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Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para
"MATERIAL SUPERABSORVENTE".
REFERENCIA CRUZADA A PEDIDOS DE PATENTE AFINS

[0001] O presente pedido de patente reivindica o beneficio do

pedido de patente provisério n° US 60/826.845, depositado em 25 de
setembro de 2006 e dos pedidos de patente provisérios n°s US
60/912.471, 60/912611 e 60/912.623, depositados em 18 de abril de
2007, cujos teores inteiros séo incorporados como referéncia.

CAMPO TECNICO DA INVENCAO

[0002] A presente invencdo refere-se a polissacarideos

carboxialquilados superabsorventes com superficie tratada. Mais
especificamente, porém nao exclusivamente, o presente relatério
descritivo refere-se também a um processo para a produgao de
polissacarideos carboxialquilados com superficie tratada, que tém
propriedades absorventes. A presente invengao refere-se também a
formulagbes e artigos de higiene que compreendem polissacarideos
carboxialquilados com superficie tratada.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

[0003] Os materiais absorventes, tais como polimeros

superabsorventes, podem ser empregados em varias aplicagdes tais
como artigos de higiene descartaveis (por exemplo, fraldas, artigos
para incontinéncia, produtos higiénicos femininos. "airlaids" e curativos
absorventes); artigos domésticos; materiais vedantes; em fluidos para
perfuracdo de petrdleo (por exemplo, material contra perda de
circulagdo, fluidos de fraturamento); revestimentos contra
condensacao; em aplicagdes agricolas, em horticultura e silvicultura,
para reter agua no solo e para liberar agua para as raizes de plantas e
arvores; na industria téxtil; em aplicagdes de impressao; em produtos
de papel absorventes; em bandagens e coxins cirurgicos (por

exemplo, curativos de feridas); no tratamento de minérios; em
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produtos para concreto; em caixas sanitarias para animais de
estimagao ("pet litter"); no tratamento de agua; em protetores de
alimentos (por exemplo, aplicagcbes relacionadas ao transporte de
alimentos frescos e embalagem de alimentos); em detergentes; em
geéis para combate a incéndios; no controle de nuvens; como
absorventes quimicos para a limpeza de derramamentos aquosos
acidos e/ou basicos, incluindo derramamentos quimicos soluveis em
agua; como géis poliméricos para a liberagdo lenta e controlada de
cosmeéticos e produtos farmacéuticos (também conhecidos como
sistemas de distribuicdo de farmacos); e na producao de neve artificial.
Entretanto, o principal uso de polimeros superabsorventes, conhecidos
também como "SAPs", reside em artigos de higiene pessoal
descartaveis. Tais produtos incluem, em ordem decrescente de
volume de materiais superabsorventes usados, fraldas, calcinhas ou
cuecas descartaveis para treinamento ("training pants") de bebés na
fase de abandono das fraldas, produtos para incontinéncia de adultos
e produtos de higiene feminina.

[0004] Os polissacarideos carboxialquila foram descritos como
materiais superbabsorventes por Ning et al., patente n° US 5.247.072;
Qin et al., patente n°® US 5.470.964; patente n° US 5.498.705; patente
n° US 5.550.189; documento n°® WO 01/87365; e pedido de patente n°
US 2006/0147689. Entretanto, além de serem onerosos, as
caracteristicas de absorcdo desses materiais eram frequentemente
insuficientes para serem uteis na industria de higiene. Como resultado,
materiais superabsorventes sintéticos tais como poliacrilatos
experimentaram rapido desenvolvimento.

[0005] A "absorvancia sob Carga" (AUL), medida a 0,005 MPa (0,7
psi), constitui um indicador amplamente reconhecido que caracteriza a
eficiéncia de absorcdo de um material superabsorvente. Os

polissacarideos carboxialquila que apresentam altos valores de AUL
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foram descritos anteriormente por Mertens et al. (pedido de patente n°
US 2004/0157734. Entretanto, Mertens ndo menciona o teor de base
biolégica e o padrao de carboxialquilagdo dos polissacarideos
descritos. Além disso, Mertens ndo menciona o0 processo de
carboxialquilacdo usado para produzir os materiais descritos.

[0006] Os amidos carboxialquilados, produzidos por meio de
processos aquosos, foram descritos anteriormente por Gross et al.,
patente n° US 5.079.354; Couture et al., documento n° CA 2.362.006;
e Theodorus et al., documento n° NL 9100249. Entretanto, os amidos
carboxialquilados nao foram descritos como tendo altos valores de
AUL.

[0007] A presente invencéao faz referéncia a inumeros documentos,
cujos teores sao aqui incorporados como referéncia em sua totalidade.
SUMARIO DA INVENCAO

[0008] A presente invengao refere-se geralmente a particulas de

polissacarideos carboxialquila com superficie tratada, que apresentam
propriedades superabsorventes.

[0009] Em uma modalidade, a presente invencao refere-se a
polissacarideos carboxialquila superabsorventes com superficie
tratada, que compreendem um teor de base biolégica de pelo menos
82%, e polissacarideos estes que tém uma AUL (medida a 0,005 MPa
(0,7 psi)) de pelo menos 14 g/g. Em uma modalidade da presente
invengéo, os polissacarideos carboxialquilados com superficie tratada
compreendem um estrutura polimérica natural de origem agricola.
[0010] Em wuma modalidade da presente invengdo, os
polissacarideos carboxialquilados compreendem uma particula que
tem um tamanho na faixa entre 150 um e 850 um.

[0011] Em uma modalidade, a presente invencao refere-se a
particulas de polissacarideos carboxialquila superabsorventes

internamente reticulados. Em uma modalidade da presente invencéo,
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as particulas de polissacarideos carboxialquila internamente
reticulados tém superficie tratada.
[0012] Em uma modalidade da presente invengdo, o
polissacarideo carboxialquilado € selecionado no grupo que consiste
em amidos carboxialquilados, celulose carboxi-alquiladas e
galactomananas carbodxi-alquiladas. Os exemplos n&o-limitativos de
amidos incluem amido de batata, milho, trigo, tapioca de milho ceroso,
e misturas deles.
[0013] Em ainda outra modalidade, a presente invencéo refere-se
ao amidocarboximetila com superficie tratada. Em uma modalidade da
presente invencao, ao amidocarboximetila compreende um padrao de
substituicdo homogéneo com carboxi-metila e apresenta uma AUL
(medida a 0,005 MPa (0,7 psi)) de pelo menos 14 g/g depois do
tratamento superficial.
[0014] Em ainda outra modalidade, a presente invencéao refere-se
a um amido carboxialquilado obtido pela carboxialquilagdo em um
meio aquoso alcalino. Em uma modalidade, o amido carboxialquilado
tem superficie tratada.
[0015] Além disso, em uma modalidade, a presente invengao
refere-se a um processo para a producdo de polissacarideos
carboxialquilados com superficie tratada, compreendendo:

- obter um polissacarideo carboxialquilado;

- tratar a superficie do polissacarideo carboxialquilado com
um acido nao-reticulante; e

- aquecer o polissacarideo carboxialquilado com superficie
tratada.
[0016] Em uma modalidade da presente invencdo, a fonte de
aquecimento é selecionada no grupo que consiste em uma fonte
infravermelha e uma fonte de gas quente.

[0017] Em uma modalidade da presente invengdo, o processo
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pode compreender opcionalmente uma etapa de reticulagdo interna,
uma etapa de reducdo do tamanho de particula e/ou uma etapa de
peneiracao.
[0018] Além disso, em uma modalidade, a presente invencao
refere-se a um processo para a producdo de amido carboxialquilado
com superficie tratada, compreendendo:

- dispersar um amido em um meio alcalino;

- reagir o amido com um reagente carboxialquilante;

- tratar a superficie do amido carboxialquilado usando um
acido nao-reticulante; e

- aquecer o polissacarideo carboxialquilado com superficie
tratada.
[0019] Em uma modalidade da presente invencdo, a fonte de
aquecimento é selecionada no grupo que consiste em uma fonte
infravermelha e uma fonte de gas quente.
[0020] Em uma modalidade da presente invencdo, a etapa de
carboxialquilagdo compreende ainda, em uma sequéncia inespecifica:
(i) ajustar o pH do amido carboxialquilado; (ii) purificar o amido
carboxialquilado; e (iii) ajustar o teor de umidade do amido
carboxialquilado. Além disso, em uma modalidade da presente
invencao, o processo pode compreender opcionalmente uma etapa de
pré-empastamento alcalino, uma etapa de reticulagdo interna, uma
etapa de reducdao do tamanho de particula e/ou uma etapa de
peneiracdo. Em uma modalidade da presente invencéo, o pH do amido
carboxialquilado fica na faixa entre 6,0 e 10,0.
[0021] Além disso, em uma modalidade, a presente invengao
refere-se a particulas de polissacarideos carboxialquilados, que
compreendem uma superficie acidificada. Em outra modalidade da
presente invencdo, estas particulas se distinguem pela auséncia de

uma banda de éster ou um realce de éster, como ilustrado por
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espectroscopia ATR-IR.
[0022] Além disso, em uma modalidade, a presente invencao
refere-se a um polissacarideo carboxialquilado que compreende:

