seja obtido, incluindo secagem a quente, secagem at raves de
ar quente, secagem sob presséao reduzida, secagem at raves de
raios infravermelhos, secagem por microondas, desid ratacao
azeotrépica com um solvente organico hidrofobico e secagem

de alta umidade usando-se vapor a alta temperatura,
entretanto, ndo especialmente limitados.

[059] A forma da resina de absorcdo d’agua da presente

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,
uma forma irregularmente pulverizada obtida por um processo
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de pulverizacédo é preferivelmente usada.
(9) Pulverizacéo, classificacéo, controle do tamanh
particula e capacidade de absorgéo

[060]
invencdo € ajustada preferivelmente para ter tamanh
particula especifico para se obter o agente de abso
d’agua particulado da presente invencao.

[061]
d’agua usada na presente invencao para se obter o a
absorcdo d'dgua da presente invencdo € frequentemen
controlado em uma pequena faixa de 180 a 420 um, co
meédio de particula ponderal, preferivelmente de 200
um, mais preferivelmente de 225 a 380 um e particul
de forma preferivel de 250 a 350 um, e a proporcao
particulas com diametro menores que 150 um é contro
ser de 0 a 3% em peso, preferivelmente de 0 a 2% em
mais preferivelmente de 0 a 1% em peso.

[062] A densidade aparente (especificada por JIS K-3362-
1998) da resina de absorcao d’agua da presente inve
se obter um agente de absorcao d’agua da presente i
€ ajustada para estar na faixa de preferivelmente 0
0,90 g/mL e mais preferivelmente de 0,50 a 0,80 g/m
proporcdo de particulas com didmetro 150 a 600 pm é
preferivelmente de 90 a 100% em peso em todas as pa
mais preferivelmente de 95 a 100% em peso e também
preferivelmente de 98 a 100% em peso. O desvio padr
logaritmico ( o) da distribuicdo de tamanho de particula é
controlado preferivelmente para estar na faixa de 0

0,50, mais preferivelmente de 0,20 a 0,45 e particu

de forma preferivel de 0,20 a 0,40.

Peticdo 870160025709, de 06/06/2016, pag. 36/125

Uma resina de absor¢cdo d’dgua usada na presente

O diametro de particula da resina de absorcéo

ode

o de

rcéo

gente de

te

mo tamanho

a 400
armente
de
lada para

peso e

ngao para
nvencao
40 a

L. A

rticulas,
mais

ao

20 a

larmente



30/112
[063] O tamanho da particula pode ser ajustado, quando o

polimero reticulado € produzido por polimerizacdo e
suspensao de fase reversa, por polimerizagdo em dis
estado particulado e secagem por distribuicdo, entr
ele é geralmente ajustado, particularmente

em uma

polimerizacdo em solucdo aquosa por pulverizacdo e
classificacdo ap0s a secagem, enquanto se controla

médio de particula ponderal (D
particulas que possuem diametro de particula abaixo
um, sendo reciprocamente contraditoria, e assim aju
se aotamanho de particula especifico. Porexemplo,

ao tamanho de particula especifico para se obter ta
médio de particula ponderal (D
reduzir o conteudo de particulas finas com diametro

qgue 150 um, particulas grossas e finas podem ser re
usando-se um classificador geral tal como uma penei

a pulverizacdo. Neste caso, as particulas grossas a
removidas possuem diametro de particula preferivelm

400 um a 5000 pm, mais preferivelmente de 400 um a
também preferivelmente de 400 um a 1000 um. Por out

as particulas finas a serem removidas pelo ajuste d

de particula possuem diametro de particula preferiv

menor que 150 um e mais preferivelmente menor que 2
particulas grossas e as particulas finas assim remo
podem ser descartadas no estado em que se encontram
particulas grossas, entretanto, sao preferivelmente
pulverizadas novamente pelo processo de pulverizaca
Enquanto as particulas finas removidas sédo sujeitad
processo de aumento de tamanho mencionado no item (

seguir para reducao de perdas.
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[064]
presente invencao é ajustada para ter o tamanho de
acima, e preferivelmente, a capacidade de retencao
centrifuga (CRC) em uma solugéo salina fisiol6gica
reticulagdo de superficie é controlada para ser ndo
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 60 g/g. A “capacidade de retenca
centrifuga” pode ser controlada usando-se uma quant
especifica de um agente de reticulagdo interno para
solugao aquosa de um mondmero insaturado ou control
as condi¢cOes de polimerizacdo ou as condicOes de se
Uma resina de absorcédo d’agua pode ser usada como o
de absorcdo d’agua em seu estado e é também requeri
capacidade de retencdo centrifuga da resina de abso
d’agua seja nao menor que 32 g/g para se obter o ag
absorcao d’agua da presente invencéo possuindo capa
retencao centrifuga ndo menor que 32 g/g.

(10) Aumento do diametro de particulas finas

[065] As particulas finas removidas na pulverizacéo,
classificacé@o e controle de tamanho de particula no
sdo regeneradas como particulas maiores ou agregado
particulados a serem usados como a resina de absorg
da presente invencédo. Neste caso, os métodos descri
US6228930, US5264495, US4950692, US5478879 e EP8442
ser usados, e, portanto a resina de absorcdo d'agua
regenerada possui estrutura substancialmente porosa

[066] A proporcaodaresinade absorcdo d’aguaregenerada
por este processo, contida na resina de absorcao d’

presente invencao é preferivelmente de 0 a 50% em p

Peticéo 870160025709, de 06/06/2016, pag. 38/125

Uma resina de absorcdo d’agua assim obtida na

particula

antes da
menor
mbém
forma
o]
idade
uma
ando-se
cagem.
agente
do que a
rcao
ente de

cidade de

item (9)

ao d’agua
tos em

70 podem

agua da

eso0, mais



32/112

preferivelmente de 5 a 40% em peso e ainda mais

preferivelmente de 10 a 30% em peso. A resina de a bsorcéo
d’agua regenerada por este processo, quando usada c omo a
resina de absor¢cdo d’dgua da presente invencgao, pos sui uma
area de superficie maior que aquela ndo regenerada e fornece
maior velocidade de absor¢ao, sendo assim vantajosa em vista
de performance. Uma resina de absor¢cdo d’agua com d iametro
de particula aumentado deste modo € geralmente suje itada a
pulverizacdo, classificagdo e controle de tamanho d e
particula apds misturacdo com a resina de absorcéo d’agua

obtida pelo processo de secagem (8).
(11) Tratamento de reticulacdo de superficie

[067] A resina de absorcdo d’agua da presente invencéo

pode ser, conforme representado pelos métodos de pr oducéao de
1 a 3, uma com capacidade de absorcao especifica ob tida pelo
ajuste a distribuicdo de tamanho de particula espec ifico,
seguido por reticulagéo de superficie adicional. A resina de

absorcdo d'agua usada na presente invencdo possui a

capacidade de retencao centrifuga (CRC) diminuida, pela
reticulacdo de superficie, por exemplo, para geralm ente 50
a 95% da capacidade de retencdo centrifuga (CRC) an tes da

reticulagdo de superficie e também para 60 a 90%. A

diminuicdo da capacidade de retengdo centrifuga pod e ser
ajustada pelo tipo e quantidade do agente de reticu lacéo,
temperatura e tempo de reacdo, conforme apropriado.

[068] Um agente de reticulacdo de superficie usado na

presente invencdo ndo € especialmente limitado, ent retanto,
por exemplo, agueles exemplificados em US6228930, U S6071976,
US6254990, e etc. podem ser usados e incluem, por e xemplo,
alcoois polihidricos tais como mono-, di-, tri-, te tra- ou
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polietilenoglicol, monopropilenoglicol, 1,3-propano diol,
dipropilenoglicol, 2,3,4-trimetil-1,3-pentanodiol,

polipropilenoglicol, glicerina, poliglicerina, 2-bu teno-
1,4-diol, 1,4-butanodiol, 1,3-butanodiol, 1,5-penta nodiol,
1,6-hexanodiol, 1,2-ciclohexanodimetanol, etc.; com postosde
epoxi tais como etilenoglicol diglicidil éter, glic idol,

etc.; compostos de amina polivalente tais como

etilenodiamina, dietilenotriamina, trietilenotetram ina,
tetraetilenopentamina, pentaetilenohexamina,
polietilenoimina, poliamidapoliamina, etc.; compost os de
halo-epdxi tais como epiclorohidrina, epibromohidri na, o-
metilepiclorohidrina, etc.; condensados dos compost os de
amina polivalentes e dos compostos de halo-epoéxi; ¢ ompostos
de oxazolidinona tal como a 2-oxazolidinona, etc.; uréia
ciclica; carbonato de alquileno tal como carbonato de
etileno, etc. Eles podem ser usados sozinhos ouem combinagao
de dois ou mais tipos. Para exercer suficientemente 0Ss

efeitos da presente invencdo, €& preferivel usar

essencialmente um alcool polivalente entre estes ag entes de
reticulacdo de superficie. Como um alcool polivalen te, um
gue possua de 2 a 10 atomos de carbono é preferivel e um que

possua de 3 a 8 a&tomos de carbono é mais preferivel

[069] O uso de uma quantidade do agente de reticulagcéo

de superficie depende dos compostos usados ou da co mbinacao
destes, entretanto, é preferivel estar na faixa de 0,001 a
10% em peso com base na resina de absorcdo d’agua e mais

preferivelmente na faixa de 0,01 a 5% em peso.
[070] Nareticulacdo de superficie na presente invencao,
a agua é preferivelmente usada como um solvente. Ne ste caso,

0 uso de uma quantidade de agua depende do conteudo d’agua
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da resina de absorcdo d'dgua usada, entretanto, est a
preferivelmente na faixa de 0,5 a 20% em peso com b ase na
resina de absor¢do d’agua e mais preferivelmente na faixa de
0,5 a 10% em peso. Um solvente organico hidrofilico gue nao
agua pode ser usado. Quando um solvente organico hi drofilico

€ usado, o uso de uma quantidade deste esta preferi velmente
na faixa de 0 a 10% em peso com base na resina de a bsorcéo
d’agua, mais preferivelmente na faixa de 0 a 5% em peso, e

também preferivelmente na faixa de 0 a 3% em peso.

[071] Nareticulacdo de superficie na presente invencao,

o método preferivel € a pré-misturacdo de um agente de
reticulacdo de superficie em agua e/ou um solvente organico
hidrofilico, seguida pela pulverizacdo ou adi¢cao go taagota

da solucdo a resina de absorcdo d'agua e o meétodo d e
pulverizacdo é mais preferivel. O tamanho da gota a ser

pulverizada estd, como didmetro de particula médio,
preferivelmente na faixa de 0,1 a 300 pm e mais
preferivelmente na faixa de 0,1 a 200 pm.

[072] O equipamento de misturacdo a ser usado na

misturacdo da resina de absorcdo d'agua, o agente d e
reticulagdo e agua ou o solvente organico hidrofili co é
preferivelmente um com forca de misturacdo forte pa ra
mistura-los uniformemente e realmente. Um equipamen to de
misturacdo adequado inclui, por exemplo, um mistura dor de
cilindro, um misturador conico de parede dupla, um misturador
de agitacéo de alta velocidade, um misturador em fo rmadeV,
um misturador Simplex, misturador helicoidal, um am assador
de braco duplo, um amassador de trituracdo, um mist urador
rotativo, um misturador de fluxo de ar, um Turbuliz er®, um
misturador Lédige descontinuo, a misturador Lédige continuo,
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etc.
[073] Uma resina de absorcdo d’agua apos a adicdo do
agente de reticulacdo de superficie € preferivelmen te

sujeitada ao tratamento a quente. A temperatura de

aquecimento (temperatura do meio de aquecimento ou a
temperatura do material) esta preferivelmente na fa ixa de
100°C a 250°C, mais preferivelmente na faixa de 150 °Ca250°C
e o tempo de aquecimento esta preferivelmente na fa ixade 1
minuto a 2 horas. Um exemplo de combinacdo adequada da
temperatura de aquecimento e tempo de aquecimento é 180°C
por 0,1 a 1,5 hora e 200°C por 0,1 a 1 hora. Uma re sina de
absorcdo d'agua particulada pode ser obtida por est es
processos.

(12) Aglomeracéao

[074] Umaresina de absor¢do d’dgua na presente invengao

pode também ser aglomerada além dos processos acima . O
processo de aglomeracao inclui a adicdo de liquido aquoso a
resina de absorcdo d’agua apos o tratamento de reti culacéo
de superficie, entdo o aquecimento com manutencéod oconteudo
d’agua de 1 a 10% em peso, e também, se necessario, 0 ajuste
ao tamanho de particula especifico da resina de abs orcao
d’agua obtida por pulverizacdo e classificagcdo menc ionadas
acima.

[075] Na  presente invencao, a aglomeracéao e

preferivelmente executada por um método para pulver izar ou
adicionar gota a gota agua ou uma solucéo aquosa di ssolvida
com outros componentes aditivos a resina de absorcga o d’agua,
e, particularmente, um método de pulverizagéo é pre ferivel.

O tamanho da gota a ser pulverizada esta, como diam etro de
particula médio, preferivelmente na faixa de 0,1 a 300 um e
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mais preferivelmente na faixa de 0,1

a quente € executado, em vista de proporcao de aglo meracao
ou forca de aglomeragdo, mantendo-se o conteudo d'a gua
(especificado pela perda de peso na secagem a 180°C por 3
horas) da resina de absorcédo d’agua, de 1 a 10% em peso,
mais preferivelmente de 2 a 8% em peso e também
preferivelmente de 2,5 a 6% em peso. O meio de aque cimento
tal como ar quente pode ser usado no aguecimento e a
temperatura de aquecimento (temperatura do meio de
aguecimento ou temperatura do material) esta prefer ivelmente
na faixa de 40°C a 120°C, mais preferivelmente na f aixa de
50°C a 100°C e o tempo de aquecimento esta preferiv elmente
na faixa de 1 minuto a 2 horas. A temperatura de aq uecimento
€ expressa pela temperatura do meio de aquecimento em muitos
casos. Um exemplo de combinacdo adequada da tempera tura de
aguecimento e tempo de aguecimento é 60°C por 0,1 a 1,5 hora
e 100°C por 0,1 a 1 hora. O aguecimento e a adi¢cédo de agua
podem ser executados pelo mesmo equipamento ou por
equipamento separado. O aquecimento pode ser execut ado, com
agitacdo ou sem agitagdo, contanto que a temperatur aouo
conteudo de agua possam ser controlados, mas o aque cimento
sem agitacdo € preferivel. Um método mais preferive |l éo
aquecimentodaresinade absorcao d’aguaadicionada comagua,
e etc., enchendo-se de 1 a 100 cm, mais preferivelm ente de
5 a 80 cm de altura, e particularmente de forma pre ferivel
de 10 a 70 cm. Uma resina de absorcéo d’agua endure cida pode
ser obtida pelo aquecimento e a resina de absorcéo d’agua
particulada pode ser obtida pela trituragéao e class ificacao
subsequentes.

[076] Como um equipamento de aglomeracdo a ser usado,
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aqueles que possuem forca de misturacdo forte sé&o
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, misturador helicoidal, um amass ador de
braco duplo, um amassador de trituracdo, um mistura dor
rotativo, um misturador de fluxo de ar, um Turbuliz er®, um
misturador Lédige descontinuo, a misturador Loédige continuo,
etc.

[077] A&guaaseradicionada aresinade absor¢édo d’agua
pode conter outros aditivos tais como agentes quela ntes
descritos posteriormente, componentes feitos de pla ntas,
antimicrobianos, polimeros aquosos, sais inorganico S, etc.
O conteudo dos aditivos esta na faixa de 0,001 a 50 % em peso
em uma solucao aquosa.

(13) Adicdo de um agente quelante

[078] Ao agente de absorcdo d'dgua particulado da
presente invencao, um agente quelante, particularme nte, um
acido carboxilico polivalente e sais deste pode ser
formulado.

[079] O método de producdo 3 da presente invencao,
particularmente, €é um método para polimerizar por
reticulagdo uma solugdo aquosa de um mondmero insat urado
contendo &cido acrilico n&o neutralizado e/ou sais destes,
como componentes principais, na presenca de um agen te de
reticulacdo, seguido pelo ajuste a distribuicdo de tamanho
de particula especifica e também a reticulacdo de s uperficie
das particulas de resina de absorcdo d’agua assim o btidas
com capacidade de absorcéo especifica, onde o agent e quelante
€ adicionado durante a polimerizacdo ou, antes ou a pos a
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reticulacdo de superficie. Pelo efeito da adicdo do
quelante, € possivel inibir a acdo de um componente
deteriorar ou destruir a estrutura reticulada e, po
produzir o agente de absorcao d’dgua superior emre

a deterioragcdo causada pela urina.

[080] O agente quelante usado no agente de absorcao

d’agua da presente invencao é preferivelmente um co
capacidade de bloqueio ou capacidade quelante para

ou Cu, especificamente, um com estabilidade constan

o ion Fe de ndo menos que 10, preferivelmente ndo m

20, também preferivelmente um &cido aminopolivalent
carboxilico e sais deste e particularmente de forma
preferivel o acido aminocarboxilico com ndo menos q
grupos carboxil e sais destes. Entre estes, o0s sais
aminocarboxilatos podem ser aqueles, onde uma parte
grupos acidos contidos € neutralizada ou todos os g

acidos ndo neutralizados. Estes acidos carboxilicos

polivalentes especificamente incluem o] acido

dietilenotriaminopentacético, acido

trietilenotetraminohexaacético, acido ciclohexano-1
diaminotetraacético, acido
hidroxietiletilenodiaminotriacético, &acido etilenog
dietiléter diamino tetraacético, &cido etilenodiami
tetrapropidbnico acético, acido N-alquil-N’-carboxim
aspartico, acido N-alquenil-N’-carboximetil asparti

de metal alcalino destes; sais de metal alcalino t
destes; sais de amonio destes ou sais de amina. Ele

ser usados sozinhos ou em combinac¢ao de dois ou mai
Entre estes, o acido dietilenotriaminopentacético,

trietilenotetraminohexaacético, acido N-
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hidroxietiletiienodiaminotriacético e sais destes s ao os
mais preferiveis.

[081] O uso de uma quantidade do agente quelante,

particularmente, o acido aminopolivalente carboxili co é tao
pequeno quanto geralmente de 0,00001 a 10 partes em peso com
base em 100 partes em peso da resina de absorcao d’ agua, um
componente principal, e preferivelmente de 0,0001 a 1 parte
em peso. O uso de uma quantidade superior a 10 part es em
peso ndo é apenas dispendiosa devido a falha em se obter
efeito suficiente em relagéo ao uso da quantidade m as também
apresenta um problema de reducao da capacidade de a bsorgéo.
Por outro lado, o uso de uma quantidade menor que 0 ,00001
parte em peso nao fornece efeito de adi¢cao suficien te.

[082] No caso da adicdo do agente quelante durante a
polimerizacdo, o agente quelante pode ser adicionad 0 a uma
solugdo aquosa de um mondmero insaturado, seguido p ela

polimerizagdo ou ele pode ser adicionado no meio da

polimerizacdo, ou ele pode ser adicionado ao polime ro
reticulado tipo gel ou a resina de absor¢cdo d’agua obtida.
Para adicionar o agente quelante durante a reticula céo de
superficie, a reticulacdo de superficie pode ser ex ecutado
usando-se uma solucdo contendo o agente de reticula cao
adicionado com o agente quelante. Também, no caso d e
adicionar o agente quelante apdsareticulacdodes uperficie,
ele pode ser adicionado a resina de absorcédo d’agua apos a
reticulacdo. Também, no caso de execucdo do process o de
aglomeracdo do item (12) acima, a agua dissolvida c om o

agente quelante pode ser pulverizada, seguida pelo
aguecimento, enquanto se mantém o conteudo d’agua e ntre 1 a

10% em peso, conforme descrito acima. No caso de se cagem
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apos a adicdo, se necessario, a temperatura pode es tar na
faixa para ndo prejudicar os efeitos do agente quel ante e
geralmente esta na faixa descrita no processo de ag lomeracgéo
do item (12). O agente quelante é essencial no méto do de
producdo 3, entretanto, ele pode também ser adicion ado a
resina de absorcao d’agua no método de producéo 1 e no método

de producéo 2.
(14) Outros aditivos

[083] Napresenteinvencéao, osseguintes: (A) componentes

feitos de plantas, (B) sais de metal polivalente de acidos
organicos, (C) particulas finas inorganicas (inclui ndo (D)
oxidos hidratados compositos) podem ser adicionados como
componentes secundarios além do agente quelante, pe lo qual
varias funcdes podem ser adicionadas a resina de ab sor¢ao
d’agua da presente invencdo. Os métodos de adicao i ncluem,
no caso em que os aditivos sao solugdes, uma modali dade para
adicionar como uma solugéo, como uma dispersédo em & guaouem
seu estado; enquanto no caso em que os aditivos sao pos, ndo
soluveis em agua, uma modalidade para adicionar com 0 uma
dispersdo em agua ou em seu estado; e no caso em qu e 0s
aditivos sao sollveis em agua, as mesmas modalidade S como no

caso das solugdes.

[084] Ousodeumaquantidade destesde (A)a(D)e outro S
aditivos (E), depende dos objetivos ou funcdo a ser em
fornecidos, entretanto, € freqientemente, como a qu antidade
de um tipo de aditivo, de 0 a 10 partes em peso com base em

100 partes em peso da resina de absor¢cdo d'agua,

preferivelmente de 0,001 a 5 partes em peso e també m
preferivelmente de 0,002 a 3 partes em peso. O uso de uma
guantidade menor de 0,001 parte em peso freqienteme nte nao
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fornece efeito suficiente ou funcdo adicional, enqu anto o
uso de uma quantidade superior a 10 partes em peso pode ndo
conseguir o efeito equivalente a quantidade adicion ada ou
pode incorrer em diminui¢cdo da performance de absor céo.

(A) Componente feito de uma planta

[085] Um agente de absor¢cédo d’agua da presente invencao
pode ser adicionado com componentes feitos de plant as na
quantidade descrita acima para satisfazer o efeito
desodorante. Os componentes feitos de plantas a ser em usados
na presente invencdo sao preferivelmente pelo menos um
composto selecionado a partir de polifenol, flavona :
derivados destes e cafeina. E também preferivel que 0
componente feito de planta seja pelo menos um tipo
selecionado de tanino, acido tanico, st achyur us praecox, noz
de galha e acido galico.

[086] Plantas contendo os componentes feitos de plantas
a serem usados na presente invencgao incluem, por ex emplo, a
planta Theaceae tal como camélia, planta H kasaki e Sprague;
planta G am neae tal como arroz, bambu Sasa, bambu, milho,
trigo, etc. e a planta Rubi aceae tal como café.

[087] A forma dos componentes feitos de plantas a serem

usados na presente invencgao inclui extrato de plant a (6leo
essencial), a prépria planta (planta moida em p0), residuo
de planta ou residuo de extrato como sub-produtos n 0S
processos de producao daindustria de processamento deplanta

ou industria de processamento de alimentos, entreta nto, nao

limitadas a estas.
(B) Sal de metal polivalente
[088] Um agente de absorcdo d’agua da presente invencéo

pode ser adicionado a um sal de metal polivalente,
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particularmente, um sal de metal polivalente de &ci
organicos na quantidade descrita acima para melhora

fluidez do p6 e manter a fluidez apGs a absorgéo de

[089] Um sal de metal polivalente de um acido organico

usado e métodos para misturar os sais de metal poli
sao exemplificados em WO PCT/2004/JP1355, e o sal d
polivalente de acidos organicos usado na presente i
possuindo ndo menos que 7 atomos de carbono em uma
inclui sais metalicos polivalentes de acido graxo,

petréleo ou acido polimérico, especificamente os sa
calcio, aluminio, magnésio ou zinco. Eles podem ser

sozinhos ou em combinacéo de dois ou mais tipos.

[090] Acidos organicos que compdem os sais de metal

polivalente de um acido organico exemplificado séo
graxos de cadeia longa ou ramificados tais como o a
caproico, acido otilico, acido octindico, acido dec

acido laurico, acido miristico, acido palmitico, ac
oléico, acido esteéarico e etc.; os acidos de petrol

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

um grupo carboxil em uma molécula e mais preferivel
incluem acidos graxos tais como &acido caproico, &aci
octilico, acido octindico, acido decandico, acido |

acido miristico, acido palmitico, acido oléico, Aaci
estedrico, acido de sebo ou acido graxo hidrogenado

de castor e etc. Também preferivelmente, eles sao a

graxos sem uma ligacdo insaturada em uma molécula,

exemplo, acido caproico, acido octilico, acido deca
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acido laurico, acido miristico, acido palmitico, ac
estearico. Mais preferivelmente, eles sao acidos gr
cadeia longa possuindo ndo menos que 12 &tomos de ¢
uma molécula, sem uma ligacao insaturada em uma mol
como o &cido laurico, acido miristico, acido palmit
acido estearico.

(C) Particula fina inorganica

[091] Um agente de absor¢cédo d’agua da presente invencao

pode ser adicionado com particulas finas inorganica
particularmente, particulas finas inorganicas do fti

nado se dissolvem em agua para manter a fluidez apos
absorcdo de umidade. Pés inorganicos especificos a
usados na presente invencao incluem, por exemplo, 0
metalicos tais como dioxido de silicio, oxido de ti

etc.; acido silicico (silicato) tal como um zedlito

um zedlito sintético, etc., caulim, talco, argila,
bentonita, etc. Eles podem ser usados sozinhos ou e
combinacéo de dois ou mais tipos. Entre estes, o di

silicio e o acido silicico (sal silicato) sdo mais
preferiveis e o didxido de silicio e o acido silici

silicato) com diametro de particula médio, medido p
método de contador automatico (contador de Coulter)

a 200 pum sao também preferiveis.

(D) Oxido hidratado comp0sito

[092] Um agente de absor¢cdo d’agua da presente invencao

pode também ser adicionado a um oOxido hidratado com
contendo zinco e silicio ou zinco e aluminio para f
fluidez superior apds a absorcdo de umidade (fluide
apos a resina de absorcdo d’agua ou o agente de abs
d’agua absorver também

umidade) e performance
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desodorizagéo superior.
(E) Outros
[093] Outros aditivos tal como um antimicrobiano, um
polimero aquoso, agua, uma particula fina organica,
podem ser adicionados arbitrariamente, contanto que
de absorcao d’agua da presente invencao possa ser o
(15) Agente de absorcéo d’agua particulado da prese

invencao

e etc.
o agente
btido.

nte

[094] Um agente de absor¢cdo d'agua particulado da

presente invencao, obtido pelos métodos de producéo
como um exemplo, € um novo agente de absorcdo d'agu
exibe nova performance ndo convencionalmente dispon

[095] Isto €, o primeiro agente de absorcdo d'agua
particulado da presente invencao é:

um agente absorvente d’agua particulado compreende
umaresinade absorcao d’aguaobtida através de pol
por reticulacdo de um mondémero insaturado contendo
acido e/ou um sal deste como um componente principa
agente absorvente d’agua satisfaz o seguinte de (a)

(a) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisioldgica estando na faixa ndo men
9/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D
na faixa de 200 a 400 pm;

(c)aproporcéao de particulas que possuemdiametro
que 150 um estando na faixa de 0 a 2% em peso; e

(d) extraiveis aumentados por deterioragdo express
pela féormula mencionadaacimade 0 a15% em peso e
por uma hora em liquido de teste de deterioracdo de

30% em peso.
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[096] Um segundo agente de absorcdo d’agua particulado

da presente invencao é:

um agente absorvente d’agua particulado compreenden do
umaresinade absorcao d’aguaobtida através de pol imerizacéo
por reticulacdo de um mondémero insaturado contendo um grupo
acido e/ou um sal deste como um componente principa I, eo
agente absorvente d’agua satisfaz o seguinte de (a) a(c)e
(e):

(a) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisioldgica estando na faixa ndo men or que 32
a/g;

(b) o tamanho médio de particula ponderal (D 50) estando
na faixa de 200 a 400 pm;
(c)aproporcgéao de particulas que possuemdiametro menor

gue 150 ym estando na faixa de 0 a 2% em peso; e

(e) proporcdo aumentada de extraiveis por deterior acao
expressada pela formula mencionada acima de 1 a4 v ezes, e
extraiveis por uma hora em liquido de teste de dete rioracao

de 0,1 a 30% em peso.
[097] Um terceiro agente de absorcao d’agua particulado

da presente invencao é:

um agente absorvente d’agua particulado compreende ndo
umaresinade absorcao d’dguaobtida através de pol imerizacéo
por reticulacdo de um mondémero insaturado contendo um grupo
acido e/ou um sal deste como um componente principa I, eo
agente absorvente d’agua satisfaz o seguinte de (a) a (c),
(f) e (9):

(a) capacidade de retencdo centrifuga (CRC) em uma
solucao salina fisioldgica estando na faixa ndo men or que 32
9/g;
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(b) o tamanho médio de particula ponderal (D

na faixa de 200 a 400 pm;

(c)aproporgaode particulas que possuem diametro

gue 150 um estando na faixa de 0 a 2% em peso;

(f) extraiveis por 16 horas em uma solugcdo salina

fisiologica estando na faixa de 0,1 a 10% em peso;

(g) absorvéncia sob presséao a 4,8 kPa (AAP 4,8 kPa

uma solucéo salina fisiologica sendo ndo menor que

[098] Um agente de absorcdo d’agua da presente invencéo

é controlado parater (b) tamanho médio de particul

(Dso) freqientemente em uma pequena faixa de 180 a 400

preferivelmente de 200 a 400 um, mais preferivelmen
a 380 um e particularmente de forma preferivel de 2
pum, e (c) a proporcao de particulas com diametro me
150 puym é controlada para ser de 0 a 3%

preferivelmente de 0 a 2% em peso e mais preferivel

0 a 1% em peso. O ajuste do tamanho de particula é
preferivelmente  executado antes da reticulacédo

superficie, entretanto, ele pode ser ajustado

pulverizacao, classificacdo e aglomeracao apés are

de superficie. Quando a distribuicdo do tamanho de

esta fora desta faixa, as caracteristicas de absorg

adequadas e as altas propriedades podem néo ser obt

uma aplicacdo de fralda. Particularmente, o item (b
as caracteristicas de absorcao do agente de absorca
em artigos absorventes tal como uma fralda e quando
médio de particula ponderal é superior a 400 um, a
superficie por peso unitario é diminuida, o que red

de contato entre o agente de absorcédo d’dgua e a ur

etc., portando um periodo de absorcdo mais longo €
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para absorver o liquido aquoso. Por outro lado, qua
tamanho meédio de particula ponderal € menor que 180
area de superficie por peso unitario € aumentada, o
encurta o periodo de absorcéo, entretanto, a veloci
penetracdo dos componentes deteriorados pela urina
interior da particula aumenta simultaneamente, 0 qu
acelerar a velocidade de deterioracao pela uréia. O
de particulas finas também exige a regeneracédo e na
preferivel por causa dos custos. Além disso, na pro
continua, as particulas finas com didmetro menor qu
o qual estd fora da capacidade de tratamento do
classificador, podem gerar e tornar dificil o contr
proporcao de particulas com diametro menor que 150
[099] Quando (c) a proporcao de particulas com diametro
menor que 150 um é superior a 3% em peso, ela pode
a capacidade de absorcdo devido ao bloqueio do gel
artigos absorventes, ou o gel inchado, pela absorca
fluido corpéreo na aplicacdo pratica, pode contatar
diretamente a pele (gel sobre a pele) de um usuario
ao desprendimento de po6s particulados finos antes d
inchagéo, do interior dos artigos absorventes a uma
superior na superficie. Além disso, perda por espal
na producdo de artigos absorventes ou efeitos ruins
ambiente de trabalho podem acontecer e ndo sdo, por
preferiveis.
[100]
possui a distribuicdo do tamanho de particula acima
capacidade de retencéo centrifuga (CRC) emumasolu
fisiol6gica ndo menor que 32 g/g, preferivelmente d
mais também

a/g, preferivelmente de 35 a 70 g/g,
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preferivelmente de 40 a 65 g/g e particularmente de
preferivel de 45 a 60 g/g. Quando a capacidade de r
centrifuga (CRC) é menor que 32 g/g, ela requer alt
quantidade do agente de absor¢do d’agua para garant
capacidade de absor¢céo desejada dos artigos absorve

portanto ndo € praticamente preferivel.

[101] Um agente de absor¢cdo d’agua da presente invencao

satisfaz as caracteristicas acima e (d) os extraive
aumentados por deterioracdo de geralmente 0 a 15% e
preferivelmente de 0 a 12% em peso, também preferiv
de 0 a 10% em peso, particularmente de forma prefer

0 a 8% em peso e ainda mais preferivelmente de 0 a
peso. Arazao para se usar uma solucao salina conte

em peso de acido L-ascérbico, como liquido de teste

deterioragdo na medicdo de “extraiveis aumentados p

7

deterioracdo” é que a deterioracdo do agente de abs
d’agua pela urina é causada pelo acido L-ascérbico

na urina, e que a pressdo osmotica é igualada aquel
fluido corporal. Extraiveis aumentados por deterior
conforme mostrado pela formula, € a quantidade abso
comparativa de extraiveis aumentados na deterioraca
urina, portanto, quando menor a média do valor meno
deterioracdo. Na presente invencgdo, os extraiveis a

por deterioracdo na faixa de 0 a 15% em peso aprese
estabilidade do agente de absorcdo d’agua contra o
corporal tal como urina e assim a presente invencao
caracteristicas na prépria faixa de valor. Quando o
extraiveis aumentados por deterioracado sédo superior

em peso, a estabilidade do agente de absorcao d’agu

o fluido corporal tal como urina é insuficiente e a
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capacidade de absorcao suficiente ndo pode ser sati
aplicacao pratica de longa duracao do substrato abs
[102] Similarmente, (e)

extraiveis por deterioracdo da presente invencdo ¢é

freqientemente de 1 a 4 vezes, preferivelmente de 1

vezes, mais preferivelmente de 1 a 2 vezes,

preferivelmente de 1 a 1,5 vez e particularmente de

preferivel de 1 a 1,3 vez. A proporcdo aumentada de

extraiveis por deterioracdo representa a geracdo de

proporcao de extraiveis por deterioracao e, portant

menor a média de valores menor a deterioracdo pela

Proporcdo aumentada de extraiveis por deterioracao

de 1 a 4 vezes mostra estabilidade do agente de abs

d’agua contra o fluido corporal tal como urina e qu

proporcdo aumentada de extraiveis por deterioracdo

superior a 4 vezes, a estabilidade do agente de abs

d’aguacontrao fluido corporal tal comourinaéin

e acapacidade de absorcao suficiente ndo pode ser

em aplicagcdo pratica de longa duracdo do substrato

absorvente.
[103] Extraiveis por 1 hora em liquido de teste de

deterioragéo séo preferivelmente ndo maiores que O,

em peso, mais preferivelmente ndo maiores que 0,2 a

peso, também preferivelmente ndo maiores que 0,3 a

peso, particularmente de forma preferivel ndo maior

0,4 a 20% em peso e ainda mais preferivelmente nao

que 0,5 a 18% em peso. Quando os extraiveis por 1 h

liquido de teste de deterioracdo sdo maiores que a

gel inchado em uso de longa duracéo deteriora-se co

e 0s extraiveis aumentam. Os extraiveis sdo exsudad
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substrato absorvente e podem inibir a difusdo liqui da do
sangue ou urina para dentro do substrato absorvente . O
alcance do nivel menor que o limite inferior ndo &

restringido, entretanto, ele é especificado levando -se em
consideracgao as condi¢des de producao tal como cust 0.