- uma superficie acida; e

- ligagbes cruzadas internas selecionadas no grupo que
consiste em ligagdes ibnicas e éter;

onde o dito polissacarideo carboxialquilado se distingue
pela presenca de uma banda de éster, como ilustrado por
espectroscopia ATR-IR.
[0023] Em ainda outra modalidade, a presente invencao refere-se
a um artigo higiénico e/ou membro absorvente, compreendendo
particulas de polissacarideo carbdxialquilado com superficie tratada.
[0024] Em ainda outra modalidade, a presente invencéao refere-se
a um membro absorvente que compreende entre cerca de 15% e
cerca de 80% (em peso) de particulas de polissacarideo carboxialquila
com superficie tratada. Em outra modalidade da presente invengéo, as
particulas de polissacarideo carboxialquila com superficie tratada
compreende um teor de base bioldgica de pelo menos 82% (em peso),
determinado pelo método na norma ASTM D6866-062. Em ainda outra
modalidade, a presente invencgao refere-se a um artigo higiénico que
compreende um absorvente como aqui descrito acima. Em uma
modalidade da presente invengao, o artigo higiénico compreende uma
terceira taxa de captagao de pelo menos 0,22 mL/s e/ou uma taxa de
captagdo média de pelo menos 0,12 mL/s. Em uma modalidade da
presente invencdo, o artigo higiénico um terceiro valor de re-
humidificagdo de no maximo 4,0 gramas e/ou um valor de re-
humidificagao total de no maximo 6,0 gramas.
[0025] Em ainda outra modalidade, a presente invencao refere-se
ao uso de particulas de polissacarideo carboxialquila com superficie

tratada como absorventes em produtos sanitarios descartaveis (por
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exemplo, fraldas, artigos para incontinéncia, produtos higiénicos
femininos, "airlaids" e curativos absorventes); artigos domésticos;
materiais vedantes; em fluidos para perfuragcdo de petroleo (por
exemplo, material contra perda de circulagdo, fluidos de fraturamento);
revestimentos contra condensacao; em aplicagdes agricolas, em
horticultura e silvicultura, para reter agua no solo e para liberar agua
para as raizes de plantas e arvores; na industria téxtil; em aplicagdes
de impressao; em produtos de papel absorventes; em bandagens e
coxins cirurgicos (por exemplo, curativos de feridas); no tratamento de
minérios; em produtos para concreto; em caixas sanitarias para
animais de estimagédo ("pet litter"); no tratamento de agua; em
protetores de alimentos (por exemplo, aplicagdes relacionadas ao
transporte de alimentos frescos e embalagem de alimentos); em
detergentes; em géis para combate a incéndios; no controle de
nuvens; como absorventes quimicos para a limpeza de
derramamentos aquosos acidos e/ou basicos, incluindo
derramamentos quimicos soluveis em agua; como geis poliméricos
para a liberagdo lenta e controlada de cosméticos e produtos
farmacéuticos (também conhecidos como sistemas de distribuicdo de
farmacos), como airlaids; e na producao de neve artificial.

[0026] Em ainda outra modalidade, a presente invencéao refere-se
ao uso de particulas de polissacarideos carboxialquila com superficie
tratada como absorventes para liquidos. Em uma modalidade da
presente invencdo, os liquidos sao selecionados no grupo que
consiste em agua, solugbes aquosas, fluidos fisiologicos e solugdes
salinas.

[0027] Finalmente, a presente invencao refere-se a composigdes
que compreendem particulas de polissacarideos carboxialquila com
superficie tratada e um material coabsorvente.

[0028] O texto precedente e outros objetivos, vantagens e
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caracteristicas da presente invencao ficarao mais evidentes apods a
leitura da descricdo ndo-restritiva que se segue de suas modalidades
ilustrativas, fornecidas meramente a a titulo exemplificativo fazendo
referéncia aos desenhos anexos.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

[0029] Nos desenhos apensados:

a figura 1 é uma vista perpendicular lateral esquematica
parcialmente secional de um artigo higiénico de acordo com uma
modalidade da presente invencéo;

a figura 2a é uma vista perpendicular lateral esquematica
de um aparelho para produzir um membro absorvente de acordo com
uma modalidade da presente invencao; a figura 2b é uma vista da
secao transversal tomada ao longo da linha 2b-2b da figura 2a;

a figura 3 € uma vista perpendicular esquematica ampliada
da secao transversal da célula formadora do membro absorvente do
aparelho da figura 2a;

a figura 4 é uma vista em perspectiva esquematica de um
cilindro de re-humidificacdo para testar os membros absorventes de
artigos higiénicos da presente invengao;

a figura 5 ilustra um espectro infravermelho da refletancia
total atenuada (ATR-IR) de amido carboximetila tratado
superficialmente com acido citrico de acordo com uma modalidade da
presente invencgao;

a figura 6 ilustra um espectro infravermelho da refletancia
total atenuada (ATR-IR) de amidos carboxialquilados tratados
superficialmente com acido cloridrico de acordo com uma modalidade
da presente invencao;

a figura 7 ilustra um espectro infravermelho da refletancia
total atenuada (ATR-IR) de amidos carboxialquilados tratados

superficialmente com acido estearico de acordo com uma modalidade
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da presente invencao;

a figura 8 ilustra uma micrografia de Microscépio Eletrénico
de Varredura (SEM) de particulas de amido carboximetila "vitreas"
com tratamento superficial dindmico de acordo com uma modalidade
da presente invencao;

a figura 9 ilustra uma micrografia de Microscépio Eletrénico
de Varredura (SEM) de particulas de amido carboximetila "vitreas"
com tratamento superficial estatico de acordo com uma modalidade da
presente invengao;

a figura 10 ilustra uma micrografia de Microscépio
Eletrébnico de Varredura (SEM) de particulas de polissacarideo
carboxialquilado porosas sem tratamento superficial de acordo com
uma modalidade da presente invengéo;

a figura 11 ilustra uma micrografia de Microscépio
Eletrobnico de Varredura (SEM) de particulas de polissacarideo
carboxialquilado porosas com tratamento superficial de acordo com
uma modalidade da presente invengéo;

a figura 12 apresenta um grafico que ilustra o desempenho
FSC, CRC e AUL de um amido carboximetila com tratamento
superficial, aquecido em um ambiente estatico (forno de convecgao,
programado em 140°C) durante um periodo de 5 horas de acordo com
uma modalidade da presente invengao;

a figura 13 apresenta um grafico que ilustra o desempenho
FSC, CRC e AUL de uma celulose carboximetila com tratamento
superficial, aquecida em um ambiente estatico (forno de convecgao,
programado em 140°C) durante um periodo de 2 horas de acordo com
uma modalidade da presente invengéo;

a figura 14 apresenta um grafico que ilustra o desempenho
FSC, CRC e AUL de um amido carboximetila com tratamento

superficial, aquecido em um ambiente estatico (forno de infravermelho,
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programado em 140°C) durante um periodo de 20 minutos de acordo
com uma modalidade da presente invengao;

a figura 15 apresenta um grafico que ilustra o desempenho
FSC, CRC e AUL de um amido carboximetila com tratamento
superficial, aguecido em um ambiente estatico (forno de infravermelho,
programado em 160°C) durante um periodo de 20 minutos de acordo
com uma modalidade da presente invencgao; e

a figura 16 € uma vista perpendicular lateral de uma rosca
de extrusora de acordo com uma modalidade da presente invencgao.
DESCRICAO DETALHADA DE MODALIDADES ILUSTRATIVAS

[0030] Para proporcionar um entendimento claro e consistente dos

termos utilizados no presente relatorio descritivo, inUmeras definigdes
sdo fornecidas abaixo. Além disso, a menos que diferentemente
definido, todos termos técnicos e cientificos aqui utilizados tém o
significado comumente entendido pelos versados nas técnicas as

quais a presente invencao pertence.

[0031] O uso da palavra "um" ou "uma", quando usada em
conjunto com o termo "compreende" nas reivindicagdes e no relatério
descritivo pode significar "1" (um), mas é consistente também com o
significado de "um ou mais", "pelo menos um", e "um ou mais", "pelo
menos um", e "um ou mais do que um". Similarmente, a palavra
"outro" pode significar pelo menos um segundo ou mais.

[0032] Como utilizadas neste relatério descritivo e nas
reivindicagdes, as palavras "compreendendo" (e qualquer forma de
compreendendo, tais como "compreende" e "compreende"), "tendo" (e
qualquer forma de tendo, tais como "ter" e "tem"), "incluindo" (e
qualquer forma de incluindo, tais como "incluir" e "inclui") ou
"contendo" (e qualquer forma de contendo, tais como "conter" e
"contém"), sdo inclusivas ou de limite aberto e ndo excluem elementos

ou etapas do processo adicionais, ndo-citadas.
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[0033] Como utilizado neste relatério descritvo e nas
reivindicagdes, o termo "cerca de" é definido como estando perto como
entendido pelos versados nessas técnicas, e em uma modalidade nao-
limitativa, o termo é definido como estando dentro de 10%, de
preferéncia dentro de 5%, mais preferivelmente dentro de 1%, e ainda
mais preferivelmente, dentro de 0,5%.

[0034] O termo "por cento" ou "%", a menos que diferentemente
especificado, refere-se a uma porcentagem em peso (isto &, p/p).
[0035] Como utilizado neste relatorio descritivo, o termo "solugao
salina" refere-se a uma solugéo de cloreto de sédio a 0,9% (p/p) em
agua desmineralizada.

[0036] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "particula

distinta" refere-se a particulas individuais.

[0037] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo
"substituicao homogénea" refere-se a polissacarideos
carboxialquilados que compreendem uma distribuicéo

substancialmente uniforme de grupos carbdxialquilado na maioria das
unidades de anidroglicose depois da carboxialquilagao. Tipicamente,
os polissacarideos carboxialquilados substituidos de forma
homogénea se distinguem por um desvio-padrdo no grau de
substituicdo de no maximo 0,3.

[0038] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo
"polissacarideo" refere-se a polimeros que tém um esqueleto que
compreende unidades repetidas de monossacarideos. Os exemplos
nao-limitativos incluem amidos, amidos modificados, amilopectina,
amilopectina modificada, amilose, amilose modificada, celulose,
celulose modificada, galactomananas, e galactomananas modificadas.
[0039] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "unidade
de monossacarideo" refere-se a aldoses ou cetoses ciclicas de C5-C6.

Os exemplos né&o-limitativos de aldoses de C5-C6 incluem alose,
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altrose, glicose, manose, gulose, idose, galactose, talose, ribose,
arabinose, xilose, e lixose. Os exemplos de cetoses de C5-C6 incluem
ribulose, xilulose, frutose, sorbose, e tagatose.

[0040] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo
"Capacidade de Expansao Livre" (FSC), também denominada
"Absorcao Total", refere-se a quantidade (g) de fluido absorvido por
grama da composic¢do. Os fluidos tipicos s&o solugdes salinas (solugao
de NaCl a 0,9% em peso, aqui doravante denominada solugdes de
NaCl a 0,9% ou solugéo salina).

[0041] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo
"Capacidade de Retencdo Centrifuga" (CRC), também denominada
"Retencao" refere-se a quantidade (g) de fluido retido por grama da
composicdo, apds exposicdo da composicdo a uma forca de
centrifugagdo de 250 G. Os fluidos tipicos s&o solugdes salinas
(solugdo de NaCl a 0,9% em peso, aqui doravante denominada
solugdes de NaCl a 0,9% ou solugao salina).

[0042] Como aqui utilizado, o temo "Absorgao sob Carga" (AUL) a
0,005 MPa (0,7 psi), também denominada "Absor¢cdo Contra Pressao”
(AAP) ou "Absorcao Sob Pressao" (AUP) refere-se a quantidade (g) de
fluido absorvido por grama da composi¢cdo sob uma dada pressao
aplicada. Os fluidos tipicos sdo solugdes salinas (solugdo de NaCl a
0,9% em peso, aqui doravante denominada solugdes de NaCl a 0,9%
ou solucgéo salina).

[0043] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "artigo de
higiene" refere-se a produtos projetados para absorver fluidos, mais
especificamente fluidos fisioldgicos. Os exemplos nao-limitativos de
artigos de higiene incluem fraldas, vestes para incontinéncia, e
absorventes higiénicos.

[0044] Como aqui utilizado, o termo "nucleo absorvente" refere-se

ao componente do artigo de higiene que é principalmente responsavel
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pelas propriedades de manejo de liquidos do artigo, incluindo
captagao, transporte, distribuicdo e armazenamento de liquidos
corporais.

[0045] Como aqui utilizado, o termo "membro absorvente" refere-
se ao componente do nucleo absorvente que tipicamente proporciona
uma ou mais propriedades de manejo, por exemplo, captacdo de
liquidos, distribuicdo de liquidos, transporte de liquidos,
armazenamento de liquidos, etc.

[0046] O termo "gelatinizagéo" é bem conhecido nessas técnicas e
é utilizado geralmente para descrever a intumescéncia e hidratagao de
amidos.

[0047] Como aqui utilizado, o termo "reumectar" ou "umectar
novamente" € uma medida das capacidades de retencao de fluidos do
artigo sob carga. Os valores de re-humidificagdo sao relatados em
gramas.

[0048] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "material
absorvente" ou "polimero absorvente" refere-se a materiais em um
estado solido seco, que tém boas propriedades de intumescimento
com fluidos e sdo capazes de formar um gel apds contato com um
fluido. Os exemplos néao-limitativos de tais fluidos sdo agua, solugdes
aquosas, solucéo salina, ou fluidos fisioldgicos.

[0049] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo
"superabsorvente", "polimero superabsorvente" ou "SAP" refere-se a
materiais absorventes capazes de formar um gel apds contato com um
liquido tais como agua, solugdes aquosas, solugao salina, ou fluidos
fisioldgicos. Tais materiais se distinguem por uma Capacidade de
Retencao Centrifuga (CRC) de pelo menos 15 g/g.

[0050] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "teor de
umidade" refere-se a quantidade de agua (% em peso) contida em um

material.
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[0051] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "aquoso”
pretende incluir qualquer meio de reagcdo que compreende pelo menos
15% em peso de agua. Isto inclui, porém sem limitacdes, sistemas que
compreendem agua e opcionalmente um ou mais cosolventes.

[0052] Como utilizados neste relatério descritivo, os termos
"material granular", "granulos", "particulas", "po6s", "graos" ou
"polvilhos" referem-se a materiais particulados em um estado
finamente dividido.

[0053] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "tamanho
de particula" refere-se a maior dimensao de uma particula. O tamanho
de particula pode ser determinado diretamente usando métodos de
peneiragcdo, microscopios Opticos ou eletrénicos de varredura, bem
como por outros métodos bem conhecidos. O tamanho de particula é
frequentemente considerado como o didmetro da particula.

[0054] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "particulas
de gel distintas" refere-se a particulas superabsorventes, as quais,
depois de suficientemente intumescidas em solugdo salina, tém a
aparéncia de particulas de gel distintas.

[0055] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "com
superficie tratada" refere-se a uma superficie quimicamente ou
fisicamente modificada.

[0056] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "agente
reticulante”, "reticulador" ou "agente reticulante exdégeno" refere-se a
um agente, o qual, com um polissacarideo reticulavel, reage com o
polissacarideo para produzir um polissacarideo reticulado. Os
exemplos nao-limitativos de reagdes reticulantes incluem a reagao do
agente reticulante com pelo menos dois grupos hidroxila do
polissacarideo; a reagdo do agente reticulante com pelo menos dois
grupos carboxila do polissacarideo; e a reagcdo do agente reticulante

com um grupo hidroxila do polissacarideo e um grupo carboxila do
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polissacarideo.

[0057] Como utilizado neste relatério descritivo, o termo "eficiéncia
da reagao" refere-se geralmente a quantidade (%) do produto obtida
em relacdo a quantidade tedrica, baseado na quantidade inicial dos
reagentes usados.

[0058] Muito poucos biopolimeros de ocorréncia natural possuem
propriedades adequadas de formacdo de gel. Os biopolimeros
produzem tipicamente géis que, quando umidos, formardo uma
camada impermeavel que bloqueia o fluxo de fluidos. Além disso, sua
resisténcia estrutural é baixa, tornando-os ineficazes para aplicagoes
que requerem caracteristicas de alta AUL. A modificacdo da estrutura
dos biopolimeros frequentemente resulta em redugdes indesejadas do
teor de base biolégica. Os polissacarideos compreendem uma classe
de biopolimero que foi usada anteriormente na industria absorvente.
Os exemplos nao-limitativos de  polissacarideos incluem
galactomananas, amidos e celuloses.

[0059] O amido é amplamente conhecido pelas suas propriedades
de formacgdo de gel em agua quente. Os absorventes baseados em
amidos foram descritos anteriormente por Huppé et al., documento n°
CA 2.308.537 e Thibodeau et al., documento n° CA 2.462.053.
Entretanto, esses materiais ndao foram descritos como tendo
caracteristicas adequadas de AUL. Descobriu-se surpreendentemente
que os amidos carboxialquilados com superficie tratada possuem boas
caracteristicas de AUL, tornando-os apropriados como materiais
superabsorventes na industria de higiene pessoal.

[0060] Os amidos podem ser obtidos a partir de inumeras fontes,
incluindo, porém sem limitagdes, milho, trigo, batata, inhame,
mandioca, arroz, paingo, sorgo, cevada, aveia, feijoes, fava-de-cavalo,
ervilhas, lentilhas, trigo-sarraceno, bananas, arracacia, oca, sagu, taro,

tapioca, batata-doce, e misturas deles. Em uma modalidade da
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presente inveng¢ao, o amido € obtido a partir de fontes selecionadas no
grupo que consiste em milho, milho ceroso, batata, tapioca e trigo.
[0061] Para melhorar as caracteristicas de AUL, os
polissacarideos sado quimicamente modificados pela reagdo com um
agente carboxialquilante. Em uma modalidade da presente invencgao, o
agente carbdxialquilante compreende um agente carboximetilante. Os
grupos carbdxialquilado podem estar na sua forma carboxilica neutra
ou na forma de ions carboxilato. Como resultado do seu carater
fortemente i6nico, os polissacarideos carboxialquilados apresentam
intensas forgcas osmoticas. Uma forga osmatica impulsora € benéfica
para obter alta capacidade de absorcao.