[104] Quando o item (d) extraiveis aumentados por

deterioracéo e/ou (e) proporcdo aumentada de extrai veis por
deterioracdo sdo maiores que a faixa de limite supe rior,
torna-se dificil a manutencdo do fluido corporal ta | como
urina absorvida pelo gel inchado, devido a destruic ao
significante da estrutura reticulada do agente de a bsorcéo

d’agua, o que pode incorrer em uma quantidade de re -

umidificacdo aumentada durante a aplicacdo tal como uma
fralda. Além disso, o gel inchado com a estruturar eticulada
destruida é convertido a um polimero aquoso, o que causar a
fuga de um polimero fluidizado para superficie dos artigos
absorventes tal como uma fralda. Portanto, pode-se incorrer
em sensacdo de desconforto aumentada para as pessoa S que
estdo usando os artigos absorventes e isto nao € pr eferivel.

[105] Conforme descrito acima, a distribuicdo do tamanho

de particula correlaciona-se aos extraiveis aumenta dos por
deterioragdo e a propor¢cdo aumentada de extraiveis por
deterioragdo, portanto, o agente de absor¢édo d’agua com (b)
tamanho médio de particula ponderal (D 50) ajustado a um nivel
relativamente pequeno de ndo mais que 400 pm, junto com (d)
extraiveis aumentados por deterioragcdo e (e) propor cao
aumentada de extraiveis por deterioracdo inibidos, nao
esteve presente até agora. Entretanto, na presente invencao,
através da introducdo de (d) extraiveis aumentados por
deterioracdo e (e) proporcdo aumentada de extraivei S por
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deterioracdo e o controle de cada um para variar de
empesoedeladvezes,oagente de absor¢cdod’ag

em sensacdo de uso e propriedades de absorcéo de lo
duracdo pode ser obtido. Tal agente de absorgédo d'a

ser produzido pelos métodos acima descritos, entret
conforme mostrado pelos Exemplos, ele pode ser prod

métodos que ndo agueles descritos acima.

[106] Na presente invencdo, pode ser suficiente que ou

(d) extraiveis aumentados por deterioracdo ou (e) p
aumentada de extraiveis por deterioragdo seja satis
entretanto, é preferivel que ambos sejam satisfeito
simultaneamente. Na presente invencdo, conforme mos
posteriormente em um método de medicdo nos Exemplos
inchado obtido pela adicdo de 1 grama do agente de
d’agua em 25 mL de liquido de teste de deterioracao
levando-se em consideragdo a inchacao de 25 vezes d
fralda e foi descoberto que os extraiveis aumentado
deterioracdo ou a proporcdo aumentada de extraiveis
deterioracdo estdo correlacionados ao uso pratico d
fralda e que um agente de absorcdo d’agua com distr

de tamanho de particula especifica, capacidade de a
especifica e (d) extraiveis aumentados por deterior

(e) proporcdo aumentada de extraiveis por deteriora
fornece uma fralda com altas propriedades, sem cons
mudanca na composi¢cdo da urina ou o0 periodo de uso
aplicacao pratica. A avaliacado dos extraiveis pela

de uma resina de absor¢do d’agua em quantidade de g
excesso de uma solucdo salina fisiologica a tempera
ambiente ou a propriedade destes descrita em JP-A-8

e etc., ndo possui correlagdo ao uso pratico e port
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sem sentido.

[107] Extraiveis por 1 hora em uma solucdo salina

fisiologica de um agente de absorcdo d’dgua da pres ente
invencdo sao essencialmente ndo maiorres que 50 % e m peso,
preferivelmente de 0,1 a 30% em peso, mais preferiv elmente
de 0,2 a 25% em peso, também preferivelmente de 0,3 a 20% em
peso, também mais preferivelmente de 0,4 a 15% em p €eso,
particularmente de forma preferivel de 0,5 a 10% em peso e
ainda mais preferivelmente de 0,5 a 8% em peso. Qua ndos
extraiveis por 1 hora sdo superiores a faixa de lim ite

superior, 0s extraiveis sao exsudados ao substrato

absorvente na absorcédo d’agua, o que pode inibir a difusdo
do liquido tal como sangue ou urina ao substrato ab sorvente.
O alcance do nivel menor que 0,1% em peso € geralme nte

dificil e ndo contrabalangca com o custo.

[108] No caso de um agente de absorcéo d’agua com nivel

arbitrario de (d) extraiveis aumentados por deterio racao ou
(e) proporcdo aumentada de extraiveis por deteriora cao, isto

€ no caso do terceiro agente de absorcéo d’agua par ticulado,

() os extraiveis por 16 horas em uma solucdo salin a
fisioldgica é de 0,1 a 10% em peso, preferivelmente de 0,6

a 8% em peso e particularmente de 0,7 a 5% em peso. Quando
ele € maior que 10% em peso, 0s extraiveis sdo exsu dados do
substrato absorvente na absorcéo d’agua, o que pode inibir

a difusdo de liquido tal como sangue e urina ao sub strato
absorvente. Além disso, quando a deterioracdo por u rina
prossegue, ela pode ser a um grau de forma a ndo ma nter a
estrutura reticulada e portanto desvantajosa. Além diso, (g)

a absorvéncia sob pressao a 4,8 kPa (AAP 4.8 kPa) e m uma
solucéo salina fisiolégica a 4,8 kPa (cerca de 50 g/lcm?2) é
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preferivelmente ndo menor que 21 g/g, mais preferiv
nao menor que 22 g/g, também preferivelmente ndo m
23 g/g, particularmente de forma preferivel ndo me
24 g/g e ainda mais preferivelmente ndao menor que 2
Quando este valor é menor que 21 g/g, o liquido con
um agente de absorcdo d’agua pode escorrer de um ag
absorcdo d’agua pela pressdo durante o uso pratico.
descoberto através de estudo detalhado sobre as pro
de absorcdo que, mesmo se (d) extraivesi aumentados
deterioragdo ou (e) proporcdo aumentada de extraive
deterioracdo podes ndo ser satisfeitos, se as exigé
(@), (b) and (c), junto com “(f) extraiveis por 16
“(g) absorvéncia sob pressdo a 4.8 kPa (AAP4.8kPa)”
simultaneamente satisfeitas, a performance do subst
absorvente ndo € diminuida mesmo em estado de absor
longo periodo de urina em uso pratico. A razao para
gue a performance do substrato absorvente pode ser
durante o uso pratico, quandos 0s extraiveis por 16
um agente de absorcdo d’agua antes da destruicdo €
inibida, mesmo se a estrutura reticulada é destruid
certo nivel pela deterioracdo causada pela urina.

[109] Descobriu-se que a absorvéncia sob pressédo a 4,8
kPa (AAP 4.8 kPa) possui uma tendéncia a aumentar c
quantidade maior de um agente de reticulacéo intern
a capacidade de absorcdo é a mesma. N&o esta claro
detalhes, entretanto, considerando-se o fato de que
na quantidade de um agente de reticulagao interno d
grau de deterioracdo pela urina, a absorvéncia sob
a 4, kPa (AAP 4,8kPa) parece ter correlagédo indiret

€, para se obter a performance desejada de uma agen
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absorcdo d’agua apds deterioracdo pela urina no sub strato

absorvente com base em uma estimativa de deteriorag ao pela
urina, é exigido que performance de um agente de ab Sor¢ao
d’agua antes da deterioracao seja ajustada a faixa acima. O
limite superior de (g) ndo €& especialmente restring ido,
entretanto, cerca de 40 g/g pode ser suficinete em certos
casos em vista do aumento de custo devido a dificul dade de
producao.

[110] Mesmo no terceito agente de absorcdo d'agua
particulado, € preferivel também satisfazer (d) ext raivesi
aumentados por deterioragdo ou (e) propor¢cao aument ada de
extraiveis por deterioracao.

(16) Outras propriedades de um agente de absor¢cao d '‘agua
particulado da presente invencéo

(i) absorvéncia sob presséo a 1,9 kPa (AAP 1,9 kPa) em
uma solugdo salina fisiologica sob 1,9 kPa

[111] A absorvéncia sob pressao de um agente de absorcgéo

d’aguadapresenteinvencdoemumasolucao salinaf isiologica
sob uma presséo de 1,9 kPa (sob carga) € preferivel mente n&o
menor que 20 g/g, mais preferivelmente ndo menor qu e 25g/qg,
também preferivelmente ndo menor que 30 g/g e parti cularmente
de forma preferivel ndo menor que 35 g/g. Quando es te valor

€ menor que 20 g/g, o efeito da presente invencao p ode nao
ser satisfeito. O limite superior ndo € especialmen te
limitado, entretanto, cerca de 60 g/g pode ser sufi ciente em
certos casos em relacdo ao aumento de custos devido a

dificuldade de producgéo.
(h) particulas com diametro de 150 a 600 pum; (1) Desvio
padrao logaritmico

[112] A densidade aparente (especificada por JIS K-3362)
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de um agente de absorcdo d’agua da presente invenca o é
ajustada para estar na faixa de preferivelmente 0,4 0a0,90
g/mL e mais preferivelmente de 0,50 a 0,80 g/mL. A proporgao

de *“(h) particulas com diametro 150 a 600 um” é

preferivelmente de 90 a 100% em peso com base no to tal de
particulas, mais preferivelmente de 95 a 100% em pe SO e
também mais preferivelmente de 98 a 100% em peso. ( L) O
desvio padréo logaritmico ( 5 ¢) da distribuicdo de tamanho de

particula estéa preferivelmente na faixa de 0,20 a 0 ,40, mais
preferivelmente de 0,20 a 0,38 e particularmente de forma
preferivel de 0,20 a 0,36. Quando as particulas nes ta faixa
sdo usadas em uma fralda, propriedades superiores p odem ser
obtidas.

(k) Fluidez apés absorcdo de umidade (proporcdo de
bloqueio)

[113] Um agente de absorcdo d’agua da presente invencéo

€ superior em caracteristicas de manipulacéo de po devido ao
fato de possuir baixa fluidez apdés a absorcdo de um idade,
descrita posteriormente nos Exemplos. A fluidez apo s a
absorcao de umidade é preferivelmente ndo maior que 0% a 30%
em peso, mais preferivelmente de 0% a 20% em peso, também
preferivelmente de 0 a 10% em peso e particularment edeforma
preferivel de 0% a 5% em peso. A fluidez apd6s a abs orgéo de
umidade acima de 30% em peso fornece um problema co mo
dificuldade na producdo de uma fralda devido a uma fluidez

de po fraca. Esta fluidez apds as absorcfes de umid ade pode

ser alcancada utilizando-se os aditivos.
(j) Velocidade de absorcdo com método de vortice
[114] A velocidade de absor¢cdo do agente de absorcéo

dagua da presente invencdo €é menor que segundos,
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preferivelmente de 1 a 55 segundos e mais preferive Imente de

2 a 50 segundos. Um agente de absor¢céao d’agua com v elocidade
de absorcédo acima de 60 segundos pode nédo satisfaze ra
capacidade de absorcdo suficiente quando usado em u m

substrato absorvente tal como uma fralda.
(17) Um artigo absorvente

[115] As aplicagcbes do agente de absorcdo d'agua

particulado da presente invencdo nao sao especialme nte
limitadas, entretanto, o agente de absorcdo d'agua e
utilizado preferivelmente em um substrato absorvent eeemum

artigo absorvente.

[116] O substrato absorvente da presente invencdo é

obtido usando-se o agente absorvente d’agua particu lado. O
substrato absorvente na presente invencdo significa um
formado usando-se o agente absorvente d’agua partic ulados e
fibras hidrofilicas como componentes principais. O conteudo
do agente de absorcdo d’dgua (concentracdo de nucle 0) no
substrato absorvente da presente invencao, baseado no peso
total de agente de absorcéo d’agua e fibras hidrofi licas é
preferivelmente de 20% a 100% em peso, mais preferi velmente
de 30 a 100% em peso e particularmente de forma pre ferivel

de 40% a 100% em peso.
[117] Adicionalmente, um artigo absorvente da presente
invencdo € aquele equipado com o substrato absorven te da

presente invencdo, uma folha de superficie com

permeabilidade a liquido e uma folha de fundo imper meavel a
liquido.

[118] Um método para producgdo dos artigos absorventes da
presente invencdo pode ser, por exemplo, como segue A
preparacao do substrato absorvente (nacleo absorven te) pela
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mistura ou disposicdo em “sanduiche” de substratos
e 0 agente de absorcéo d’agua da presente invencao,
pela disposi¢cdo em “sanduiche” do nucleo absorvente
substrato com permeabilidade a liquido (a folha de
superficie) e o substrato impermeavel a liquido (a

fundo) e a montagem de partes elasticas, camadas de

fitas adesivas sensiveis a pressdo, e similares, se

necessaria, para fabricar um artigo absorvente, em
particular, uma fralda para uma crian¢a, uma fralda

adulto ou um absorvente higiénico. Tal nucleo absor
possui uma densidade de 0,06 g/cm 3 a 0,50 g/cm
sob compressdo para possuir peso basico na faixa de
glcm2 a 0,20 g/lcm 2,
exemplificado como fibra hidrofilica, pasta de celu
triturada ou linter de algodéo, fibra celulésica re

fibora de raiom, fibra de algodéao, fibra de 1a, fibr
acetato, fibra de vinailon, etc. Preferivelmente sa
utilizadas como sobrepostas a ar.

[119]
€ aguele exibindo propriedades de absorcdo superior
artigo absorvente que utiliza este inclui especific
artigos higiénicos, comegando com fralda descartave
adulto, cujo crescimento é significativamente recen
fralda infantil, um absorvente higiénico, por assim
um absorvente para incontinéncia e similares, entre
ndo limitado a estes. E idéia comum que devido ao
melhoramento de um agente de absorcdo d’dgua da pre
iInvengao presente em um artigo absorvente de modo a
um artigo absorvente com menos re-umidificacdo e

significante sensacdo de secura, ele pode-se reduz
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significativamente as cargas de pessoas utilizando tais
artigos e do pessoal de enfermagem.
EXEMPLOS

[120] A presente invencdo sera elucidada especificamente

com os seguintes Exemplos e Exemplos Comparativos, embora a
presente invencdo ndo esteja limitada pelos Exemplo s a
sequir.

[121] Vaérias performances de um agente de absorcdo d’agua

foram medidas pelos métodos a sequir. Eles foram av aliados
também se usando uma resina de absor¢do d’dgua ao i nves de
um agente de absor¢do d’agua. O equipamento elétric o foi
sempre usado sob condi¢cdes de 100 V e 60 Hz nos Exe mplos.
Uma resina de absor¢éo d’agua, um agente de absorca o d’agua
e um artigo absorvente foram utilizados sob condi¢d es de
25°C + 2°C e 50% de UR (umidade relativa), a menos que
particularmente especificado. Uma solugéo aquosa de 0,90% em
peso de cloreto de sadio foi utilizada como solugéo salina
fisiologica.

[122] Uma resina de absorcdo d'agua e uma fralda

existente no mercado e umaresinade absorcdo d’agu aretirada

de uma fralda que pode absorver umidade em distribu icao,
podem ser usadas em um teste de comparacdo apos sec agem a
vacuo sob pressdo reduzida (por exemplo, por cerca de 16

horas entre 60°C e 80°C), conforme apropriado, para
equilibrar o contedado de umidade (2% a 8% em peso, cerca de
5% em peso) da resina de absorc¢do d’agua.
(a) Capacidade de Retencdo Centrifuga (CRC) para um a
solugéo salina fisiologica
[123] Um agente de absorgéo d’agua de 0,20 g foi colocado

de forma uniforme em um saco (60 mm x 85 mm) feito de pano
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nao tecido e imerso em uma solucdo salina fisiologi
controlada a 25°C + 2°C. O saco contendo o agente d
d’agua foi retirado da solucdo salina apés 30 minut
submetido a drenagem por 3 minutos a 250 G (250 x 9
usando uma centrifuga (centrifuga de tamanho reduzi
H-122, produzida por Kokusan Corporation) eemsegu
para se obter o peso W2 (g). O peso W1 (g) do saco
apos operacado similar sem qualquer agente de absor¢
A Capacidade de Retencdo Centrifuga (g/g) foi calcu
partir dos pesos W1 e W2 de acordo com a seguinte f
Capacidade de Retencao Centrifuga (g/g)
= (peso W2 (g) — peso W1 (g))/peso do agente de abs
d'agua (9)) - 1
(b) Absorvéncia Sob presséao a 4,8 kPa (AAP 4,8 KPa)

uma solugéo salina fisiologica

ca
e absorcéo
0s e
81l m/s 2)
do Modelo
idapesado
foi medido
aod’agua.
lada a

6rmula:

orgéo

em

[124] Um agente de absorcdo d'agua de 0,900 g foi

espalhado de maneira uniforme sobre uma peneira met
malha 400 feita de aco inoxidavel (tamanho de malha

soldada a face de fundo de um cilindro de suporte p

com diametro interno de 60 mm. Um pistdo (chapa de

cobertura), que possui um diametro externo um pouco

que 60 mm, sem espaco contraa superficie internad

de suporte e que pode se mover para cima e para bai

suavemente, foi montado sobre o agente de absorcéao
O peso total W3 (g) do cilindro de suporte, do agen

absorcdo d’agua e do pistdo foi medido. Um peso de

ajustada para pressionar 0 agente de absorcdo d’'agu

uniformemente a 4,8 kPa (cerca de 50/cm
do pistdo foi montado sobre o pistdo, completando a

conjunto de aparelho de medicdo. Um filtro de vidro
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diametro de 90 mm e espessura de 5 mm foi colocado em uma
placa de Petri com diametro de 150 mm e uma solucéo salina
fisiologica controlada a 25°C + 2°C foi vertida até 0 Mesmo
nivel que a superficie superior do filtro de vidro. Umafolha
de filtro de papel com diametrode 9 cm (N°2,de T oyo Roshi
Kaisha Ltd.) foi colocada na superficie do filtro d e vidro
de forma que estivesse completamente molhada e enta 0 a
solucdo em excesso sobre o papel de filtro umido fo sse
removida.