[0062] Em uma modalidade, os polissacarideos carboxialquilados
da presente invengao compreendem um pH na faixa entre 4,5 e 10,0.
Em outra modalidade, os polissacarideos carboxialquilados da
presente invencdo compreende um pH na faixa entre 5,0 e 8,0. O pH
dos polissacarideos carboxialquilados influencia quaisquer reacdes
subsequentes de tratamento da superficie.

[0063] Os exemplos nao-limitativos de cations associados com os
polissacarideos carboxialquilados da presente invengao incluem
cations monovalentes tais como os ions sodio, potassio, amdnio, e
ions organicos de amdnio. Em uma modalidade da presente invengéo,
o cation compreende prata. A prata foi descrita anteriormente como
apresentando propriedades antimicrobianas (Cullen et al., documento
n°® US 2006/149182 A1). Os superabsorventes que compreendem
amido carboximetilas com prata s&o uteis como agentes inibidores de
odores, bem como para controlar o crescimento bacteriano. Além
disso, os amido carboximetilas com prata sdo apropriados para uso
em curativos de feridas e cortinas cirurgicas.

[0064] Em wuma modalidade da presente invengcdo, os

polissacarideos carboxialquilados s&o preparados por sintese de
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éteres de Williamson. Em uma modalidade da presente invencao, o

agente carboxialquilante compreende haloacidos e/ou seus sais. Os

exemplos n3o-limitativos de sais incluem os sais de metais alcalinos.

Em outra modalidade da presente invencdo, os haloacidos

compreendem haloacidos de C2-C5. Em ainda outra modalidade da

presente invencdo, os haloacidos de C2-C5 compreendem acido
monocloroacético, monocloroacetato de so6dio, monocloroacetato de
potassio, monocloroacetato de litio, e misturas deles.

[0065] Uma tipica reagao de carboxialquilagéo é a seguinte:
Amido-(OHs) + m X-(CH2)-CO2Z + WHO —
Amido-[(O-(CH2)y-CO2Z)m][OH]3.m * m WX
em que:

Y é um numero inteiro na faixa entre 1 e 4; X é selecionado
no grupo que consiste em CI, Br e I; W € um metal alcalino; m € um
valor numérico na faixa entre 0,3 e 1,5; e Z é selecionado no grupo
que consiste em H, metal alcalino, amdnio e aménio organico.

[0066] Em wuma modalidade da presente invengdo, os

polissacarideos carboxialquilados compreende substituintes

carboxialquilado derivados de base biolégica. Em uma modalidade da
presente invencao, os substituintes sdo derivados de haloacidos com
base bioldgica e/ou seus sais. Em ainda outra modalidade da presente
invencdo, o haloacido com base biolégica compreende acido
monocloroacético. Os intermediarios acido acético e acido glicélico sdo
obtidos a partir de substratos com base biolégica por fermentagao ou

oxidagdo (patentes n°s US 4.463.019, 4.456.622, 4.569.845,

3.445.245, 4.076.844, 4.282.257, 6.753.170, 4.935.360, 4.656.140,

4.503.078, e documento n® WO 98/00558). Os intermediarios podem

ser halogenados como descrito nas patentes n°s US 4.281.184,

4.383.121 e 7.135.597.

[0067] Em uma modalidade da presente invencdo, o agente
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carboxialquilante compreende haloacidos sem base bioldgica ou
misturas deles com haloacidos com base biologica e/ou seus sais.
[0068] Em uma modalidade, a presente invencao refere-se a
polissacarideos carboxialquilados que compreendem um grau de
substituicdo com base bioldgica de pelo menos 0,01. Em uma
modalidade, a presente invencao refere-se a polissacarideos
carboxialquilados que compreendem um grau total de substituicdo na
faixa entre 0,2 e 1,0. Em outra modalidade, a presente invengao
refere-se a polissacarideos carboxialquilados que compreendem um
grau total de substituicdo na faixa entre 0,4 e 0,7.

Meio Alcalino e Carboxialquilacao

[0069] A carboxialquilagdo de amido foi realizada primeiramente
dispersando o amido em um meio alcalino. Em uma modalidade da
presente invencdo, o amido € dispersado diretamente no alcali seco.
Alternativamente, o amido pode ser dispersado em um solvente
organico hidrofilico alcalino aquoso. Em uma modalidade da presente
invencéao, o solvente organico hidrofilico compreende um alcool de C1-
Cs. Os exemplos nao-limitativos de alcalis secos compreendem
hidréxido de litio, hidroxido de sédio, hidroxido de potassio e misturas
deles. Em uma modalidade da presente invencéo, os alcalis secos
estdo na forma de p6. Em uma modalidade da presente invencao o
alcool de C1-C5 é isopropanol.

[0070] Surpreendentemente, quando o} processo de
carboxialquilagdo foi realizado em um meio aquoso alcalino, foram
obtidas caracteristicas absorventes excelentes do produto
carboxialquilado. Sem desejar se ater a qualquer teoria, acredita-se
que as cadeias de amido e os agentes carboxialquilantes sdo mais
labeis em um ambiente aquoso. Esta maior mobilidade proporciona um
padréao de substituicdo carbdxi-alquilada mais homogéneo. Em uma

modalidade da presente invencdo, 0 meio aquoso alcalino
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compreende um pH de pelo menos 11,0. Os teores de umidade tipicos
de amidos ficam na faixa entre 15% e 99%. A propensdo para reagdes
colaterais entre as fungbdes hidroxila e o agente carbdxialquilante
aumentam com o teor crescente de umidade.

[0071] Surpreendentemente, quando o] processo de
carboxialquilagao foi realizado usando extrusao reativa, foram obtidos
produtos que apresentam caracteristicas absorventes excelentes (AUL
a 0,005 MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g). Além disso, eficiéncias
da reacdo de pelo menos 60% puderam ser obtidas por extrusdo
reativa. Em uma modalidade da presente invengéao, o teor de agua no
processo de carboxialquilagdo/extrusao fica na faixa entre 15% e 30%.
[0072] As extrusoras de rosca dupla sao tipicamente usadas para
realizar o processo de carboxialquilagdo. As extrusoras de rosca dupla
proporcionam mais flexibilidade e cisalhamento necessarios para
realizar a reagdo de carboxialquilaggo. Em uma modalidade da
presente invengao, os ingredientes secos, tais como amido e o agente
carboxi-alquilante, sdo alimentados para dentro da extrusora. Os
ingredientes transportados para um ponto de inje¢do alcalino (por
exemplo, hidréxido alcalino), localizado tipicamente a montante dos
elementos amassadores. O alcali pode ser injetado na forma de uma
solucdo. Agua pode ser adicionalmente injetada para assegurar um
teor de umidade na faixa entre 15% e 30%. Para limitar a degradacéo
dos reagentes na extrusora, a temperatura € mantida abaixo de 140°C.
A pasta alcalina resultante € bombeada e amassada para aumentar a
eficiéncia da reacdo. A extrusora de rosca dupla pode ser
opcionalmente equipada com um ventilador para evacuacdo de
unidade. O ventilador pode ser colocado sob vacuo caso uma maior
evacuacgao de unidade seja desejada. O amido carboxialquilado pode
ser opcionalmente bombeado para dentro de uma matriz a fim de

produzir filamentos do extrudado.
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[0073] Em uma modalidade da presente invencédo, os
polissacarideos carboxialquilados sdo reticulados. A reticulagcdo pode
ser realizada antes, durante ou depois do processo de
carboxialquilagdo. Em uma modalidade da presente invencdo a
reticulacdo é realizada antes da etapa de carboxialquilagdo. Um
estado semelhante a lama é mantido apds a adicdo de uma pequena
quantidade de alcali (pH < 10). A lama alcalina proporciona um meio
de reagao apropriado para a reagdo do amido com um agente
reticulante covalente. Em uma modalidade da presente invencao, o
agente reticulante compreende epicloridrina. Realizar a reticulagéo
antes da etapa de gelatinizagdo proporciona maior eficacia de reagao
de reticulacdo. Em uma modalidade, a presente invencéao refere-se a
polissacarideos carboxialquilados que tém um teor de reticulante
(baseado no polissacarideo carboxialquilado) de no maximo 10%. Em
outra modalidade, a presente invencdo refere-se a amido
carboxialquilado reticulado que tem um teor de reticulante (baseado no
amido carboxialquilado) de no maximo 10%.

[0074] A reticulacao fornece um produto de amido que tem maior
peso molecular, maior resisténcia do gel e maior resisténcia a
deformacado sob tensdo. Um aumento na resisténcia do gel resultara
em aumentos na CRC e AUL. Em uma modalidade da presente
invencao, foram usados polissacarideos reticulados que tém um peso
molecular de pelo menos 500.000 Da.

[0075] Em uma modalidade, a presente invencao refere-se a
polissacarideos carboxialquilados distinguidos por uma FASC de pelo
menos 25 g/g, uma CRC de pelo menos 18 g/g e uma AUL a0,005
MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g.

Purificacdo

[0076] A pureza do produto carboxialquilado é de importancia.