[125] O conjunto de aparelhos de medicéo foi colocado no
papel de filtro molhado e o liquido foi absorvido ¢ om o
agente de absorcéo d’agua sob carga. O nivel de lig uido foi

mantido constante adicionando-se o0 liquido quando a

superficie do liquido se tornava mais baixa que a s uperficie
superior do filtro de papel. O conjunto dos aparelh os de
medicéo foi erguido apdés uma hora e o peso W4 (g) ( 0 peso
total do cilindro de suporte, do agente de absorcéo d’agua
inchado e do pistao), excluindo a carga foi medido novamente.
A absorvéncia sob pressao (AAP 4,8 kPa) (g/g) foi c alculada
a partir dos pesos W3 e W4 de acordo com a seguinte formula:

Absorvéncia sob pressao (g/g)

= (peso W4 (g) —peso W3 (g)) / peso de um agente d e absorcao
d’'agua (9)
(c) Absorvéncia Sob pressao a 1,9 kPa (AAP 1,9 KPa) em

uma solucéo salina fisiologica

[126] A absorvéncia sob pressao (AAP 1,9 kPa) foi obtida

pela mesma operacdo e calculo acima em (b) exceto q ue o
agente de absor¢cdo d’dgua foi uniformemente pressio nado a
1,9 kPa (cerca de 20 g/cm 2, cerca de 2,07 kPa), incluindo o

peso do pistao.
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(d) Tamanho médio de particula ponderal (D 50), desvio
padrédo logaritmico ( 5Q) e percentual em peso de particulas
menores que 150  pam em diametro
[127] Um agente de absor¢cdo d'agua foi sujeitado a
classificagdo por peneira usando-se peneiras padrao JIS
possuindo tamanho de abertura de malha de 850 um, 710  um,

600 um, 500 um,425mum, 300 um,212 um,150 um, 106 ume 45

um e o percentual em peso de particulas menores que 150 um
de didmetro foi medido, enquanto percentuais muito grandes
de R em cada tamanho de particula eram marcados em um papel
de probabilidade logaritmica. O tamanho de particul a
correspondendo a R = 50% em peso foi assim determin ado como
tamanho médio de particula ponderal (D 50). O desvio padrao
logaritmico ( 5¢) e representado pela seguinte formula, onde

um valor menor de 5 ¢ significa uma distribuicdo de tamanho

de particula mais limitada.

57 = 0,5 x In (X2/X1)
(onde X1 e X2 sdo diametros de particula para R = 8 4,1% em
peso e R = 15,9% em peso, respectivamente)

[128] Para classificacdo por peneira, um agente de

absorcdo d’agua de 10,00 g é carregado em cada uma das
peneiras de malha padrdao JIS (a PENEIRA DE TESTE Il DA:
diametro interno de 80 mm) e peneirado por 5 minuto s usando-

se um agitador de peneira do tipo “Ro-tap” (Agitado r de

peneira Modelo ES-65 da lida Seisakusho Co., Ltd.).

[129] O tamanho médio de particula ponderal (D 50)
significa o didmetro de particula médio para a pene ira
padrdo, correspondendo a 50% em peso baseado em tod as as
particulas, quando a peneiracdo € executada por pen eiras
padrdo com malhas particulares conforme descrito na Patente
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U. S. de numero 5.051.259, etc.
(e) Extraiveis (extraivel em uma solucdo salina

fisiologica por 1 hora e 16 horas)

[130] Primeiramente, a preparacdo para medicdo de
extraiveis em uma solugéo salina fisiologica por 1 horae 16
horas (aqui apds referidos como extraiveis por 1 ho ra e
extraiveis por 16 horas, respectivamente) sera desc rita. Um
eletrodo de pH foi calibrado com solucbes tampédo de pH =
4,0, pH =7,0 e pH =10,0. Uma solugéao salina fisio |6gica de
50 mL, preparada anteriormente para um teste em bra nco, foi
vertida em um bécher de vidro de 100 mL e adicionou -se gota
a gota uma solucao aquosa a 0,1 mol/L de hidréxido de sédio
até pH = 10,0, enquanto se agitava com uma barra ag itadora
com comprimento de 30 mm, para determinar a quantid ade de
titulacédo V ab (ML) da solugcdo aquosa de hidréxido de sodio
para um teste em branco. A solucdo salina foi també
adicionada gota a gota com uma solugéo aquosa a 0,1 mol/L de
acido hidroclérico até o pH = 2,7, enquanto se agit ava, para
determinacdo da quantidade de titulacdo V bb (ML) do &cido
hidroclorico para um teste em branco.

[131] Umasolucao salinafisiologica de 200 mL, preparada
anteriormente, foi vertida em um recipiente de poli propileno
com uma tampa e foi adicionada com 1,0 g (= m (g)) de um
agente de absorcdo d’agua obtido nos Exemplos ou Ex emplos
Comparativos a serem descritos posteriormente. A so lucéo
salina foi agitada com um agitador com comprimento de 30 mm
e diametro de 8 mm a 500 = 50 rpm por 1 hora ou 16 horas
para se extrair os extraiveis. Apos a agitagdo por 1 horaou
16 horas, a solucao salina foi filtrada com um pape | de
filtro (n° 2, feito por Toyo Roshi Kaisha Ltd., que retém
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tamanho de particula de 5 um de acordo com JIS P 38 01) para
se obter um filtrado.

[132] O filtrado de 20 mL assim obtido (registrado como

F (mL)) foi vertido em um bécher de vidro de 100 mL e foi
adicionado com uma solucao salina fisiolégica para se obter
50 mL de um filtrado para titulacdo. Quando o filtr ado assim
obtido € menor que 20 mL, a quantidade total do fil trado
assim obtido foi registrada como F (mL) e foi adici onada com
uma solugdo aquosa a 0,90% em peso de cloreto de sé dio para

se obter 50 mL de um filtrado para titulagao.

[133] Subsequentemente, o filtrado para titulacdo foi

adicionado gota a gota com uma solucéo aquosa a 0,1 mol/L de
hidroxido de sddio, enquanto se agita com um agitad or tipo
cilindro com comprimento de 30 mm e diametro de 8 m m até pH
= 10,0, para se determinar a quantidade de titulaca oV a(mL)
da solugdo aquosa de hidroxido de sodio. O filtrado foi
também adicionado gota a gota com uma solugdo aquos aa0,1
mol/L de acido hidrocloérico, enquanto se agitava, a té pH =
2,7, para determinacdo da quantidade de titulacéo V b (ML) da
solucédo aquosa de acido hidroclorico. Os extraivei s (%) é

calculado pela seguinte formula:
Extraiveis (%) = (W a+Wyp)/ m)x 100

[134] Onde Wa (Q) é o peso relativo de unidades possuindo

um grupo acido de extraiveis em um agente de absorg ao d’'agua

e Wh (g) é relativo ao peso de unidades possuindo um gr upo
carboxilato neutralizado por um metal alcalino de e xtraiveis
em um agente de absorcdo d’agua. Cada um deles é ca Iculado

pelas seguintes férmulas:
W (@) =N ax72x200/F
W (@) =N 1 x 94 x 200/F
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[135] Onde o valor 72 € peso para 1 mol de uma unidade

de repeticdo em acido poliacrilico, e quando um mon omero com
um grupo acido que nédo acido acrilico é copolimeriz ado, o
valor é alterado para o peso médio de uma unidade d e
repeticdo incluindo tal monémero. O valor 94 é o pe SO para

1 mol de uma unidade de repeticio em um acrilato de

polissédio e ele é alterado, conforme apropriado, q uando um
mondmero que possui um grupo acido que néo acido ac rilico é
copolimerizado, ou quando potassio, litio e etc. sa 0 usados

em vez de sédio como um sal de metal alcalino.

[136] Na (mol) € o numero de moles de um grupo acido de

extraiveis em um filtrado e N b (Mol) & o numero de moles de
um grupo carboxilato neutralizado por um metal alca lino, de
extraiveis em um filtrado. Cada um deles é calculad o pelas

seguintes formulas:
Na (mol)=(V  a—V ap)/1000 x 0,1
Nb(mol)=N 1-N a
Onde N1 (mol) € o numero de moles total de extraiveis em
um filtrado a ser medido e € calculado pela seguint e formula:
Ny (mol)=(V b—V bp)/1000 x 0.1

[137] Os extraiveis calculados pelas férmulas eram

diferenciados como extraiveis por 1 hora (%) em um filtrado
obtido por agitagcdo de uma solucdo salina fisiologi ca por
uma hora, e extraiveis por 16 horas (%) em umfiltr ado obtido
por agitacao de uma solucao salina fisiologica por 16 horas.

(f) Avaliacéo de resisténcia a urina (extraiveis po ril
hora em liquido de teste de deterioracdo, extraivei s

aumentados por deterioragdo, proporcdo aumentada de
extraiveis por deterioracao)

[138] Uma  solucdo salina  fisiologica  preparada
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antecipadamente foi adicionada com acido L-ascorbic
a se obter um liquido de teste de deterioracédo de O
peso. Especificamente, 0,50 g de &acido L-ascorbico
dissolvido em 999,5 g de uma solucéo salina fisiold
se preparar o liquido de teste de deterioracao.

[139] O liquido de teste de deterioracdo de 25 mL foi
vertido em um recipiente de polipropileno de 250 mL
tampa e adicionado com 1,0 g de um agente de absorg
paraformarum gelinchado. Apds isto o recipiente
com a tampa, o gel inchado foi deixado a descansar
atmosfera de 37°C por 16 horas.

[140] Apo6s as 16 horas,
fisiologica foram adicionados e entdo os extraiveis

deterioracédo foram extraidos do gel hidratado por a

o de modo
,05% em
foi

gica para

com uma
ao d’'agua
foiselado

em

175 mL da solucdo salina

apos

gitacao

por 1 hora similarmente como em (d) com um agitador

cilindrico com comprimento de 30 mm e diametro de 8
[141]

salina foi filtrada e pH-titulado pelo mesmo método

no item (d) prévio, para se determinar os extraivei

hora (%) no liquido de teste de deterioracdo usando

mesmas férmulas como em (d). Para comparar a quanti

absoluta de extraiveis aumentados por deterioracéo,

avaliacdo de resisténcia a urina, os extraiveis aum

por deterioracdo (% em peso) foram calculados pela

formula:

Extraiveis aumentados por deterioracdo (% em peso)
extraiveis por uma hora (% em peso) em liquido de t
deterioragcdo - extraiveis por uma hora (% em peso)
solugéo salina fisiologica

[142] Para extraiveis  formados

comparar (0N
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deterioracdo com 0s extraiveis antes da deterioraca o, para
avaliar a resisténcia a urina, a propor¢cao aumentad a de
extraiveis por deterioracdo (quociente) foi calcula da pela

seguinte férmula:

Proporcado aumentada de extraiveis por deterioracédo
= extraiveis por uma hora (% em peso) em liquido de teste de
deterioracéo / extraiveis por uma hora (% em peso) em uma
solucéo salina fisiologica

(g) Avaliacdo da Velocidade de Absorcdo (método de
vortice)

[143] Uma solucéo aquosa de 0,90% em peso de cloreto de

sédio (solucédo salina fisiolégica) de 1.000 partes em peso
foi adicionada com 0,02 parte em peso de um Azul br ilhante
FCF, um aditivo alimentar, e mantida a 30°C. A solu caosalina
fisiologica de 50 mL foi vertida em um bécher de 10 OmL e
adicionada com 2,0 g de agente de absor¢éo d’agua, enquanto

se agitava a 600 rpm com um agitador cilindrico com

comprimento de 40 mm e didmetro de 8 mm, para medir a
velocidade de absorcdo (em segundos). A velocidade de
absorcao (em segundos) é o tempo exigido para que o liquido

de teste cubra completamente a barra agitadora a me dida que

0 agente de absor¢cdo d’dgua absorve a solugcdo salin a
fisiol6gica, que foi medida de acordo com o padréo descrito
em JIS K 7224 (1996), “Testing method for water abs orption

speed of super absorbent resins — Description”.
(h) Fluidez apés absorcao de umidade (% em peso)

[144] Um agente de absor¢éo d’agua de 2 g foi espalhado

de forma uniforme no fundo de um recipiente de alum inio com
didmetro de 52 mm e altura 22 mm e rapidamente colo cado em
uma incubadora de umidade controlavel (PLATIOOUS LU CIFER PL-
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2G da ESPEC Corp.) anteriormente controlada a 25°C
umidade relativa e deixado a repousar por 60 minuto
agente de absorcdo d'agua que absorveu umidade
transferido para peneiras padrao JIS com diametro d
e 2000 um de abertura de malha. Quando o agente de
d’agua que absorveu umidade estava aderido ao recip
aluminio de forma rigida demais para ser transferid
agente de absorcdo d’agua deve ser arrancado do rec
e transferido para a peneira muito cuidadosamente p
destruir os blocos. O agente de absorcdo d’agua tra
para a peneira foi imediatamente peneirado por 8 se
usando-se um agitador de peneira (AGITADOR DE PENEI
TIPO ES-65, N° DE SERIE 0501). Foram medidos 0 peso
do agente de absorcdo d’agua de tamanho maior deixa
peneira e o peso W6 (g) do agente de absor¢do d'agu
tamanho menor que passou através da peneira. A flui
absorcéao de umidade (proporgéao de bloqueio) (% em p
calculada pela formula a seguir: O valor mais baixo
fluidez ap6s absorcao de umidade caracteriza o melh
de absorcédo d’agua em fluidez apds a absorcao de um
em natureza de manipulacdo de po.

Fluidez ap6s absorgcéo de umidade (% em peso)
= (peso W5 (g) / (peso W5 (g) + peso W6 (g))) x 100

(i) Teste de Desodorizacéo (avaliacdo de um agente
absorcéo d’agua)

[145] Urinade 50 mL, coletada de 20 adultos, foi vertida
em um recipiente de polipropileno de 120 mL com uma
adicionada com 2,0 g de um agente de absorcdo d’agu
formar um gel inchado. A urina usada era aquela den

horas apds a excrecdo. O recipiente foi coberto e o
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inchado foi mantido a 37°C. Atampa foi removida ap 0s 6 horas

do inicio da absorcé&o de liquido e 20 avaliadores a nalisaram

o efeito desodorizante através da inalagdo dos cont eudos a
cerca de 3 cm acima da parte superior do recipiente . Cada
avaliador registrou pontuacées de acordo com 6 grau s do
seguinte critério de avaliacdo para se determinar u ma
pontuacdo média. Urina sem um agente de absorcao d’ agua foi
avaliada de modo similar e graduada como grau5 a s er usada

como um padréo de avaliagao.

0: nenhum odor

1: odor dificilmente percebivel

2: odor percebivel porém admissivel

3: odor facilmente percebivel

4: odor forte

5: odor muito forte

() Avaliacao de performance de um substrato absorv ente
(quantidades de re-umidificacdo apdés 10 minutos e p or
deterioracédo)

[146] Um substrato absorvente para avaliacdo foi

preparado para se avaliar um agente de absorcéo d’'a gua como
um substrato absorvente e sujeitado a um teste de r e-
umidificacao.

[147] Para comecar, um método de preparacdo de um
substrato absorvente para avaliacdo € mostrado abai XO.

[148] Um agente de absorcdo d'agua a ser descrito
posteriormente em 1 parte em peso e pasta de celulo se
triturada em 2 partes em peso foram sujeitados a mi sturagao
a seco em um misturador. Assim, a mistura obtida fo i
espalhada sobre uma tela de metal de malha 400 (tam anho de

malha: 38  um) para formar uma manta com o diametro de 90 mm.
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A manta foi submetida a uma pressédo de 196,14 KPa p or 1
minuto para se obter um substrato absorvente para a valiacao
com peso basico de 0,05 g/cm 2,

[149] Subseqientemente, um método para avaliacdo de
quantidade de re-umidificacdo apés 10 minutos é mos trado
abaixo.

[150] O substrato absorvente para avaliacéo foi colocado

no fundo de uma placa de Petri com diametro interno de 90
mm, produzida em aco inoxidavel, e um pano néo teci do com
diametro de 90 mm foi colocado sobre a mesma. Liqui do de
teste de deterioracdo de 30 mL usado no item (f); a valiacéo
da resisténcia a urina, foi entdo vertido sobre o p ano nao
tecido e sujeitado a absorcdo por 10 minutos sob co ndicdes
sem carga. Subsequientemente, 30 folhas de papel de filtro
com diametro de 90 mm (N° 2 de Toyo Roshi Kaisha Lt d.), cujo
peso (W7 (g)) foi medido com antecedéncia, foram co locadas
sobre 0 n&o tecido e o substrato absorvente. Em seg uida, um
pistdo e uma carga (peso total do pistédo e da carga era de
20 kg) com diametro de 90 mm foram colocados sobre 0 papel
de filtro de forma a pressionar de forma uniforme o substrato
absorvente, o nao tecido e o papel de filtro. Os pa péis de

filtro foram feitos para absorver liquido de re-

umidificagcdo, enquanto sao pressionados por 5 minut 0s.As 30
folhas dos papéis de filtro foram entdo pesadas (W8 (9)
para calcular a quantidade de re-umidificacdo apoés 10
minutos.

Quantidade de re-umidificacdo ap6s 10 minutos (g) = w8
(9) -W7(9)

[151] Um método para avaliacdo da quantidade de re-

umidificacdo por deterioracdo € mostrado abaixo.
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[152] O liguido de teste de deterioracdo de 30 mL,

preparado antecipadamente por processamento similar ao
supracitado, foi vertido sobre o pano néo tecido e um
substrato absorvente para avaliacdo, e foi absorvid 0 sob
condicédo de nenhuma carga e deixado a descansar em atmosfera

a 37°C por 16 horas. A placa de Petri foi colocada em um
saco de polietileno selado com tamanho de 140 mm x 200 mm
para impedir que a umidade evaporasse durante o rep ouso.