Como importantes quantidades de sais sao produzidas durante a
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etapa de carboxialquilacdo, quaisquer impurezas residuais podem
levar ao "envenamento por sais", o que tera o efeito de reduzir o
desempenho de absorcdo do produto carboxialquilado. O produto
carboxialquilado pode ser purificado por lavagem com um solvente
organico miscivel com agua e/ou misturas de solvente organico
miscivel com agua/agua. Os exemplos nao-limitativos de solventes
organicos misciveis com agua incluem alcoois de C1-C4. O produto
carboxialquilado lavado é subsequentemente filtrado e secado. O
processo de purificacdo é continuado até que nenhuma precipitacéo
de sais possa ser observada a partir das lavagens quando misturado
com AgNO3. A condutividade das lavagens representa outra indicagéo
da pureza do produto carboxialquilado. A condutividade deve ser no
maximo 1.500 uS/cm.

[0077] Em uma modalidade da presente invencdo, o produto
carboxialquilado foi purificado sob condigbes acidas. A primeira etapa
compreende tipicamente um procedimento de acidificagdo. Os grupos
carboxilato foram convertidos em grupos carboxilicos. Os
polissacarideos carboxialquilados acidificados apresentarao
tipicamente um pH na faixa entre 4,5 e 6,5. O produto carboxialquilado
acidificado foi entdo aquecido, pois o produto aquecido fica
substancialmente insoluvel em &gua. Ao invés disso, o produto
intumescera e formara um hidrogel ou particulas de hidrogel. As
particulas de gel foram subsequentemente lavadas com &gua, ou
solugdes acidas, para remover quaisquer sais residuais. O processo
de purificacdo foi continuado até que nenhuma precipitacdo de sais
pudesse ser observada a partir das lavagens, quando misturado com
AgNOs. A condutividade das lavagens representa outra indicagdo da
pureza do produto carboxialquilado. A condutividade deve ser de no
maximo 1.500 uS/cm.

Ajuste do pH e Umidade

Peticaio 870230043460, de 24/05/2023, pag. 25/84



22/59

[0078] Para obter um teor de carboxilato apropriado, o pH do
polissacarideo carboxialquilado purificado pode ser ajustado dentro da
faixa de 6,0 a 10,0. Em uma modalidade da presente invenc¢ao, o pH
pode ser ajustado em solventes organicos misciveis com agua.

[0079] A extrusao reativa também pode ser usada para ajustar o
pH do polissacarideo carboxialquilado. Em uma modalidade da
presente invencdo, o pH ¢é ajustado depois da reagdo de
carboxialquilagdo, mas antes da descarga da extrusor. O pH pode ser
ajustado injetando uma solugdo acida dentro da pasta de
polissacarideo carboxialquilado. Em uma modalidade da presente
invengdo, a pasta compreende um amido carboxialquilado. A mistura
da pasta acidificada foi subsequentemente transportada e bombeada
para dentro de uma sec¢ao da extrusora que compreende outra série
de elementos amassadores, realizando o ajuste do pH do produto de
polissacarideo. Depois do ajuste do pH, o produto foi transportado,
bombeado e descarregado da extrusora. A extrusora de rosca dupla
pode ser equipada opcionalmente com um ventilador que proporciona
a evacuacgao da umidade. O ventilador pode ser colocado sob vacuo,
caso uma maior evacuagcao de umidade seja desejada. O produto
pode ser opcionalmente bombeado para dentro de uma matriz a fim de
produzir filamentos de extrudado.

[0080] O teor de umidade do produto carboxialquilado pode ser
ajustado ainda mais. Em uma modalidade da presente invengao, o teor
de umidade do produto carboxialquilado € de no maximo 7%. Os
exemplos nao-limitativos de técnicas de abaixamento da umidade
compreendem aquecimento com inducdo, evaporagdo a vacuo,
aquecimento com convecgcdao e aquecimento por infravermelho.
Acredita-se que esteja dentro da capacidade dos versados nessas
técnicas selecionar outras técnicas apropriadas de abaixamento da

umidade.
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Formacao de Particulas

[0081] Em wuma modalidade da presente invencdo, o0s
polissacarideos carboxialquilados compreendem uma matéria
particulada. Em outra modalidade da presente invencido, os amidos
carboxialquilados compreendem uma matéria particulada. Em ainda
outra modalidade da presente invencao, os amidos carboxialquilados
sao "vitreos". Em ainda outra modalidade da presente invencao, os
amidos carboxialquilados compreendem uma estrutura "porosa". A
estrutura particulada do produto carboxialquilado é influenciada pelo
ajuste do pH, o procedimento de purificacdo e o teor de umidade. A
estrutura particulada do produto carboxialquilado influenciara também
a densidade aparente, frangibilidade e abrasividade. Em uma
modalidade, o produto de amido carboxialquilado da presente
invencdo compreende uma densidade aparente na faixa entre 0,5
g/cm3 e 0,7 g/cm3.

[0082] Em uma modalidade da presente invencao, o tamanho das
particulas do polissacarideo carboxialquilado é reduzido. Peneiragéo
compreende uma técnica conveniente para controlar o tamanho de
particula. O desempenho de absorcdo das particulas de
polissacarideo carboxialquilado esta ligado ao seu tamanho de
particula. As particulas que tém um tamanho de pelo menos cerca de
150 um (100 mesh) limitardo a formacé&o de bloco do gel. As particulas
que tém um tamanho de no maximo cerca de 850 um (20 mesh)
limitardo a formacao de pequenos orificios em produtos de higiene, e
intumescerao mais eficientemente.

Revestimento da Superficie

[0083] Sob altas pressoes, tal como 0,006 MPa (0,7 psi), as

particulas de gel terdo uma tendéncia de colapsar e formar particulas

de gel "discoides". Estas particulas "discoides" impedem severamente

0 processo de absorcao e podem eventualmente levar a formacao de
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blocos de gel. Particulas de gel mais rigidas proporcionardao maior
resisténcia a deformacdo e manterdo uma taxa de intumescimento
adequada. As particulas de polissacarideo carboxialquilado com
superficie tratada apresentam particulas absorventes similares (FSC,
CRC) a polissacarideos carboxialquilados ligeiramente reticulados, e
ao mesmo tempo, tém rigidez estrutural suficiente para intumescer sob
pressao (AUL).

[0084] Os agentes para tratamento de superficie diminuirdo a
solubilidade em agua da superficie das particulas de polissacarideo
carboxialquilado. Além disso, os agentes para tratamento de superficie
conferirdio aos polissacarideos carboxialquilados, depois de
intumescidos, a aparéncia de particulas de gel distintas. O tratamento
da superficie aumentara também a AUL a 0,005 MPa (0,7 psi). Os
tratamentos de superficie sédo efetuados tipicamente depois de
aquecer. Os exemplos nao-limitativos de agentes para tratamento de
superficie incluem reticulantes, acidos nao-reticulantes, e combinacgdes
deles. Os exemplos de acidos nao-reticulantes incluem &acidos
monovalentes. Estes acidos podem ser derivados a partir de fontes
minerais, a partir de fontes sem base biolégica, ou a partir de fontes
com base biolégica. Em uma modalidade da presente invengdo, os
acidos nao-reticulantes sdo selecionados no grupo que consiste em
acido cloridrico, acido acético, acido glicolico, e acido estearico.

[0085] Valores mais altos de AUL (a 0,005 MPa (0,7 psi)) sao
obtidos tipicamente com maior tratamento de superficie. Entretanto,
deve-se tomar cuidado para nao afetar adversamente outras
caracteristicas SAP importantes, tais como FSC e CRC. Em uma
modalidade da presente invengcdo, a quantidade de reagente acido
nao-reticulante fica na faixa entre cerca de 0,01 miliequivalente e cerca
de 20,0 miliequivalentes por grama de polissacarideo carboxialquilado

(meg/g). Em outra modalidade da presente invengdo, o pH do
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polissacarideo carboxialquilado com tratamento de superficie fica na
faixa entre cerca de 4,5 e 6,5.

[0086] Em uma modalidade da presente invencao, a superficie dos
polissacarideos carboxialquilados é tratada com um agente reticulante.
Os exemplos nao-limitativos de agentes reticulantes incluem acido
citrico, ions de aluminio (Al3+) e epicloridrina. O tratamento com &cido
citrico resultara na formacao de ligagdes éster; o tratamento com
epicloridrina resultara na formacao de ligacdes éter; e o tratamento
com ions de aluminio. Em outra modalidade da presente invengao, o
pH de um polissacarideo carboxialquilado com tratamento de
superficie com acido citrico fica na faixa entre cerca de 4,5 e 6,5.
[0087] Em uma modalidade da presente invencgao, o tratamento da
superficie é realizado tratando a superficie dos polissacarideos
carboxialquilados com uma solugdo que compreende o agente e
tratamento de superficie. Para conseguir um tratamento adequado da
superficie das particulas, a profundidade de penetracdo do agente
para tratamento da superficie deve ser cuidadosamente controlada.
Tal controle pode ser realizado pela selecao cuidadosa de um sistema
de solvente apropriado. Os exemplos nao-limitativos de tais sistemas
de solventes incluem solventes organicos hidrofilicos, e misturas de
solventes organicos hidrofilicos/agua. O uso de um solvente orgéanico
hidrofilico limitara a difusdo do agente de tratamento da superficie e
intumescimento da superficie das particulas de polissacarideo
carboxialquilina. Os solventes organicos hidrofilicos tipicos
compreendem alcoois de C1-C5. Em uma modalidade da presente
invencao, o solvente organico hidrofilico compreende isopropanol. Em
uma modalidade da presente invengcdo, sido usadas misturas de
solvente organico hidrofilico/agua. Em outra modalidade da presente
invencado, a mistura compreende uma razido de solvente/agua na faixa

entre 50:50 e 95:5. A agua nestas misturas proporciona maior
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penetracido da superficie.