[153] ApoOs o tempo especificado, subsequientemente, 30

folhas de papel de filtro com diametro de 90 mm (N° 2 de
Toyo Roshi Kaisha Ltd.), cujo peso (W9 (g)) foi med ido com
antecedéncia, foram colocadas sobre o nédo tecido e 0
substrato absorvente. Em seguida, um pistdo e umac arga(peso
total do pistdo e da carga era de 20 kg) com diamet ro de 90
mm foram colocados sobre o papel de filtro de forma a
pressionar de forma uniforme o substrato absorvente , 0 hdo
tecido e o papel de filtro. Os papéis de filtro for am feitos
para absorver liquido de re-umidificacdo, enquanto séao
pressionados por 5 minutos. As 30 folhas dos papéis defiltro
foram entédo pesadas (W10 (g)) para calcular a quant idade de

re-umidificag&o por deterioragéo.
[154] Quantidade de re-umidificacao por deterioragéo (g)
= W10 (9) - W9 (9)
(Exemplo de Referéncia 1)

[155] Diacrilato de polietileno glicol (nimero de moles

adicionados médio de unidade de Oxido de etileno: 9 ) de 4,3

g foi dissolvido em 1.500 g de uma solugao aquosad e acrilato

de sddio possuindo propor¢édo de neutralizagdo de 75 % em mol
(concentragdao de mondémero: 24% em peso) para produz irliquido

de reacdo. Subsequentemente, o liquido de reacéo fo i vertido
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em uma bandeja com comprimento de 320 mm, largura d e 220 mm
e altura de 50 mm feita de aco inoxidavel, com o li quido de
reacdo possuindo 17 mm de profundidade. A bandeja d e aco
inoxidavel foiimersa em um banho d’agua a 30°C, ap 0s aparte
superior da bandeja foi selada com um filme de poli etileno
possuindo uma entrada de gas nitrogénio, uma saida de gasde
exaustdo e uma entrada de um iniciador de polimeriz acdo. O
gas nitrogénio foi introduzido dentro do liquido de reacao
para purgar o oxigénio dissolvido no liquido, enqua nto se

controla a temperatura do liquido de reacdo a 30°C.

Subseqlentemente, 0 gas nitrogénio continuou a ser

introduzido em um espaco superior do reator, enquan to fazia-
se a exaustao do outro lado. O liquido de reacéao fo I entdo
adicionado com, como iniciadores de polimerizacao, 5,1gde

uma solugcdo aquosa a 10% em peso de 2,2'-azobis(2-

amidinopropano)dihidrocloreto, 2,5 g de uma solugéo aguosa
a 10% em peso de persulfato de sédio, 0,4 g de uma solucéo
aguosa a 1% de &acido L-ascorbico e 2,2 g de uma sol ucao
aguosa a 0,35% em peso de peroxido de hidrogénio, e foi
agitado de forma suficiente com um agitador magnéti co. Como
a polimerizacdo comecou em 1 minuto ap6s a adicdo d 0S
iniciadores de polimerizacdo, a bandeja de ago inox idavel
foi intermitentemente imersa em um banho d’agua a 1 2°C por
10 mm de altura do fundo da bandeja para controle d a
temperatura de polimerizacdo. Como a temperatura de pico de
polimerizacao de 80°C foi alcancada apds 55 minutos a partir

do inicio da polimerizacdo, a bandeja foi imersa em um banho
d’agua a 70°C para 10 mm de altura a partir do fund o da
bandeja para maturar o gel e deixar por 60 minutos. @)
polimero tipo gel obtido desta forma foi triturado por um
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triturador de carne (moedor de carne Modelo n° 2 de
Seisakusho Inc.) equipado com uma matriz possuindo
de orificio de 9,5 mm, e espalhado sobre uma tela d
de malha 50 (tamanho da malha: 300 pm) e seco com a
a 160°C por 60 minutos. Assim, o material seco foi
pulverizado por um moinho de cilindro e peneirado ¢
metalicas com tamanhos de abertura de malha de 710
um para se obter po irregularmente pulverizado de um
de absorcado d’agua (a). A capacidade de retencao ce
(CRC), o tamanho médio de particula ponderal (D
percentual em peso de particulas menores que 150
diametro da resina de absor¢céo d’agua assim obtida
mostrados na Tabela 1. As resinas de absorcdo d’agu
() obtidas nos seguintes Exemplos de Referenciafo
avaliadas de forma similar e os resultados da avali

mostrados na Tabela 1.

[156] Assim, o p6 obtido de uma resina que absorve agua

(a) de 100 partes em peso foi misturado a 3,9 parte

de um agente de reticulacéo de superficie composto
parte em peso de propileno glicol, 0,35 partes em p
1,4-butanodiol e 3 partes em peso de agua. A mistur
aguecida a uma temperatura média de aquecimento de
40 minutos para se obter uma resina de absor¢éo d'a

(Exemplo de Referéncia 2)

[157] Diacrilato de polietileno glicol (nimero de moles

adicionados médio de unidade de Oxido de etileno: 9

g foi dissolvido em 5.500 g de uma solugéao aquosad

de sddio possuindo propor¢édo de neutralizagdo de 75
(concentragdo de monoémero: 40% em peso) para produz

de reacdo. Subsequentemente, um reator fabricado fi
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uma tampa a um amassador de braco duplo 10-L feito de aco
inoxidavel e equipado com um involucro e duas lamin as de
agitacdo em forma de “ 5" foi fornecido com o liquido de

reacdo e o0 sistema reacional foi purgado para remov er o
oxigénio dissolvido pela introducdo de gas nitrogén 0,
enguanto se mantinha o liquido de reacédo a 30°C. O liquido
de reacao foi entdo adicionado a 29,8 g de uma solu cdoaquosa
de persulfato de sodio a 10% em peso e 1,5 g de uma solucéo
aguosa de acido L-ascorbico a 1% em peso agitando-s e o
liguido de reacao, resultando na iniciagdo da polim erizacao
apos 1 minuto. A temperatura de pico de polimerizag ao de
93°C foi alcancada apds 15 minutos a partir do inic io da
polimerizacdo. Apds 60 minutos do inicio da polimer izacao,
um polimero similar a gel hidratado foi retirado, e ste
polimero estava em estado granulado com particulas de
didmetro de cerca de 1 mm a 4 mm. O polimero simila r a gel
hidratado granulado foi espalhado sobre uma tela me talica de
malha 50 (tamanho de malha: 300 um) e seco com ar q uente a
160°C por 60 minutos. Assim, o material seco foi en tdo
pulverizado por um moinho de cilindro e peneirado ¢ om malhas
metalicas com tamanhos de abertura de malha de 710 um e 150
um para se obter pé irregularmente pulverizado de um aresina

de absorcao d’'agua (b).

[158] Assim, o p6 obtido de uma resina que absorve agua

(b) de 100 partes em peso foi misturado a 3,53 part es em
peso de um agente de reticulacdo de superficie comp osto de
0,5 parte em peso de propileno glicol, 0,03 parte e m peso de
etilenoglicol diglicidil éter, 0,3 parte em peso de 1,4-
butanodiol e 2,7 partes em peso de agua. A mistura foi
aguecida a uma temperatura média de aquecimento de 210°C por
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45 minutos para se obter uma resina de absorcao d’'a

(Exemplo de Referéncia 3)

[159] Diacrilato de polietileno glicol (niumero de moles

adicionados médio de unidade de oxido de etileno: 9

g foi dissolvido em 5.500 g de uma solugéao aquosad

de sédio possuindo proporcdo de neutralizacédo de 75
(concentracdo de mondémero: 38% em peso) para produz
de reacao. Apoés purga do oxigénio dissolvido de mod
ao Exemplo de Referéncia 2, o liquido de reacao foi

ao reator do Exemplo de Referéncia 2 e o sistema re
foi purgado com gés nitrogénio, enquanto se mantém
reacional a 30°C. O liquido de reacao foi entédo adi

a 29,8 g de uma solucéo aquosa de persulfato de séd
em peso e 1,5 g de uma solugcéo aquosa de acido L-as

a 1% em peso agitando-se o liquido de reacao, resul

iniciagdo da polimerizacdo apdés cerca de 1 minuto.

temperatura de pico de polimerizacédo de 86°C foi al
apos 17 minutos a partir do inicio da polimerizacao
minutos do inicio da polimerizagcdo, um polimero sim
gel hidratado foi retirado, este polimero estava em
granulado com particulas de diametro de cerca de 1
mm. O polimero similar a gel hidratado foisecoe p

de modo similar ao Exemplo de Referencia 2, e foi p
com malhas metalicas com tamanho de abertura de mal
pum a 150 um para se obter po irregularmente pulveri

uma resina de absorcéo d’agua (c).

[160] Assim, o p6 obtido de umaresina de absorcéo d’agua

(c) de 100 partes em peso foi misturado com 3,53 pa
peso do agente de reticulacdo de superficie possuin

composicao do Exemplo de Referencia 2. A misturafo
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a uma temperatura meédia de aquecimento de 195°C por

minutos para se obter uma resina de absorcdo d’agua

(Exemplo de Referéncia 4)

[161] Diacrilato de polietileno glicol (niumero de moles

adicionados médio de unidade de 6xido de etileno: 9

g e pentahidrato de fosfito dissédico de 36,3 g for
dissolvidos em 5.500 g de uma solucao aquosa de acr
sédio possuindo proporcdo de neutralizacdo de 75% e
(concentracdao de mondémero: 33% em peso) para produz
de reacao. Apos purga do oxigénio dissolvido de mod

ao Exemplo de Referéncia 2, o liquido de reacao foi

ao reator do Exemplo de Referéncia 2 e o sistema re

foi purgado com gas nitrogénio, enquanto se mantém
reacional a 30°C. O liquido de reacao foi entédo adi

a 20,5 g de uma solugcédo aquosa de persulfato de sod

em peso e 1,0 g de uma solucdo aquosa de 4cido L-as

a 1% em peso agitando-se o liquido de reacao, resul

iniciacdo da polimerizacdo apds cerca de 1 minuto.

temperatura de pico de polimerizacdo de 85°C foi al
apos 17 minutos a partir do inicio da polimerizacao
minutos do inicio da polimerizagdo, um polimero sim
gel hidratado foi retirado, este polimero estava em
granulado com particulas de diametro de cerca de 1
mm. O polimero similar a gel hidratado foi secoe p

de modo similar ao Exemplo de Referencia 2, e foi p
com malhas metalicas com tamanho de abertura de mal
um a 150 um para se obter poé irregularmente pulveri

uma resina de absor¢éo d’agua (d).

[162] Assim, o p6 obtido de umaresina de absorgéo d’agua

(d) de 100 partes em peso foi misturado com 3,53 pa
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peso do agente de reticulacdo de superficie da mesm
composicdo como no Exemplo de Referencia 2. A mistu
aguecida a uma temperatura média de aquecimento de
35 minutos para se obter uma resina de absorgédo d'a
(Exemplo de Referéncia 5)

[163] Diacrilato de polietileno glicol (nimero de moles
adicionados médio de unidade de oxido de etileno: 9
g e fosfinato de sédio de 3,3 g foram dissolvidos e
g de uma solugdo aquosa de acrilato de sodio possui
propor¢cao de neutralizacdo de 70% em mol (concentra
mondmero: 30% em peso) para produzir liquido de rea
purga do oxigénio dissolvido de modo similar ao Exe
Referéncia 2, o liquido de reacéao foi fornecido ao
Exemplo de Referéncia 2 e o sistema reacional foi p
com gas nitrogénio, enquanto se mantém o liquido re
a 30°C. O liquido de reacéo foi entdo adicionado a
uma solucédo aquosa de persulfato de sodio a 10% em
1,1 g de uma solucdo aquosa de acido L-ascorbico a
peso agitando-se oliquido dereacéo, resultando na
da polimerizacdo apés cerca de 1 minuto. A temperat
pico de polimerizagéo de 82°C foi alcancada apos 18
a partir do inicio da polimerizagdo. Apdés 40 minuto
inicio da polimerizagdo, um polimero similar a gel
foi retirado, este polimero estava em estado granul
particulas de diametro de cercade 1 mm a4 mm. O p
similar a gel hidratado foi seco e pulverizado de m
similar ao Exemplo de Referencia 2, e foi peneirado
malhas metalicas com tamanho de abertura de malha d
a 150 um para se obter p6 irregularmente pulverizad

resina de absorcéo d’agua (e).
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[164] Assim, o p6 obtido de uma resina que absorve agua

(e) de 100 partes em peso foi misturado a 3,8 parte
de um agente de reticulacdo de superficie composto
parte em peso de propileno glicol, 0,3 parte em pes
propanodiol e 3 partes em peso de agua. A mistura f
aguecida a uma temperatura média de aquecimento de
40 minutos para se obter uma resina de absorcao d’'a
(Exemplo de Referéncia 6)

[165] 1,9 g de tetraaliloxietano foi dissolvido em 1.500
g de uma solucdo aquosa de acido acrilico (concentr
mondmero: 20% em peso) para preparar liquido de rea
Assim, o liquido de reacéo obtido foi vertido em um
feita de aco inoxidavel do Exemplo de Referencia 1,
liquido de reacao possuindo 17 mm de profundidade.
de aco inoxidavel foi selada similarmente como no E
Referencia 1 e foi imersa em um banho d’dgua a 20°C
nitrogénio foi introduzido dentro do liquido de rea
purgar o oxigénio dissolvido noliquido, enquanto s
atemperatura do liquido de reacéo a 20°C. Subseqe
0 gas nitrogénio continuou a ser introduzido em um
superior do reator, enquanto fazia-se a exaustao do
lado. O liquido de reacédo foi entdo adicionado com,
iniciadores de polimerizacgéo, 8,3 g de uma solucao
10% em peso de 2,2’-azobis(2-amidinopropano)dihidro
0,6 g de uma solucdo aquosa a 5% em peso de acido L
e 2,1 g de uma solucéo aquosa a 3,5% em peso de per
hidrogénio, enquanto se agitava o liquido de reagéo
agitador magnético, resultando no inicio da polimer
apos cerca de 1 minuto. O resfriamento e aqueciment

reagente foram repetidos a partir da superficie inf
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bandeja durante a reacao de polimerizagcéo. A temper
pico de polimerizacdo de 75°C foi alcancada apos 35

a partir do inicio da polimerizagdo. Apés 90 minuto
inicio da polimerizacdo, um polimero tipo gel hidra
retirado. Assim, o polimero similar a gel hidratado

foi cortado com tesoura em quadrados com lados de ¢
5 cm. Deste modo, o polimero similar a gel hidratad

em quadrados com lados de cerca de 5 cm foi entédo a
auma taxa constante ao mesmo moedor de carne como
de Referencia 1, enquanto 702 g de uma solucéo aquo
em peso de carbonato de sodio foram adicionados a u
constante para neutralizacdo. O gel triturado desca
pelo moedor de carne foi deixado em atmosfera de ce
70°C até que o gel ndo se tornasse mais vermelho me

o liquido de fenolftaleina era vertido sobre o gel.

foi entdo seco e pulverizado similarmente como no E

Referencia 1 e foi peneirado com malhas metalicas c

tamanhos de abertura de malha de 600 um e 150

obter pdirregularmente pulverizado de umaresinad

d’agua (f).

[166] Assim, o p6 obtido de uma resina que absorve agua

() de 100 partes em peso foi misturado a 3,83 part
peso de um agente de reticulacdo de superficie comp
0,5 parte em peso de propileno glicol, 0,03 parte e
etilenoglicol diglicidil éter, 0,3 parte em peso de

butanodiol e 3 partes em peso de agua. A misturafo

a uma temperatura média de aquecimento de 195°C por

minutos para se obter uma resina de absorcéo d’agua

(Exemplo de Referéncia 7)

[167] O material seco do polimero tipo gel hidratado
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obtido no Exemplo de Referencia 2 foi pulverizado p elomoinho
de cilindros similar como no Exemplo de Referencia 2,
ajustando-se as condi¢des de pulverizagcado de modo a se obter
particulas mais finas que no Exemplo de Referencia 2 e foi
peneirado com malhas metalicas possuindo tamanhos de
abertura de malha de 425 uym e 150 yum para se obter po
pulverizado irregularmente de uma resina de absorca o d’agua
(9)-

[168] Assim, o p6 obtido de uma resina que absorve agua
(g) de 100 partes em peso foi misturado a 4,93 part es em
peso de um agente de reticulacdo de superficie comp osto de
1 parte em peso de propileno glicol, 0,03 parte em peso de
etilenoglicol diglicidil éter, 3 parte em peso de a guae0,9
parte em peso de metanol. A mistura foi aquecida a uma
temperatura média de aquecimento de 210°C por 45 mi nutos

para se obter uma resina de absorc¢ao d'agua (7).
(Exemplo de Referéncia 8)

[169] O material seco do polimero tipo gel hidratado

obtido no Exemplo de Referencia 3 foi pulverizado p elomoinho
de cilindros similar como no Exemplo de Referencia 3,
ajustando-se as condi¢des de pulverizagcado de modo a se obter
particulas mais finas que no Exemplo de Referencia 3 e foi
peneirado com malhas metalicas possuindo tamanhos de
abertura de malha de 500 uym e 150 yum para se obter po
pulverizado irregularmente de uma resina de absorca o d’agua
(h).

[170] Assim, o p6 obtido de umaresina de absorcéo d’agua
(h) de 100 partes em peso foi misturado com 3,53 pa rtes em
peso do agente de reticulacdo de superficie da mesm a
composicdo como no Exemplo de Referencia 3. A mistu ra foi
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aguecida a uma temperatura média de aquecimento de 210°C por
45 minutos para se obter uma resina de absorcao d’'a gua (8).
(Exemplo de Referéncia 9)

[171] O material seco do polimero tipo gel hidratado

obtido no Exemplo de Referencia 2 foi pulverizado p elo moinho
de cilindros similar como no Exemplo de Referencia 2,
ajustando-se as condicdes de pulverizacdo de modo a se obter
particulas mais grossas que no Exemplo de Referenci a2 efoi
peneirado com malhas metalicas possuindo tamanhos de
abertura de malha de 850 um e 106 pum para se obter po
pulverizado irregularmente de uma resina de absorca o d’agua

0).

[172] Assim, o p6 obtido de umaresina de absorgcéo d’agua

(i) de 100 partes em peso foi misturado com 3,53 pa rtes em
peso do agente de reticulacdo de superficie similar ao do
Exemplo de Referencia 2. A mistura foi aquecida a u ma
temperatura média de aquecimento de 210°C por 55 mi nutos

para se obter uma resina de absorcao d’agua (9).
(Exemplo de Referéncia 10)

[173] O material seco do polimero tipo gel hidratado

obtido no Exemplo de Referencia 3 foi pulverizado p elo moinho
de cilindros similar como no Exemplo de Referencia 9,
ajustando-se as condi¢des de pulverizagcado de modo a se obter
particulas ainda mais grossas que no Exemplo de Ref erencia
9 e foi peneirado com malhas metalicas possuindo ta manhos de
abertura de malha de 850 uym e 150 yum para se obter po
pulverizado irregularmente de uma resina de absorca o d’agua
()-

[174] Assim, o p6 obtido de umaresina de absorcéo d’agua

(j) de 100 partes em peso foi misturado com 3,53 pa rtes em
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peso do agente de reticulagcdo de superficie similar ao do
Exemplo de Referencia 2. A mistura foi aquecida a u ma
temperatura média de aquecimento de 195°C por 45 mi nutos

para se obter uma resina de absorcao d’'agua (10).
(Exemplo de Referéncia 11)

[175] Umaresina de absorcéo d’agua (11) foi obtida pelo
processamento de forma similar ao Exemplo de Refere ncia 4,
exceto que o pentahidrato de fosfito dissodico nao foi
adicionado como no Exemplo de Referencia 4.

[Exemplo 1]

[176] A resina de absor¢cdo d’agua (1) obtida no Exemplo

de Referencia 1 foi usada em seu estado como um age nte de
absorcdod’agua(1). Osresultados daavaliacao da capacidade
de retencédo centrifuga, absorvéncia sob presséao a 4 ,8 kPa,
extraiveis por 16 horas em uma solugéo salina fisio l6gica,
absorvéncia sob pressdo a 1,9 kPa, resisténcia a ur ina,
velocidade de absorcgéo e distribuicdo de tamanho de particula
do agente de absorcdo d'agua (1) estdo apresentados nas
Tabelas 2 a 4.

[Exemplo 2]

[177] A 100 partes em peso da resina de absorgdo d’'agua

(2) obtida no Exemplo de Referéncia 2, 2 partes em peso de
uma solugcdo aquosa de pentacetato de dietilenotriam ina de
sédio foram misturadas por pulverizacdo de forma qu e o
conteudo do pentacetato de dietilenotriamina de sod io torne-

se 50 ppm em relagéo a resina de absorcéo d’agua (2 ). Assim,

a mistura obtida foi curada a 60°C por 1 hora para se obter
um agente de absor¢édo d’agua (2). O agente de absor cdod’agua
(2) foi avaliado da mesma maneira como no Exemplo 1 . Os
resultados estdo mostrados nas Tabelas 2 a 4. Aplic ando-se
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0 processo de misturacao por pulverizacdo da soluca
e 0 processo de cura, o agente absorvente d’agua (2
estava em um estado aglomerado.

[Exemplo 3]

[178] A 100 partes em peso da resina de absorgdo d’'agua

(3) obtida no Exemplo de Referéncia 3, 2 partes em
solucédo aquosa de pentacetato de dietilenotriamina
foram misturadas por pulverizacéo de forma que o co
pentacetato de dietilenotriamina de sédio torne-se
em relacdo aresina de absorcao d’agua (3). Assim,
obtida foi curada a 60°C por 1 hora para se obter u

de absorcao d’agua (3). O agente de absorcéo d’agua
avaliado da mesma maneira como no Exemplo 1. Os res
estdo mostrados nas Tabelas 2 a 4. Aplicando-se o p
de misturacao por pulverizacdo da solucao aquosae

de cura, o agente absorvente d’agua (3) obtido esta
estado aglomerado.

[Exemplo 4]

[179] A 100 partes em peso da resina de absorcao d’agua

(4) obtida no Exemplo de Referéncia 4, 2 partes em
adgua foram misturadas por pulverizagdo. Assim, a mi
obtida foi curada a 60°C por 1 hora para se obter u

de absorcao d’agua (4). O agente de absorgédo d’agua
avaliado da mesma maneira como no Exemplo 1. Os res
estdo mostrados nas Tabelas 2 a 4. Aplicando-se o p

de misturacéo por pulverizacéo de agua e o processo

0 agente absorvente d’agua (4) obtido estava em um
aglomerado.

[Exemplo 5]

0 aguosa

) obtido

peso de
de sodio
nteudo do
100 ppm
a mistura
m agente
(3) foi
ultados

rocesso

0 processo

va emum

peso de
stura
m agente
(4) foi
ultados
rocesso
de cura,

estado

[180] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 4 foram
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repetidos exceto pelo uso da resina de absorcdo d’'a gua (5)
obtida no Exemplo de Referencia 5 em vez da resina de
absorcao d’agua (4) obtida no Exemplo de Referencia 4, para
se obter um agente de absor¢do d'agua (5). O agente de
absorcdo d'agua (5) foi avaliado da mesma maneira c omo no
Exemplo 1. Os resultados estdo mostrados nas Tabela s2ad4.
Aplicando-se o0 processo de misturacado por pulveriza cao de
agua e o processo de cura, 0 agente absorvente d’ag ua (5)

obtido estava em um estado aglomerado.
[Exemplo 6]

[181] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 4 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcdo d’'a gua (6)
obtida no Exemplo de Referencia 6 em vez da resina de
absorcéo d’agua (4) obtida no Exemplo de Referencia 4, para
se obter um agente de absor¢do d'agua (6). O agente de
absorcdo d’agua (6) foi avaliado da mesma maneira c omo no
Exemplo 1. Os resultados estdo mostrados nas Tabela s2ad4.
Aplicando-se o processo de misturacado por pulveriza cao de
agua e o processo de cura, 0 agente absorvente d’'ag ua (6)

obtido estava em um estado aglomerado.
[Exemplo 7]

[182] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 2 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcdo d'a gua (7)
obtida no Exemplo de Referencia 7 em vez da resina de
absorcéo d’agua (2) obtida no Exemplo de Referencia 2, para
se obter um agente de absorcdo d’agua (7). O agente de
absorcdo d’agua (7) foi avaliado da mesma maneira c omo no
Exemplo 1. Os resultados estdo mostrados nas Tabela s2ad4.
Aplicando-se o processo de misturagcado por pulveriza ¢cao de
agua e o processo de cura, 0 agente absorvente d’ag ua (7)
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obtido estava em um estado aglomerado.
[Exemplo 8]

[183] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 3 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcdo d'a gua (8)
obtida no Exemplo de Referencia 8 em vez da resina de
absorcéo d’agua (3) obtida no Exemplo de Referencia 3, para
se obter um agente de absorcdo d’agua (8). O agente de
absorcdo d’agua (8) foi avaliado da mesma maneira c 0omo no
Exemplo 1. Os resultados estdo mostrados nas Tabela s2ad4.
Aplicando-se o processo de misturacado por pulveriza ¢cao de
agua e o processo de cura, 0 agente absorvente d’'ag ua (8)

obtido estava em um estado aglomerado.
[Exemplo Comparativo 1]

[184] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 2 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcao d'a gua (9)
obtida no Exemplo de Referencia 9 em vez da resina de
absorcao d’agua (2) obtida no Exemplo de Referencia 2, para
se obter um agente de absorcdo d’agua comparativo ( 1). O
agente de absorcdo d’agua comparativo (1) foi avali ado da
mesma maneira como no Exemplo 1. Os resultados esta 0
mostrados nas Tabelas 2 a 4. Aplicando-se o0 process o de
misturacao por pulverizacdo de 4gua e o processo de cura, o
agente absorvente d’agua comparativo (1) obtido est avaemum

estado aglomerado.
[Exemplo Comparativo 2]

[185] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 3 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcao d’'a gua (10)
obtida no Exemplo de Referencia 10 em vez da resina de
absorcao d’agua (3) obtida no Exemplo de Referencia 3, para
se obter um agente de absorcdo d’agua comparativo ( 2). O
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agente de absorcdo d’agua comparativo (2) foi avali ado da
mesma maneira como no Exemplo 1. Os resultados esta 0
mostrados nas Tabelas 2 a 4. Aplicando-se o0 process o de
misturacao por pulverizacdo de 4gua e o processo de cura, o

agente absorvente d’agua comparativo (2) obtido est avaemum

estado aglomerado.
[Exemplo Comparativo 3]

[186] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 2 foram

repetidos exceto pelo uso de dgua em vez da solucao aquosa
de pentacetato de dietilenotriamina de sédio, para se obter
um agente de absorcdo d’dgua comparativo (3). O age nte de
absorcéo d’agua comparativo (3) foiavaliado dames mamaneira
como no Exemplo 1. Os resultados estdo mostrados na s Tabelas
2 a 4. Também, a fluidez apés a absorcdo de umidade foi

avaliada. Os resultados estdo mostrados na Tabela 5
Aplicando-se o processo de misturacdo por pulveriza cao
d’agua e o processo de cura, o agente de absor¢cdo d '‘agua
comparativo (3) obtido estava no estado aglomerado.

[Exemplo Comparativo 4]

[187] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 3 foram

repetidos exceto pelo uso de dgua em vez da solucao aquosa
de pentacetato de dietilenotriamina de sédio, para se obter
um agente de absorcdo d’dgua comparativo (4). O age nte de
absorcao d’agua comparativo (4) foiavaliado dames mamaneira
como no Exemplo 1. Os resultados estdo mostrados na s Tabelas
2 a 4. Também, a fluidez ap6és a absor¢cdo de umidade foi

avaliada. Os resultados estdo mostrados na Tabela 5
Aplicando-se o processo de misturacdo por pulveriza céao
d’agua e o processo de cura, o agente de absor¢cédo d '‘agua

comparativo (4) obtido estava no estado aglomerado.
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[Exemplo Comparativo 5]

[188] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 4 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcao d’'a gua (11)
obtida no Exemplo de Referencia 11 em vez da resina de
absorcao d’agua (4) obtida no Exemplo de Referencia 4, para
se obter um agente de absorcdo d’agua comparativo ( 5). O
agente de absorcdo d’agua comparativo (5) foi avali ado da
mesma maneira como no Exemplo 1. Os resultados esta 0
mostrados nas Tabelas 2 a 4. Aplicando-se o0 process o de
misturacao por pulverizacdo de 4gua e o processo de cura, o
agente absorvente d’agua comparativo (5) obtido est avaemum

estado aglomerado.
[Exemplo 9]

[189] A 100 partes em peso do agente de absor¢cédo d’agua

(1) obtido no Exemplo 1, 0,3 parte em peso de estea rato de
aluminio particulado fino (produzido por Kanto Chem ical Co.,
Inc.) foi adicionada e misturada (combinacéo a seco ) para se
obter um agente de absorcéo d’agua (9). A partir da medicao
de distribuicdo de tamanho de particula do agente d e absorcéao
d’agua obtido deste modo (9), pouca mudanca foi enc ontrada.
Isto €, o tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio
padrao logaritmico ( 5¢) e o percentual em peso do diametro

de particula menor que 150 um apresentaram 0s mesmo s valores
do agente de absorcdo d’agua (1) antes da misturaca 0. Também,
0s resultados do teste de resisténcia a urina e ext raiveis
por 16 horas em uma solucdo salina fisiologica tamb em
mostraram 0s mesmos valores do agente de absor¢ao d 'agua (1)
antes da misturacdo. A capacidade de retencédo centr ifuga,
absorvéncia sob pressao a 1,9 kPa, extraiveis por 1 6 horas
em uma solucdo salina fisioldgica, resisténcia a ur ina,
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velocidade de absorcéo, absorvéncia sob presséao a 4 ,8 kPa e
fluidez ap6s absorcédo de umidade do agente de absor cadod’agua
(9) foram medidos. Os resultados estdo mostrados na Tabela
5.

[Exemplo 10]

[190] A 100 partes em peso do agente de absorcédo d’agua

(2) obtido no Exemplo 2, 0,3 parte em peso de dioxi do de
silicio particulado fino (Nome Comercial: Aerosil 2 00
(tamanho de particula médio da particula primaria: 12 nm)
produzido por Nippon Aerosil Co., Ltd., foi adicion ado e
misturado (combinacdo a seco) para se obter um agen te de
absorcédo d’agua (10). A partir da medicao de distr ibuicao
de tamanho de particula do agente de absorcéo d’agu a obtido
deste modo (10), pouca mudanca foi encontrada. Isto €, 0
tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio padréo
logaritmico ( 5() e o percentual em peso do diametro de

particula menor que 150 um apresentaram 0s mesmos v alores do
agente de absorcao d’agua (2) antes da misturacao. Também,
0s resultados do teste de resisténcia a urina e ext raiveis
por 16 horas em uma solucdo salina fisiologica tamb em
mostraram 0s mesmos valores do agente de absor¢ao d 'agua (2)
antes da misturacdo. O agente de absorcédo d'agua (1 0) foi
avaliado da mesma maneira como no Exemplo 9. Os res ultados

sao apresentados na Tabela 5.
[Exemplo 11]
[191] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram

repetidos exceto pelo uso de estearato de aluminio

particulado fino em vez de di6xido de silicio parti culado
fino, para se obter um agente de absorcdo d’agua (1 1). A
partir da medicéo de distribuicdo de tamanho de par ticulado
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agente de absorcdo d’agua obtido deste modo (11), p ouca
mudanca foi encontrada. Isto €, o tamanho médio de particula
ponderal (D s0), 0 desvio padrdo logaritmico ( 5() e o
percentual em peso do diametro de particula menor q ue 150 um
apresentaram os mesmos valores do agente de absorca o d’agua
(2) antes da misturacdo. Também, os resultados do t este de
resisténcia a urina e extraiveis por 16 horas em um a solucao
salina fisiolégica também mostraram os mesmos valor es do
agente de absor¢do d’agua (2) antes da misturagao. O agente
de absor¢do d’dgua (11) foi avaliado da mesma manei ra como
no Exemplo 9. Os resultados séo apresentados na Tab ela 5.
[Exemplo 12]

[192] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram
repetidos exceto pelo uso do agente de absorcao d'a gua (3)
obtido no Exemplo 3 em vez do agente de absorcgéo d’ agua (2)
obtido no Exemplo 2, para se obter um agente de abs orcao
d’agua (12). A partir da medicao de distribuicédo de tamanho
de particula do agente de absorcéo d’agua obtido de ste modo
(12), pouca mudanca foi encontrada. Isto €, o taman ho médio
de particula ponderal (D 50), 0 desvio padréo logaritmico ( 50)
e o0 percentual em peso do diametro de particula men or que
150 pum apresentaram os mesmos valores do agente de absorcgao
d’agua (3) antes da misturagdo. Também, os resultad os do
teste de resisténcia a urina e extraiveis por 16 ho ras em
uma solucdo salina fisiologica também mostraram os mesmos
valores do agente de absorcédo d’agua (3) antesdam isturacao.

O agente de absorcdo d'dgua (12) foi avaliado da me sma
maneira como no Exemplo 9. Os resultados séo aprese ntados na

Tabela 5.

[Exemplo 13]
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[193] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram

repetidos exceto pelo uso do agente de absorcao d'a gua (3)
obtido no Exemplo 3 em vez do agente de absorcgéo d’ agua (2)
obtido no Exemplo 2 e estearato de aluminio particu lado fino
em vez de didxido de silicio particulado fino, para se obter
um agente de absorcdo d'agua (13). A partir da medi cao de
distribuicdo de tamanho de particula do agente de a bsorcéo
d’agua obtido deste modo (13), pouca mudanca foi en contrada.
Isto €, o tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio
padrao logaritmico ( 5¢) e o percentual em peso do diametro

de particula menor que 150 um apresentaram 0s mesmo s valores
do agente de absorcéo d’agua (3) antes da misturaca 0. Também,
0s resultados do teste de resisténcia a urina e ext raiveis
por 16 horas em uma solucdo salina fisiologica tamb em
mostraram 0s mesmos valores do agente de absor¢ao d ‘agua (3)
antes da misturacdo. O agente de absorcédo d'agua (1 3) foi
avaliado da mesma maneira como no Exemplo 9. Os res ultados

sao apresentados na Tabela 5.
[Exemplo 14]

[194] A 100 partes em peso do agente de absor¢cédo d’agua

(4) obtido no Exemplo 4, 0,3 parte em peso de didxi do de
silicio particulado fino (Nome Comercial: Aerosil 2 00) foi
adicionado e misturado (combinacdo a seco) para se obter um
agente de absorcdo d'agua (14). A partir da medicao de
distribuicdo de tamanho de particula do agente de a bsorcéo
d’agua obtido deste modo (14), pouca mudanca foi en contrada.
Isto €, o tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio
padrao logaritmico ( 5¢) e o percentual em peso do diametro

de particula menor que 150 um apresentaram 0s mesmo s valores
do agente de absorcdo d’agua (4) antes da misturaca 0. Também,
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0s resultados do teste de resisténcia a urina e ext raiveis
por 16 horas em uma solucdo salina fisiologica tamb em
mostraram 0s mesmos valores do agente de absor¢ao d ‘agua (4)
antes da misturacdo. O agente de absorcédo d'agua (1 4) foi
avaliado da mesma maneira como no Exemplo 9. Os res ultados

sao apresentados na Tabela 5.
[Exemplo 15]

[195] A 100 partes em peso do agente de absor¢cédo d’agua

(5) obtido no Exemplo 5, 0,3 parte em peso de estea rato de
magnésio particulado fino (produzido por Kanto Chem ical Co.,
Inc.) foi adicionada e misturada (combinacéo a seco ) para se
obter um agente de absorcao d’agua (15). A partir d a medicao
de distribuicdo de tamanho de particula do agente d e absorcéo
d’agua obtido deste modo (15), pouca mudanca foi en contrada.
Isto €, o tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio
padrao logaritmico ( 5¢) e o percentual em peso do diametro

de particula menor que 150 pm apresentaram 0s mesmo s valores
do agente de absorcéo d’agua (5) antes da misturaca 0. Também,
0s resultados do teste de resisténcia a urina e ext raiveis
por 16 horas em uma solucdo salina fisiologica tamb em
mostraram 0s mesmos valores do agente de absor¢ao d ‘agua (5)
antes da misturacdo. O agente de absorcédo d'agua (1 5) foi
avaliado da mesma maneira como no Exemplo 9. Os res ultados

sao apresentados na Tabela 5.
[Exemplos 16 a 18]