[0088] Em uma modalidade da presente invencao, as particulas de
polissacarideo carboxialquilado sdo misturadas com o solvente que
tem dissolvido dentro dele o agente para tratamento de superficie. Um
poé umido ou uma pasta é tipicamente obtida. A pasta ou p6é umido
pode ser opcionalmente cominuido antes do aquecimento. Antes do
tratamento térmico, o solvente pode ser opcionalmente evaporado. A
etapa de evaporacido do solvente ¢é realizada tipicamente em
temperaturas de ndo mais do que 100°C.

[0089] Em uma modalidade da presente invencgao, o tratamento da
superficie foi realizado aplicando goticulas de uma solugdo que
compreende o0 agente para tratamento de superficie sobre a superficie
das particulas de polissacarideo carboxialquilado. Os exemplos néao-
limitativos de sistemas de solventes incluem solventes organicos
hidrofilicos e misturas de solventes organicos hidrofilicos/agua.
Descobriu-se surpreendentemente que as solugdes aquosas sao
apropriadas sob tais condi¢cbes. Para evitar o intumescimento das
particulas, a solugdo aquosa deve ser evaporada rapidamente depois
da aplicagao de goticulas. Em uma modalidade da presente invengao,
a evaporacao foi realizada por meio de circulagcao de gas ao redor das
particulas. Em outra modalidade da presente invengéo, o gas tem uma
temperatura de pelo menos 40°C. O intumescimento das particulas é
substancialmente evitado quando o fluxo de aplicagédo de goticulas é
pelo menos equivalente a razdo de evaporacao do solvente. Este
ambiente pode ser conseguido em um aglomerador ou em um secador
de leito fluidizado com bicos de aspersao.

Tratamento Térmico

[0090] A maioria dos agentes para tratamento de superficie requer
uma etapa de aquecimento. O tratamento da superficie resulta em um

produto que apresenta bons valores de AUL (a 0,005 MPa ou 0,7 psi).
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[0091] O tratamento térmico pode ser realizado usando uma fonte
de radiacdo eletromagnética, um gas quente ou uma superficie
aquecida. Em uma modalidade da presente invengdo, usa-se
aquecimento por convecgao (gas quente) ou infravermelho (radiagao
eletromagnética). Tipicamente, as fontes de IV identificadas como
infravermelho médio ou infravermelho de carvao sdo bem apropriadas.
Em uma modalidade da presente invencdo, os polissacarideos
carboxialquilados com superficie tratada sao aquecidos até
temperaturas de pelo menos 140°C. Em outra modalidade da presente
invencao, os polissacarideos carboxialquilados com superficie tratada
sao aquecidos até temperaturas de pelo menos 160°C. Em ainda outra
modalidade da presente invencgao, o teor de umidade das particulas de
polissacarideo carboxialquilado com superficie tratada depois do
tratamento térmico € menor do que 5%. Deve-se tomar cuidado para
nao superaquecer as particulas. O superaquecimento distingue-se
tipicamente pelo acastanhamento das particulas.

[0092] Em uma modalidade da presente invencédo, o tratamento
térmico foi realizado em um ambiente estatico. Os exemplos nao-
limitativos de ambientes estaticos incluem ambientes imoveis,
ambientes transportados por correia, ambientes deslizantes ou
qualquer ambiente que evita substancialmente a inducao de interagao
indevida (isto é, cisalhamento) entre as particulas em si ou entre as
particulas e outros objetos. Em uma modalidade da presente invengao,
0 ambiente estatico compreende uma superficie sobre a qual as
particulas sdo espalhadas uniformemente. Tal superficie é tipicamente
uma superficie transmissora de |V, tal como vidro ou Pyrex®.

[0093] Os polissacarideos carboxialquilados da presente invencao
podem receber tratamento da superficie com muitos tipos de acidos.
Quando acidos nao-reticulantes sao usados, ligacbes éster ndo séo

tipicamente observadas por espectroscopia ATR-IR. A auséncia de
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uma banda de éster (entre 1.750 cm-1 e 1.715 cm-1) foi notada no
caso de amidos carboxialquilados com tratamento de superficie com
acido cloridrico (figura 6). A presengca de um ressalto foi observada
para amidos carboxialquilados com tratamento de superficie com acido
estearico (figura 7).

[0094] Em uma modalidade, a presente invencao refere-se a
polissacarideos carboxialquilados reticulados internamente. Estes
polissacarideos podem ser tratados também pela exposi¢céo a agentes
para tratamento de superficie.

[0095] Em uma modalidade da presente invengdo, os amidos
carboxialquilados com tratamento de superficie ttm uma AUL de 0,05
MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g. Em uma modalidade da presente
invencdo, os amidos carboxialquilados com tratamento de superficie
tém uma AUL de 0,05 MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g e uma CRC
de pelo menos 18 g/g. Em uma modalidade da presente invencéao, os
amidos carboxialquilados com tratamento de superficie tém uma AUL
de 0,05 MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g, uma CRC de pelo menos
18 g/g e uma FSC de pelo menos 25 g/g. Em uma modalidade da
presente invengdo, os amidos carboxialquilados com tratamento de
superficie se distinguem por uma densidade aparente na faixa entre
0,5 g/cm3 e 0,7 g/lcm3.

[0096] Os polissacarideos carboxialquilados com tratamento de
superficie formam particulas de gel distintas depois de intumescidos. A
propensao para formar particulas de gel distintas torna estes materiais
especialmente apropriados para uso em artigos higiénicos. Na
realidade, quando incorporados em membros absorventes, as
particulas de gel distintas depois de intumescimento até sua extensao
maxima proporcionam maior fluxo de &gua. Esta caracteristica
aumenta significativamente a porosidade Umida dos artigos

absorventes, e assim sendo, melhor absorcgao e difusédo de liquidos.
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[0097] Em uma modalidade da presente invencdo, os amidos
carboxialquilados com tratamento de superficie ttm uma AUL de 0,05
MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g e um teor de base bioldgica, de
acordo com ASTM D6866-06 A, de pelo menos 82%. Em uma
modalidade da presente invencdo, os amidos carboxialquilados com
tratamento de superficie ttm uma AUL de 0,05 MPa (0,7 psi) de pelo
menos 14 g/g e um teor de base biolégica, de acordo com ASTM
D6866-06 A, de pelo menos 87%. Em uma modalidade da presente
invencdo, os amidos carboxialquilados com tratamento de superficie
tém uma AUL de 0,05 MPa (0,7 psi) de pelo menos 14 g/g e um teor
de base bioldgica, de acordo com ASTM D6866-06 A, de pelo menos
95%. Os amidos caroxi-alquilados com tratamento de superficie séo
apropriados para uso em artigos higiénicos e membros absorventes.
[0098] Os polissacarideos carboxialquilados com tratamento de
superficie da presente invencdo podem ser misturados com outros
materiais coabsorventes pata fornecer composi¢des absorventes. Em
uma modalidade, as composi¢cdes absorventes compreendem entre
cerca de 1 e cerca de 99% em peso de polissacarideos
carboxialquilados com tratamento de superficie e entre cerca de 99 e
cerca de 1% em peso de material coabsorvente. Os exemplos nao-
limitativos de materiais coabsorventes incluem polimeros sintéticos
absorventes, absorventes baseados em amidos, polissacarideos que
contém manose, fibras e misturas deles.

[0099] Os exemplos néao-limitativos de absorventes baseados em
amidos incluem amidos vitreos tais como aqueles descritos por Huppé
et al. (documento n°® CA 2.308.537); aglomerados de polissacarideos
tais como aqueles descritos por Chevigny et al. (documento n° CA
2.534.026); amido hidroxietila; amido hidroxipropila; nanocompdsitos
de amidos tais como aqueles descritos por Berrada et al. (documento
n° CA 2.483.049); e misturas deles.
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[00100] Os exemplos nao-limitativos de polisacarideos que contém
manose incluem goma guar, goma tara, goma de alfarroba, konjac,
goma de mesquita, extratos de psilio, extratos de feno-grego, e
misturas deles. Os polissacarideos que contém manose podem ser
guimicamente ou enzimaticamente modificados (isto €, derivados de
manose), reticulados ou na forma de materiais nanocompasitos.
[00101] Os exemplos néao-limitativos de fibras incluem celulose,
viscose, rayon, acetato de celulose, poliamidas (isto é, Nylon®),
polialquilenos, polietileno, polipropileno, fibras bicomponentes,
poliésteres, polilactideos, polipropanodiois, polihidroxialcanoatos,
Lyocell®, esfagno, e misturas deles.

[00102] Os polimeros sintéticos absorventes a serem usados como
materiais coabsorventes nas composi¢cdes absorventes da presente
invengao séo obtidos geralmente a partir de polimerizagao, tipicamente
polimerizacdo com radicais ou enxerto de radicais, de monémeros,
cujos exemplos ndo-limitativos incluem &acido acrilico, sais acrilato,
ésteres acrilicos, anidrido acrilico, acido metacrilico, sais metacrilato,
ésteres metacrilicos, anidrido metacrilico, anidrido maléico, sais
maléicos, ésteres maleato, acrilamida, acrilonitrila, alcool vinilico, vinil-
pirrolidona, acetato de vinila, vinil-guanidina, acido aspartico, sais
asparticos e misturas deles.

[00103] As particulas de polissacarideo carboxialquilado com
tratamento de superficie da presente invencao, ou as composicoes
que compreendem tais particulas, sao apropriadas para uso em
métodos para absorver liquidos. Em uma modalidade da presente
invencdo, um ou mais polissacarideos carboxialquilados com
tratamento de superficie sdo colocados em contato com um liquido a
ser absorvido. Os exemplos nao-limitativos de liquidos incluem agua,
solugbes aquosas, fluidos fisiologicos, e solugbes salinas. Os

polissacarideos carboxialquilados com tratamento de superficie da
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presente invencdo, apds contatar o(s) liquido(s) a ser absorvido,
formardo um gel que detém o(s) liquido(s) dentro dele.

[00104] As particulas de amido carboxialquilado com tratamento de
superficie da presente invencdo, ou as composicdées que
compreendem tais particulas, sao apropriadas para uso em métodos
para absorver liquidos. Em uma modalidade da presente invengao, um
ou mais amidos carboxialquilados com tratamento de superficie sao
colocados em contato com um liquido a ser absorvido. Os exemplos
nao-limitativos de liquidos incluem agua, solugdes aquosas, fluidos
fisiolégicos, e solugdes salinas. Os amidos carboxialquilados com
tratamento de superficie da presente invencdo, apos contatar o(s)
liquido(s) a ser absorvido, formardo um gel que detém o(s) liquido(s)
dentro dele.

[00105] Os polissacarideos carboxialquilados com tratamento de
superficie da presente invengao sao apropriados para uso em artigos
higiénicos, incluindo fraldas, produtos para incontinéncia e
absorventes higiénicos. Em uma modalidade da presente invencgao, o
polissacarideo carboxialquilado com tratamento de superficie da
presente invencdo € um amido carboxialquilado com tratamento de
superficie. Um artigo higiénico tipico esta ilustrado na figura 1. O artigo
compreende uma folha de fundo A, uma folha de topo B € um nucleo
absorvente C. O nucleo absorvente fica tipicamente colocado entre as
folhas de topo e de fundo. As folhas do topo e do fundo podem
proporcionar um envelope vedante para o nucleo absorvente. A folha
do fundo é tipicamente um filme impermeavel constituido de um
material plastico. A folha do topo é tipicamente um filme poroso
insoluvel em agua e permeavel a agua, ou um material ndo-tecido.
Uma camada de distribuicdo da captacédo (nado-ilustrada) pode ficar
opcionalmente disposta entre a folha do topo e o nucleo absorvente. A

camada de distribuicdo da captacao proporciona a difusao de liquidos
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para dentro do nucleo absorvente, aumentando a area de mancha e a
velocidade de absorgéo.

[00106] O membro absorvente constitui 0 componente do nucleo
absorvente que € responsavel por absorver urina e fluidos fisioldgicos,
quando usado no contexto de artigos higiénicos. Em uma modalidade
da presente invencdo, os membros absorventes compreendem fibras
de polpa de celulose em felpas e polissacarideos carboxialquilados
com tratamento de superficie. Os componentes podem ser misturados
uniformemente em uma dispersdo de ar. Os membros absorventes
podem compreender ainda opcionalmente aditivos tais como
fragrancias, agentes para controle de odores, aglutinantes, fibras
termoplasticas, reticulantes e cargas. Em uma modalidade da presente
invencdo, os membros absorventes sdo comprimidos para reduzir seu
volume. Em outra modalidade da presente invencdo, os membros
absorventes tém um peso especifico de pelo menos 0,10 g/cm3. Em
uma modalidade, os membros absorventes da presente invencéo
compreendem um teor de polissacarideo carboxialquilado com
tratamento de superficie na faixa entre 15% e 80%. Em outra
modalidade, os membros absorventes da presente invengao os
membros absorventes da presente invengdo compreendem um teor de
polissacarideo carboxialquilado com tratamento de superficie na faixa
entre 30% e 60%.

[00107] Os artigos higiénicos que compreendem o0s membros
absorventes da presente invengao apresentam caracteristicas
absorventes  surpreendentemente boas. Os  polissacarideos
carboxialquilados CPM tratamento de superficie, como contidos dentro
dos membros absorventes, se distinguem por um teor de base
bioldgica, de acordo com ASTM D-6866-06 A, de pelo menos 82%. As
taxas de captagcdo meédia e terceira sdo amplamente aceitas como

indicadores quando se avalia as caracteristicas de absorvancia de um
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artigo higiénico. Em uma modalidade da presente invencgao, os artigos
higiénicos compreendem uma terceira taxa de captacdo de pelo
menos 0,22 mlL/segundo, e uma taxa de captacdo média de pelo
menos 0,12 mL/segundo. A terceira taxa de re-humidificagéo e a total
compreendem indicadores para avaliar a qualidade de um artigo
higiénico. Em uma modalidade da presente invengao, os artigos
higiénicos compreendem um terceiro valor de re-humidificacédo de no
maximo 4,0 g. Em outra modalidade da presente invengao, os artigos
higiénicos compreendem um terceiro valor de re-humidificacdo de no
maximo 1,5 g. Em uma modalidade da presente invengao, os artigos
higiénicos compreendem um valor total de re-humidificacdo de no
maximo 6,0 g. Em outra modalidade da presente invengao, os artigos
higiénicos compreendem um valor total de re-humidificacdo de no
maximo 2,5 g.

[00108] Os polissacarideos carboxialquilados com tratamento de
superficie da presente invencao podem ser usados também em outras
aplicagdes tais como em protetores de alimentos; em aplicagbes
agricolas, em horticultura e silvicultura, para reter agua no solo e para
liberar agua para as raizes de plantas e arvores; na industria téxtil; em
aplicagcdes de impressado; em produtos de papel absorventes; em
tratamentos de minérios; em aditivos para concreto; em caixas
sanitarias para animais de estimacao ("pet litter"); no tratamento de
agua; no controle de nuvens; em fluidos de perfuragéo (por exemplo,
materiais contra perda de circulacdo, fluidos de fraturamento); em
protetores de alimentos (por exemplo, aplicagdes relacionadas ao
transporte de alimentos frescos e embalagem de alimentos); em
detergentes; revestimentos contra condensagdo; em geéis para
combate de incéndios; em materiais vedantes; em bandagens e coxins
cirurgicos (por exemplo, curativos de feridas); como absorventes

quimicos para a limpeza de derramamentos aquosos acidos e/ou
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basicos, incluindo derramamentos quimicos soluveis em agua; como
geéis poliméricos para a liberacdo lenta e controlada de cosméticos e
produtos farmacéuticos (também conhecidos como sistemas de
distribuicdo de farmacos); e finalmente na produgéo de neve artificial.
EXPERIMENTAL

Materiais

[00109] O amido de batata foi obtido na Penford Food Ingredients
(Centennial, CO). O amido de trigo grau A (Whetstar®) foi obtido na

Archer Daniels Midland (Decatur, IL). A epicloridrina, monocloroacetato
de sddio, acido citrico monoidratado, acido estearico, acido acético,
isopropanol grau pesquisa e hidroxido de soédio foram obtidos na
Sigma-Aldrich (St. Louis, MO). O acido cloridrico e o metanol foram
obtidos na Labmat (Cidade de Quebec, Canada).

Termdmetro Infravermelho

[00110] Foi usado um termémetro infravermelho TES 1326S.

Forno de Conveccéao

[00111] Foi usada um secador de bandeja de laboratorio TY 2, da
National Drying Machinery Company (Filadélfia, EUA).

Forno Infravermelho

[00112]  Foi usado um forno infravermelho NB-G100P da Panasonic.
Moedor

[00113] Foi usado o moedor Braun® modelo KSM para moer as
amostras.