[196] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram

repetidos exceto pelo uso dos agentes de absorcao d 'agua (6)
a (8) obtidos nos Exemplos 6 a 8 em vez do agente d e absorcao
d’agua (2) obtido no Exemplo 2, para se obter os ag entes de
absorcédo d’'agua (16) a (18), respectivamente. A par tir das
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medicdes das distribuicbes de tamanho de particula dos
agentes de absorcdo d’agua obtidos deste modo (16) a (18),
pouca mudanca foi encontrada em qualquer agente. Is to é, 0
tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio padréo
logaritmico ( 5() e o percentual em peso do diametro de

particula menor que 150 um de cada agente apresenta ram os
mesmos valores dos agente de absorcdo d’agua (6) a (8)
correspondentes, antes da misturacdo, respectivamen te.
Também, os resultados do teste de resisténcia a uri na e
extraiveis por 16 horas em uma solugéo salina fisio l6gica de
cada agente também mostraram os mesmos valores dos agentes
de absorcdo d'agua (6) a (8) correspondentes, antes da
misturacao, respectivamente. Os agentes de absorc¢éo d’agua
(16) a (18) foram avaliados da mesma maneira como n o Exemplo

9. Os resultados séo apresentados na Tabela 5.
[Exemplos Comparativos 6 e 7]

[197] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram

repetidos exceto pelo uso dos agentes de absorcao d ‘agua (1)

e (2) obtidos nos Exemplos Comparativos 1 e 2 em ve z do
agente de absorcédo d’agua (2) obtido no Exemplo 2, para se
obter os agentes de absorcdo d’agua comparativos (6 ) e (7),
respectivamente. A partir das medi¢des das distribu icOes de

tamanho de particula dos agentes de absor¢cdo d’agua

comparativos obtidos deste modo (6) e (7), pouca mu danca foi
encontrada em qualquer agente. Isto €, o tamanho mé dio de
particula ponderal (D 50), 0 desvio padrao logaritmico ( d5)e
o percentual em peso do diametro de particula menor gue 150
um de cada agente apresentaram os mesmos valores do S agente
de absorcdo d’agua (1) e (2) correspondentes, antes da
misturacao, respectivamente. Também, os resultados do teste

Peticdo 870160025709, de 06/06/2016, pag. 98/125



92/112

de resisténcia a urina e extraiveis por 16 horas em
solucéo salina fisioldgica de cada agente também mo
os mesmos valores dos agentes de absor¢cédo d’aguaco

(1) e (2) -correspondentes, antes da misturagao,

uma
Straram

mparativos

respectivamente. Também, os resultados do teste de

resisténcia a urina e extraiveis por 16 horas em um

salina fisiologica de cada agente também mostraram

valores dos agentes de absorcdo d’agua comparativos

(2) correspondentes, antes da misturacdo, respectiv

Os agentes de absor¢do d’agua (6) e (7) foram avali

mesma maneira como no Exemplo 9. Os resultados

apresentados na Tabela 5.

a solucao
0S mesmos
(1) e
amente.

ados da

[198] Também, a fluidez apds a absorcdo de umidade dos

agentes de absorcdo d’agua comparativos (3) e (4) f
também medidos. Os resultados estdo mostrados na Ta

[Exemplo 19]

oram

bela 5.

[199] A 100 partes em peso da resina de absorgdo d’'agua

(2) obtida no Exemplo de Referéncia 2, 2 partes em

peso de

uma solucdo aquosa compreendendo solucdo aquosa de

pentacetato de dietilenotriamina de sédio e uma sol
aquosa a 15% em peso de extrato de folhas da planta

(Nome Comercial: FS-80MO, Fornecedor: Shiraimatu S

Co., Ltd., Endereco: 37-1 Ugawa, Mizuguchi-Cho, kou
Shiga-Ken, Japan) (a quantidade de cada componente
ajustada aquela do pentacetato de dietilenotriamina

e a solucdo aquosa a 15% em peso de extrato de folh
Theaceae tornou-se 50 ppm e 0,1% em peso em relacdo a resin
de absorcdo d’agua (2), respectivamente) foram mist

por pulverizacdo. A mistura resultante foi curada a

1 hora para se obter um agente de absorcéo d'agua (
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distribuicdo de tamanho de particula do agente de a bsorcéo
d’agua obtido deste modo (19) era a mesma como no E xemplo 10
onde a solugcdo aquosa a 15% em peso de extrato de f olhas de
Theaceae ndofoiadicionada. Também, a capacidade dereteng ao
centrifuga, absorvéncia sob pressdo a 1,9 kPa, test e de
desodorizacéo, extraiveis por 16 horas em uma solug ao salina
fisioldgica, resisténcia a urina e absorvéncia sob presséo
a 4,8 kPa do agente de absorcédo d’agua (19) foram m edidos.

Os resultados estdao mostrados na Tabela 6.
[Exemplo 20]

[200] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram

repetidos exceto pelo uso de oOxido hidratado compos to de
zinco e silicio (Nome Comercial: CERATIOX SZ-100, p roduzido
por Titan Kogyo K.K, propor¢cao de peso entre os con teudos de
Zn e Si: 82/18, tamanho de particula médio: 0,36 um) em vez
de didoxido de silicio particulado fino, para se obt er um
agente de absorgdo d’agua (20). A distribuicdo de t amanho de
particula do agente de absorcdo d’agua (20) obtido deste
modo era a mesma do agente de absorcdo d’agua (10). Também,
o agente de absorcdo d’agua (20) foi avaliado da me sma
maneira do agente de absor¢cdo d’dgua (19). Os resul tados

estdo mostrados na Tabela 6.
[Exemplo 21]

[201] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 10 foram

repetidos exceto pelo uso da resina de absorcdo d’'a gua (3)
obtida no Exemplo de Referencia 3 em vez da resina de
absorcao d’agua (2) obtida no Exemplo de Referencia 2, para
se obter um agente de absorcdo d’agua (21). A distr ibuicdo
de tamanho de particula do agente de absor¢do d’agu a (21)
obtido deste modo era a mesma do agente de absorcéo d’agua
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(12). Também, o agente de absorcao d’agua (21) foi avaliado
da mesma maneira do agente de absorcdo d'agua (19). Os
resultados estdo mostrados na Tabela 6.

[Exemplo 22]

[202] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 12 foram

repetidos exceto pelo uso de oOxido hidratado compos to de
zinco/ silicio (Nome Comercial: CERATIOX SZ-100, pr oduzido
por Titan Kogyo K.K, propor¢cao de peso entre 0s con teudos de
Zn e Si: 82/18, tamanho de particula médio: 0,36 um) em vez
de didoxido de silicio particulado fino, para se obt er um
agente de absorgdo d’agua (22). A distribuicdo de t amanho de
particula do agente de absorcdo d’agua (22) obtido deste
modo era a mesma do agente de absorcéo d’agua (12). Também,
o agente de absorcdo d’agua (22) foi avaliado da me sma
maneira do agente de absorcdo d’dgua (19). Os resul tados

estdo mostrados na Tabela 6.
[203] Também, os resultados dos testes de desodorizagéo
dos agentes de absorcédo d’agua comparativos (3) e ( 4) estao
mostrados juntos na Tabela 6.
[Exemplo 23]

[204] Para avaliar uma performance do substrato

absorvente do agente de absorcao d’agua (2) obtido no Exemplo
2, um substrato absorvente para avaliagéo (1) foi p reparado
de acordo com o0 método (j) para avaliacdo de uma pe rformance
do substrato absorvente descrito acima, para medir a
quantidade de re-umidificacdo apds 10 minutos e qua ntidade
de re-umidificagdo apds a deterioragdo. Os resultad 0s estao

mostrados na Tabela 7.
[Exemplos 24 a 27]

[205] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 23 foram
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repetidos exceto pelo uso dos agentes de absorcdo d ‘agua
(13) e (16) a (18) obtidos nos Exemplos 13 e l16al 8 em vez
do agente de absor¢cdo dagua (2) obtido no (5),
respectivamente.

[206] Os resultados da avaliagao nas quantidades de re-
umidificacdo dos artigos absorventes assim obtidos (2)a(b)
estdo mostrados na Tabela 7.

[Exemplos Comparativos 8 e 12]

[207] Os mesmos procedimentos como no Exemplo 23 foram

repetidos exceto pelo uso dos agentes de absorcao d 'agua (3)
a (7) obtidos nos Exemplos Comparativos 3 a 7 em ve z do
agente de absorcdo d’agua (2) usado no Exemplo 23 p ara se
obter substratos absorventes para avaliagcdo compara tiva de

(1) a (5), respectivamente.

[208] Os resultados da avaliagcado nas quantidades de re-

umidificacdo dos substratos absorventes assim obtid 0s para
avaliagcdo comparativa de (1) a (5) estdo mostrados na Tabela
7.

[Exemplo 28]
[209] A 1.500 g de uma solucéo aquosa de acido acrilico

(concentraggo de  monbmero de 20%), 3,1 g de

N,N’,metilenobisacrilamida foram dissolvidos para s e
preparar uma solugdo de reacdo, e a solugcdo de reag ao
resultante foi carregada em uma bandeja de aco inox idavel
usada no Exemplo de Referencia 1, de modo que a esp essurada

solucdo de reacdo fosse de 17 mm. A bandeja de aco

inoxidavel, depois de selada da mesma maneiracomo no Exemplo
de Referencia 1, foi mergulhada em um banho d’agua a 20°C,
e gas nitrogénio foi introduzido através da solucdo dereacao

para remover o0 oxigénio removido na solucdo, enquan to se
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ajustava a temperatura da solucdo de reacdo a 20°C. Apos
isto, 0 gas nitrogénio foi introduzido no espaco su perior do
reator, e manteve-se a exaustao do lado oposto. Ent ao, 20,0g
de uma solugdo aquosa a 10% em peso de 2,2-azobis( 2-
amidinopropano)dihidrocloreto, 18,0g de uma solucdo aquosa
a 1% em peso de acido L-ascoérbico e 20,0g de uma so lucéo
aguosa a 3,5% em peso de peroxido de hidrogénio com o]
iniciadores de polimerizacéo foram adicionados, enq uanto se
agitava a solucdo de reacdo com agitador magnético, para
iniciar da polimerizacdo apoés cerca de 1 minuto. Re petindo-
se o resfriamento e o0 aquecimento da superficie inf erior do
banho durante areacéo de polimerizacéao, asolucéo apresentou
temperatura de pico de 60°C apds 12 minutos do inic io da
polimerizacdo. Um polimero tipo gel hidratado foi r etirado
apos 100 minutos a partir do inicio da polimerizaga 0. Assim,

o polimero tipo gel hidratado obtido foi cortado em pedagos
guadrados de cerca de 5 cm com tesoura, os quais fo ram
alimentados ao mesmo moedor de carne usado no Exemp lo de
Referencia 1 com uma taxa constante, junto com 749 g de
solucéo aquosa de hidroxido de sodio a 40% em peso, também
sendo alimentado com taxa constante, para triturar e pos-

neutralizar o gel simultaneamente. O gel triturado

descarregado do moedor de carne foi mantido em atmo sfera a
cerca de 70°C até que o gel ndo indicasse coloracéo vermelha
mesmo pela adicdo de indicador fenolftaleina, segui do pela
secagem e pulverizagdo da mesma maneira do Exemplo de
Referencia 1, também a classificacdo por peneiras m etalicas
com tamanho de abertura de malha de 71 um e 150 um e para se
obter um pdé de resina de absor¢do d'agua (1) com fo rma
pulverizada irregularmente. A capacidade de retenca 0
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centrifuga (CRC), tamanho médio de particula ponder al (D so0)
e percentual em peso de particulas menores que 150 um (%) da
resina de absor¢do d’agua (1) obtida sdo mostrados na Tabela
1.

[210] A seguir, a 100 partes em peso do po de resina de
absorcéo d’agua (1) obtido, 3,53 partes em peso de um agente
de reticulacdo de superficie consistindo de 0,5 par te em
peso de propilenoglicol, 0,03 parte em peso de etil enoglicol
glicidiléter, 0,3 parte em peso de 1,4-butanodiol e 2,7
partes em peso de agua foram misturados. A mistura foi
aguecida a uma temperatura média de aquecimento de 195°C por
60 minutos para se obter uma resina de absorgcéao d’'a gua (12).

[211] Aresina de absor¢éo d’agua obtida deste modo (12)
foi usada em seu estado como um agente de absorcéo d’agua
(23), o qual foi avaliado da mesma maneira como no Exemplo
1. Os resultados séo apresentados nas Tabelas 2 a 4

[Exemplo 29]

[212] A 100 partes em peso do agente de absor¢cédo d’agua
(23) obtido no Exemplo 28, 0,1 parte em peso de est earato de
calcio particulado fino (produzido por NOF Corp.) f oi
adicionada e misturada (combinacdo a seco) para se obter um
agente de absorcdo d'agua (24). A partir da medicao de
distribuicdo de tamanho de particula do agente de a bsorcéo
d’agua obtido deste modo (24), pouca mudanca foi en contrada.
Isto €, o tamanho médio de particula ponderal (D 50), 0 desvio
padréo logaritmico ( 5¢) e o percentual em peso do diametro
de particula menor que 150 um apresentaram 0S mesmo s valores
do agente de absor¢cdo d'agua (23) antes da misturag ao.
Também, os resultados do teste de resisténcia a uri na e
extraiveis por 16 horas em uma solucdo salina fisio l6gica
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também mostraram os mesmos valores do agente de abs orcao
d’agua(23) antes da misturacdo. O agente de absor caod’agua
(23) foi avaliado da mesma maneira como no Exemplo 9. Os
resultados sao apresentados na Tabela 5.
[Exemplo 30]
[213] Para avaliar a performance do substrato absorvente
do agente de absorcédo d’agua (23) obtido no Exemplo 28, um
substrato absorvente para avaliacdo (6) foi prepara do de
acordo com o método (j) para avaliacdo da performan ce do
substrato absorvente, para medir a quantidade de re -
umidificagdo apos 10 minutos e a quantidade de re-
umidificacdo apos a deterioracdo. Os resultados est ao
mostrados na Tabela 7.
Tabela 1
Tamanho médio Proporc¢éo de
Pé de resina de CRC
de particula particula menor
absorcéo d’'agua (9/9)
ponderal ( um) que 150 um (%)
Exemplo de Pé de resina de
42 370 1,5
Referencia 1 absorcéo d’'agua (a)
Exemplo de P6 de resina de
45 360 1,5
Referencia 2 absorcéo d'agua (b)
Exemplo de P6 de resina de
57 360 1,6
Referencia 3 absorcéo d’agua (c)
Exemplo de Pé de resina de
48 310 15
Referencia 4 absorcéo d’'agua (d)
Exemplo de Pé de resina de
52 355 1,7
Referencia 5 absorcéo d’'agua (e)
Exemplo de P6 de resina de
50 310 1,4
Referencia 6 absorcéo d'agua (f)
Exemplo de P6 de resina de 46 225 15
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Referencia 7 absorcao d'agua (g)
Exemplo de P6 de resina de
57 230 1,6
Referencia 8 absorcéo d’agua (h)
Exemplo de Pé de resina de
45 350 50
Referencia 9 absorcéo d’agua (i)
Exemplo de Pé de resina de
56 495 0,5
Referencia 10 absorcéo d’'agua (j)
Exemplo de P6 de resina de
32 355 15
Referencia 11 absorcéo d’agua (k)
P de resina de
Exemplo 28 48 370 0,5
absorcéo d’agua ()

EX.:Exemplo, Comp. EX.:Exemplo Comparativo, WA:ag ente de absorcdo d'agua,
Comp. WA:agente de absor¢cdo d’'agua comparativo, CRC : Capacidade de retencéo

centrifuga, AAP:Absorvéncia sob pressao
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Tabela 2

N&o menor N&o menor N&o menor N&o menor N&o menor N&o menor N&o menor N&o menor
Agente Menor
N&o menor que 710 um que 600 um que 500 um que 425 um que 300 um que 212 um que 150 um que 45 um
de que
que 850 um Menor que Menor que Menor que Menor que Menor que Menor que Menor que Menor que
absorg 45um
(% em 850um 710um 600 um 500 um 425um 300um 212um 150 um
ao (%o em
peso) (% em (% em (%o em (%o em (% em (% em (%o em (%o em
d’agua peso)
peso) peso) peso) peso) peso) peso) peso) peso)
EX.1 WA(Q) 0,0 0,0 50 15,3 18,3 30,1 20,0 9,8 1, 3 0,2
EX.2 WA(2) 0,0 0,0 2,3 16,3 18,6 33,3 19,9 8,9 0, 6 0,1
EX.3 WA(@3) 0,0 0,0 2,3 15,3 194 33,5 19,8 8,9 0, 8 0,0
EX.4 WA(@4) 0,0 0,0 0,0 1,1 15,6 42,6 28,1 11,3 1, 1 0,2
EX.5 WA (5) 0,0 0,0 0,1 10,6 194 46,5 18,2 3,7 1, 4 0,1
EX.6 WA (6) 0,0 0,0 0,0 54 17,4 40,9 29,4 55 11 0,3
EX.7  WA(7) 0,0 0,0 0,0 0,0 0,6 11,4 59,8 26,8 1,2 0,2
EX.8 WA (8) 0,0 0,0 0,0 0,0 6,6 11,7 55,8 24,5 1,2 0,2
Comp. Comp.
0,0 11 55 15,6 13,9 33}7 17,1 9,7 3,3 0,1

EX. 1 WA (1)
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Comp. Comp.
0,1 4,0 27,2 20,6 10,6 23 11,3 25 0,6 0,1

EX. 2 WA (2)

Comp. Comp.
0,0 0,0 2,8 16,4 8,7 33 18,7 9,1 0,7 0,1

EX, 3 WA (3)

Comp. Comp.
0,0 0,0 4,2 14,9 9,7 34 17,6 8,5 0,5 0,1

EX, 4 WA (4)

Comp. Comp.
0,0 0,0 0,0 2,3 5,8 43 25,2 12,3 1,0 0,3

EX.5 WA (5)

WA
EX. 28 0,0 0,0 1,9 13,9 0,5 36 18,5 7,6 0,8 0,0

(23)

EX.:Exemplo, Comp. EX.:Exemplo Comparativo, WA:ag ente de absorcdo d’agua, Comp. WA:agente de absorc¢éo d’agua comparativo

¢ T1/T0T
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Tabela 3

Tamanho médio de Desvio padrao
Agente de absorcéo
particula ponderal D 50 logaritmico
d'agua
(pm) (00)
Agente de absorcéo
Exemplo 1 373 0,397
d'agua (1)
Agente de absorcéo
Exemplo 2 373 0,369
d'agua (2)
Agente de absorcéo
Exemplo 3 372 0,367
d'agua (3)
Agente de absorcéo
Exemplo 4 321 0,322
d'agua (4)
Agente de absorcéo
Exemplo 5 367 0,281
d’agua (5)
Agente de absorcéo
Exemplo 6 335 0,298
d’agua (6)
Agente de absorcéo
Exemplo 7 238 0,201
d'agua (7)
Agente de absorcéo
Exemplo 8 245 0,241
d'agua (8)
Exemplo Agente de absorcéo
Comparati d’agua comparativo 369 0,423
vol (2)
Exemplo Agente de absorcéo
Comparati d’agua comparativo 508 0,367
vo 2 (2)
Exemplo Agente de absorcéo
Comparati d’agua comparativo 376 0,371
vo 3 3)
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Exemplo Agente de absorcéo
Comparati d’agua comparativo 381 0,361
vo 4 (4)
Exemplo Agente de absorcéo
Comparati d’agua comparativo 326 0,333
vo5 (5)
Exemplo Agente de absorcéo
375 0,343
28 d’agua (23)
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Tabela 4

Extraiveis
Extraiveis por Extraiveis Proporcéo aumentada por 1 hora em
Agente de AAP a Velocidade AAP a
CRC 16 horas em aumentados por de extraiveis liquido de
absorcéo 1,9 kPa de absorgao 4,8 kPa
(9/9) solugdo salina deterioracéo aumentados por teste de
d'agua (9/9) (s) (9/9)
(%) (%) deterioracéo deterioracao
(%)
EX. 1 WA (1) 33 33 8 14 3,8 15 25 19
EX. 2 WA (2) 35 33 18 2 1,2 16 23 11
EX. 3 WA (3) 43 38 30 2 1,2 12 15 13
EX. 4 WA (4) 37 32 23 14 2,1 12 22 21
EX.5 WA (5) 41 30 32 13 2,0 14 16 26
EX. 6 WA (6) 45 35 8 9 4,0 13 19 12
EX. 7 WA (7) 35 33 18 5 1,5 B2 23 1%
EX.8 WA (8) 45 37 30 3 1,3 b9 15 14
Comp. Comp.
35 33 18 3 1,4 48 11
EX. 1 WA (1)
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Comp. Comp.
42 33 30 2 1,2 63 14 12
EX. 2 WA (2)
Comp. Comp.
35 33 18 41 5,6 46 23 50
EX.3 WA (3)
Comp. Comp.
43 34 30 59 6,4 45 15 70
EX. 4 WA (4)
Comp. Comp.
29 23 5 13 53 50 27 16
EX.5 WA (5)
EX. 28 WA (23) 38 35 2 8 5,0 43 26 1(
EX.:Exemplo, Comp. EX.:Exemplo Comparativo, WA:ag ente de absorcdo d’agua, Comp. WA:agente de absorg ao d’agua comparativo,

éncia sob pressao
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Tabela 5

Extraiveis Extraiveis
Extraiveis Proporcéo
por 16 Fluidez por 1 hora em
Agente de AAP a aumentados aumentada de Velocidade
CRC horas em apos AAP a 4,8 liquido de
absorcéo 1,9 kPa por extraiveis de absorcdo
(9/9) solucéo absorcéo de kPa (g/g) teste de
d’agua (9/9) deterioracao aumentados por (s)
salina umidade (%) deterioracao
(%) deterioracao
(%) (%)

EX. 9 WA(9) 33 33 8 14 3,8 48 25 14
EX. 10 WA(10) 35 30 18 2 1,2 40 19 11
EX. 11 WA(11) 35 33 18 2 1,2 49 23 11
EX. 12 WA(12) 43 29 30 2 1,2 34 9 13
EX. 13 WA(13) 43 38 30 2 1,2 45 15 13
EX. 14 WA14) 37 29 23 14 2,1 38 15 27
EX. 15 WA(15) 41 30 32 13 2,0 47 16 26
EX. 16 WA(16) 45 24 8 9 4,0 85 9 3
EX. 17 WA(17) 34 30 18 5 15 25 18 15
EX. 18 WA(18) 44 28 30 3 1,3 25 8 14
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Comp. Comp.

35 33 18 41 5,6 46 70 23 50
EX. 3 WA (3)
Comp. Comp.

43 34 30 59 6,4 45 50 15 70
EX. 4 WA (4)
Comp. Comp.

35 30 18 3 1,4 44 0 17 11
EX. 6 WA (6)
Comp. Comp.

42 25 30 2 1,2 60 0 8 12
EX. 7 WA (7)
EX. 29 WA(24) 38 35 26 5,0 47 26 10

¢ 11/.0T

EX.:Exemplo, Comp. EX.:Exemplo Comparativo, WA:ag ente de absorcdo d’agua, Comp. WA:agente de absorg ao d’agua comparativo,

CRC: Capacidade de retencao centrifuga, AAP:Absorv éncia sob pressao
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Tabela 6

¢ T1/80T

Extraiveis por
Proporgéo
Extraiveis por Extraiveis 1 horaem
Agente de AAP a Resultado do aumentada de AAP a
CRC 16 horas em aumentados por liquido de
absor¢éo 1,9 kPa teste de extraiveis 4,8kPa
(9/9) solugdo salina deterioracéo teste de
d’agua (9/9) desodorizacéo aumentados por (9/9)
(%) (%) deterioracéo
deterioracao
(%)
Ex. 19 WA (19) 33 33 25 18 2 12 23 11
Ex. 20 WA (20) 35 30 2.6 18 2 12 19 11
Ex. 21 WA (21) 43 29 2.6 30 2 1.2 15 13
Ex. 22 WA (22) 43 29 2.7 30 2 1.2 9 18
Comp.Ex Comp.WA
35 33 4.8 18 41 5,6 23 50
.3 (3)
Comp.Ex Comp.WA
43 34 4.9 30 59 6,4 15 70
.4 4
EX.:Exemplo, Comp. EX.:Exemplo Comparativo, WA:ag ente de absorcéo d’agua, Comp. WA:agente de absorg ao d’agua comparativo,
CRC: Capacidade de retencao centrifuga, AAP:Absorv éncia sob presséo
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Tabela 7

Quantidade de
Quantidade de re-
Agente de absorcéo re- umidificacdo
Substrato absorvente umidificacdo apos
d’agua usado apos
deterioracéo
10 minutos
Substrato absorvente Agente de absor¢éo
Exemplo 23 8 6
para avaliagdo (1) d’agua (2)
Substrato absorvente Agente de absor¢éo
Exemplo 24 6 1
para avaliagdo (2) d'agua (13)
Substrato absorvente Agente de absorcéo
Exemplo 25 4 3
para avaliagdo (3) d'agua (16)
Substrato absorvente Agente de absorgéo
Exemplo 26 8 6
para avaliagdo (4) d’agua (17)
Substrato absorvente Agente de absor¢éo
Exemplo 27 3 1
para avaliagdo (5) d’agua (18)
Exemplo Substrato absorvente para Agente de absor¢éo
8 17
Comparativo avaliacdo comparativa d’agua comparativo
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8 1) 3)
Exemplo Substrato absorvente para Agente de absor¢éo
Comparativo avaliacdo comparativa d’agua comparativo 6 20
9 1) (4)
Exemplo Substrato absorvente para Agente de absorcéo
Comparativo avaliacdo comparativa d’agua comparativo 12 10
10 1) (5)
Exemplo Substrato absorvente para Agente de absor¢éo
Comparativo avaliacdo comparativa d’agua comparativo 10* 6
11 1) (6)
Exemplo Substrato absorvente para Agente de absorcéo
Comparativo avaliacdo comparativa d’agua comparativo 10 1
12 1) (7)
Substrato absorvente Agente de absor¢éo
Exemplo 30 7 2
para avaliagéo (1) d’agua (23)

*. ap6s medicdo de quantidade de re-

foram observadas no tecido néo tecido como gel sobr
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[214] Um agente de absorcdo d’agua particulado da

presente invencdo possui, como mostrado nas Tabelas 2 a4,

um tamanho de particula bem controlado, alta capaci dade de
absorcdo, pouca diferenca entre os extraiveis em so lucdes
salinas fisiolégicas contendo e n&o contendo &cido L-

ascorbico, e portanto apresentam alta performance,
independente de mudancas nas composicdes de urina
(diferencasindividuais, variagao sazonal, e etc.) edotempo
de uso.

[215] Um agente de absor¢cdo d’agua particulado da

presente invencgao é, conforme mostrado na Tabela 5, superior
em velocidade de absorcdo e fluidez apds a absorcao de
umidade, e apresenta alta performance de desodoriza cao pela

adicio de um desodorante, se necessario, conforme
separadamente mostrado na Tabela 6.

[216] Um agente de absor¢cdo d’agua particulado da

presente invengao fornece, conforme mostrado na Tab ela 7,
artigos absorventes (substratos absorventes na Tabe la 7)
possuindo quantidade de re-umidificagdo menor para qualquer
tipo de liquido. Também, um agente de absorcdo d’'ag ua
particulado da presente invencdo n&o produziu fuga de
particulas de gel final a partir de um substrato ab sorvente,
e portanto fornece artigos absorventes (fraldas) qu e possuem
performance alta e estavel, independente de mudanca S nas
composicoes da urina (diferencas individuais, varia cao

sazonal, e etc.) e do tempo de uso.

APLICABILIDADE INDUSTRIAL

[217] Uma resina de absor¢éo d’agua obtida de acordo com
a presente invencdo possui distribuicdo de tamanho de

particula bem controlada e superior estabilidade co ntra
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urina, e surte efeito em fornecer um substrato abso rvente
possuindo performance absorvente muito superior em
comparacao com um substrato absorvente convencional , quando

usado para um substrato absorvente tal como uma fra lda.
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REIVINDICACOES

1. Agente de absorcéo d’agua particulado caracteriz
por compreender uma resina de absorc¢ao d’agua obtid
de polimerizagéo por reticulagdo de um mondmero ins
contendo um grupo acido e/ou um sal deste, em que o
agente absorvente d’agua satisfaz o seguinte de (a)
(k) e (I):

(a) capacidade de retencao centrifuga (CRC) do age
de absorcao d’agua em uma solucao salina fisiologic
na faixa ndo menor que 32 g/g;

(b) tamanho médio de particula ponderal (D
de absorcado d’agua estando na faixa de 200 a 400 pum

(c) proporcao de particulas do agente de absorcao
possuindo diametro menor que 150 um estando na faix
2% em peso;

(d) extraiveis aumentados do agente de absorcao d’
por deterioracdo expressados pela seguinte formula
a 15% em peso e extraiveis do agente de absorcao d’
1 hora em liquido de teste de deterioracdo de 0,1 a
peso, onde a solucéo de teste de deterioracao signi
solucéo salina fisiologica contendo 0,05% em peso d
L-ascorbico;
Formula (1): extraiveis aumentados por deterioracdo
peso) = [extraiveis por uma hora em liquido de test
deterioracéo (% em peso)] — [extraiveis por uma hor
solucéo salina fisioldgica (% em peso)];

(k) fluidez apos absorcdo de umidade estando na fai

de 0 a 20% em peso; e

Peticao 870160025709, de 06/06/2016, pag. 120/125

ado

a através
aturado
referido

a (d),

nte

a estando

50) do agente
d’agua

adeOa

agua
(DdeoO
agua por
30% em
fica uma
e acido
(% em
e de

a emuma

Xa



2/5

() desvio padréo logaritmico da distribuicdo de

tamanho de particula estando na faixa de 0,20 a 0,4 0.

2. Agente de absorcéo d’agua particulado, de acord 0 com
a reivindicagao 1, caracterizado por compreender um a resina
de absorcdo d’agua obtida através de polimerizacéo por
reticulagdo de um mondémeroinsaturado contendoumg rupo acido
e/ou um sal deste e o referido agente absorvente d’ agua

satisfazer ainda o seguinte:

(e) proporcdao aumentada de extraiveis do agente de
absorcdo d’agua por deterioracdo expressada pela se guinte
formula (Il) de 1 a 4 vezes, e extraiveis do agente de
absorcdo d'dgua por 1 hora em liquido de teste de
deterioracéo de 0,1 a 30% em peso, onde a solucéo d e teste
de deterioracdo significa uma solucdo salina fisiol Ogica
contendo 0,05% em peso de acido L-ascorbico;
Formula (ll) propor¢do aumentada de extraiveis por
deterioracéo = [extraiveis por uma hora em liquido de teste
de deterioracdo (% em peso)] / [extraiveis por uma hora em

uma solucéo salina fisiologica (% em peso)].

3. Agente de absorcéo d’agua particulado, de acord 0 com
a reivindicacdo 1 ou 2, caracterizado por compreend er uma
resina de absorcdo d’agua obtida através de polimer izacao
por reticulacdo de um mondémero insaturado contendo um grupo
acido e/ou um sal deste e o referido agente absorve nte d'agua

satisfazer ainda o seguinte:
(f) extraiveis do agente de absor¢céo d’agua por 16 horas
em uma solucao salina fisioldgica estando na faixa de0,1a

10% em peso; e

Peticao 870160025709, de 06/06/2016, pag. 121/125



3/5

(g) absorvéncia sob presséao a 4,8 kPa (AAP 4,8 kPa
absorvente em uma solucéo salina fisioldgica sendo
que 21 g/g.

4. Agente de absorcao d’agua particulado, de acord

qualquer uma das reivindicacdes 1 a 3, caracterizad

) do

nao menor

ocom

0 pelo

fato de que a resina de absor¢cdo d’dgua também poss
superficie reticulada.
5. Agente de absorcéo d’agua particulado, de acord

qualquer uma das reivindicacdes 1 a 4, caracterizad

ui sua

ocom

0 pelo

fato de que (h) de 90 a 100% em peso do agente de a
d’agua particulado possui diametro na faixa de 600
6. Agente de absorcao d’agua particulado, de acord

qualquer uma das reivindicacdes 1 a 5, caracterizad

bsorcéo
a 150 pm.
ocom

0 pelo

fato de que o agente de absorcéo d’agua satisfaz ta
absorvéncia sob pressdo a 1,9 KPa (AAP 1,9 kPa) em
solucao salina fisioldgica nao é inferior a 20 g/g.

7. Agente de absorcao d’agua particulado, de acord

qualquer uma das reivindicacdes 1 a 6, caracterizad

mbém (i)

uma

ocom

0 pelo

fato de que o agente de absorcéo d’agua satisfaz ta
velocidade de absor¢cdo com método de vortice sendo
que 60 segundos.

8. Agente de absorc¢ao d’agua particulado, de acord

qualquer uma das reivindicagbes 1 a 7, caracterizad

mbém (j)

nao maior

ocom

0 por

também compreender, além de uma resina de absorcao

como um componente principal, um ou mais componente

secundarios selecionados a partir do grupo consisti
agente quelante, um desodorante, um sal de metal po

e uma particula fina inorganica.
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9. Agente de absorcéo d’agua particulado, de acord

a reivindicacéo 8, caracterizado pelo fato de que o

quelante é um ou mais agente(s) selecionado(s) a pa
grupo consistindo de acido aminocarboxilico e sal d
10. Agente de absorcdo d’dgua particulado, de acor

com a reivindicacdo 8, caracterizado pelo fato de q

desodorante € um componente feito de uma planta.
11. Agente de absorcdo d’agua particulado, de acor

com a reivindicacéo 8, caracterizado pelo fato de q

de metal polivalente € um sal de metal polivalente
acido organico.
12. Agente de absorcdo d’dgua particulado, de acor

com a reivindicacdo 8, caracterizado pelo fato de g

particula fina inorganica é oxido hidratado compost

13. Agente de absorcdo d’agua particulado, de acor
com qualquer uma das reivindicagbes 1 a 12, caracte
pelo fato de que a forma da particula de uma resina
absorcao d’agua € uma forma irregularmente pulveriz

14. Agente de absorcdo d’agua particulado, de acor
com qualquer uma das reivindicacbes 1 a 13, caracte
pelo fato de que o item supracitado (d) extraiveis
por deterioracdo varia de 0 a 12% em peso.

15. Agente de absorcdo d’dgua particulado, de acor
com qualquer uma das reivindicagbes 2 a 14, caracte
pelo fato de que o item supracitado (e) propor¢céo a
de extraiveis por deterioracdo varia de 1 a 3.

16. Agente de absorcdo d’agua particulado, de acor

com qualquer uma das reivindicagbes 3 a 15, caracte
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pelo fato de que o item supracitado (g) absorvéncia
pressédo a 4,8 KPa em uma solucéo salina fisiolégica
inferior a 22 g/g.

17. Artigo de absorcéo para excrecao, urina ou san

caracterizado pelo fato de ser moldado compreendend

agente de absorcdo d'dgua particulado como definido

qualquerumadasreivindicacdes 1 a 16 e fibras hid
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