Extrusora

[00114] Foi usada uma extrusora de rosca dupla Baker-Perkins
MPF-50D (50 mm) para produzir os hidrogéis de CMC. A extrusora era
equipada com um Alimentador de Poténcia ME-Il Accurate. Um bico
de injecdo foi posicionado 381 mm a jusante da extrusora. Nenhuma
matriz foi usada. A extrusora tinha o seguinte desenho de rosca:

Tabela 1

Petic&io 870230043460, de 24/05/2023, pag. 38/84



35/59

Desenho da Rosca TSE

Tipo de Elemento Comprimento do Elemento (mm)
Inicio

Espacador 6,35
Espacador 101,6
Transporte 76,2
Bombeamento 50,8
Amassamento 12,7
Bombeamento 50,8
Transporte 76,2
Bombeamento 50,8
Bombeamento 25,4
Orificio de Saida

Extrusora (CMS)

[00115] Em uma modalidade da presente invengao, foi usada uma

extrusor de rosca dupla ZSE 40 HP (40 mm) para produzir os
polissacarideos carboxialquilados. A relagdo L/D da extrusora foi
ajustada em 40. O polissacarideo (por exemplo, amido) foi alimentado
para dentro da TSE usando um alimentador gravimétrico agitado
Acrison (405-170-OE). O monocloroacetato de sdédio foi alimentado
para dentro da TSE usando um alimentador gravimétrico agitado
Acrison (405-1015-C). O amido e o monocloroacetato de sédio foram
alimentados para dentro da TSE em posi¢des localizadas entre 30 mm
e 180 mm a jusante da extrusora. Um bico de injecao de hidroxido de
sodio, equipado com uma bomba peristaltica Cole-Parmer, foi
posicionado 560 mm a jusante da extrusora. Os cilindros de
enchimento laterais fechados foram posicionados entre 640 mm e 800
mm a jusante da extrusora. Um suspiro foi posicionado em um local
entre 1.120 mm e 1.280 mm a jusante do cilindro. Nenhuma matriz foi

usada. A extrusora tinha o seguinte desenho de rosca:
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Comprimento do

Comprimento do

Angulo de Bloqueio

Passo (mm) Elemento (mm) da Amassadeira
Inicio da Extrusora
20 mm 30 mm
60 mm 150 mm
30 mm 60 mm
45 mm 150 mm
45 mm 50 mm
45 mm 50 mm
45 mm 60 mm
30 mm 60 mm
6 Elementos de 60 mm 60°
Bloqueio da
Amassadeira
(avancgo)
6 Elementos de 60 mm 60°
Bloqueio da
Amassadeira
(avango)
45 mm 30 mm
45 mm 60 mm
6 Elementos de 60 mm 90°
Bloqueio da
Amassadeira
(avancgo)
Disco de 10 mm
Amassamento
Disco de 10 mm
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Comprimento do Comprimento do Angulo de Bloqueio
Passo (mm) Elemento (mm) da Amassadeira

Amassamento

60 mm 150 mm

45 mm 150 mm

45 mm 60 mm

45 mm 60 mm

Descarga da Extrusora

Todos elementos da extrusora eram de curso duplo. A espessura do
elemento de amassamento era de 2 mm.

Aglomerador

[00116] Uma unidade de leito fluidizado de laboratério da Niro

Pharma Systemas modelo STREA-1, equipada com um bico revestidor

de filme, foi usada. O modelo STREA-1 era configurado com o bico de
injecéo localizado lateralmente; o bico voltado de cabecga para baixo.

Aparelho Usado para Fabricar o Membro Absorvente

[00117] A figura 2a ilustra um aparelho para a produgdo de um
membro absorvente. Fibras de polpa em felpas e o polissacarideo
carboxialquilado com tratamento de superficie foram transportados
para dentro do aparelho e depositados sobre um filtro n&o-tecido
usando uma corrente de ar de alta velocidade. A corrente de ar foi
alimentada usando um compressor (790 kPa) conectado ao aparelho
através de uma mangueira flexivel (1). Um regulador de ar
pressurizado foi conectado ao compressor. As fibras de polpa em
felpas e os polissacarideos carboxialquilados com tratamento de
superficie (por exemplo, amido carboxialquilado com tratamento de
superficie) sao introduzidos em uma primeira camara de misturagao
(2) do aparelho formador de nucleo absorvente usando um funil (3). As
fibras de polpa em felpas e o polissacarideo carboxialquilado com

tratamento de superficie (por exemplo, amido carboxialquilado com

Peticaio 870230043460, de 24/05/2023, pég. 41/84



38/59

tratamento de superficie) foram misturados intensamente na camara
de mistura usando uma hélice com 6 laminas (4) conectada a um
motor elétrico (5). A hélice ficava localizada acima de uma peneira de
4,699 mm (4 mesh) (6). Em uma modalidade da presente invengéo, a
hélice ficava localizada 59 mm acima da peneira de 4,699 mm (4
mesh). Uma escova (10) ficou posicionada acima da peneira; a escova
rocando contra a peneira. As particulas pequenas o suficiente para
atravessar a peneira foram transportadas para uma segunda camara
de misturagdo (7) usando um fluxo de ar, de onde elas foram
transportadas para dentro de uma célula formadora de membro
absorvente (8) (ilustrada mais detalhadamente na figura 3). Uma
camara de vacuo a ar (9) foi posicionada embaixo da célula formadora
de membro absorvente (8). A camara de vacuo (9) foi conectada a um
aspirador (ndo ilustrado). O processo formador de membros
absorventes pode ser observado através de uma janela de
visualizagao (11).

[00118] A figura 3 ilustra uma vista ampliada da células formadora
de membros absorventes. Um funil (36) foi posicionado sobre uma
célula de moldagem (37) na qual o membro absorvente (4) foi
produzido. Uma peneira de 0,833 mm (20 mesh) foi posicionada no
fundo da célula de moldagem (37). Um filtro ndo-tecido de 20 g/m2 da
Maquin S.A. (39) foi posicionado entre a célula de moldagem (37) e a
peneira (38) para reter as felpas finas e as particulas finas de
polissacarideo. O ar que atravessa a ceélula de moldagem (37) foi
transportado para uma camara de vacuo (9). Depois de completado o
processo, a célula de moldagem (37) foi removida usando uma placa
com cabo (41).

Cilindro de Reumectacao

[00119] A figura 4 ilustra um cilindro de re-humidificacdo (50) para

testar as caracteristicas de re-humidificacdo dos membros
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absorventes ou artigos higiénicos da presente invengao. As
extremidades opostas (10 cm de diametro) (51) do cilindro eram
constituidas de Plexiglas® e continham um orificio central (52) medindo
2,5 cm de didametro. As extremidades opostas do cilindro tinham uma
area superficial de 78,5 cm?. Um cilindro coaxial interno (53) fica
disposto dentro de cilindro de re-humidificacdo (50) definindo um
espaco cilindrico (54) entre eles. Um peso (55), sustentado por dois
parafusos (56), foi colocado dentro do espaco cilindrico (54). Em uma
modalidade da presente invengao, o cilindro de re-humidificagdo (50)
pesava 3,87 kg. Em operacao, o cilindro interno (53) foi enchido com
agua (57).

Métodos de Teste

[00120] Como discutido em "Modern Superabsorbent Polymer
Technology" (Bucholz, F.L. e Graham, A.T, editores, Wiley-VCH, New
York, 1998, secao 4.6.1., "Swelling Capacity: Theory and Practice",
pagina 147), varios métodos de medigdo sdo usados para caracterizar
a capacidade de intumescimento de um polimero. Na campo de
superabsorventes, a Capacidade de Intumescimento Gravimétrico
(também denominada Capacidade de Intumescimento Livre (FSC)] e a
Capacidade Centrifuga (também denominada Capacidade de
Retencédo Centrifuga (CRC)] sdo métodos recomendados. A FSC e
CRC foram wusadas para caracterizar as capacidades de
intumescimento dos produtos absorventes da presente invencgao.
Saquinhos de Cha para Medicdes de FSC e CRC

[00121] Dez saquinhos (10 x 10 cm) foram fabricados a partir de

papel de filtro Ahlstrom de selagem térmica (Chirnside Duns, Reino
Unido) (16,5 + 0,5 g/m?) grau 07291.

Medicdes de FSC

[00122] A Capacidade de Intumescimento Livre (FSC) em uma

solucédo de NaCl a 0,9% foi determinada de acordo com o método de
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teste recomendado WSP 240.2 (05) da Worldwide Strategic Partners
(EDANA-INDA).

Medicbes de CRC

[00123] A Capacidade de Retengédo Centrifuga (CRC) em uma
solucado de NaCl a 0,9% foi determinada de acordo com o método de
teste recomendado WSP 240.2 (05) da Worldwide Strategic Partners
(EDANA-INDA).

Teor de Base Bioldgica

[00124] O teor de base Dbiolégica dos polissacarideos
carboxialquilados com tratamento de superficie da presente invengao
foi determinada por caracterizagao do teor de radiocarbono moderno.
As concentracbes de radiocarbono sido obtidas como fracbes de
padrdao moderno de d'“C, depois das convengdes de Stuiver e Polach
(Radiocarbon 19:355 (1997)). Todos resultados foram corrigidos para
levar em conta o fracionamento isotdépico de acordo com as
convengdes de Stuiver e Polach (1997), com valores de d'3C medidos
em grafite preparado usando um espectrémetro AMS. Estes valores
podem diferir dos valores de d'3C obtidos para o material original, caso
o fracionamento ocorreu durante a grafitizacdo da amostra ou a
medicdo de AMS. Devido ao fato de que o teor de base bioldgica é
fornecido em "valores pré-bomba", todas proporcdes foram
multiplicadas por 93 (100% x 0,93) para refletir as porcentagens de
base biologica.

[00125] Uma quantidade precisa (entre 5 e 10 mg) de
polissacarideo carboxialquilado com tratamento de superficie foi
coletada e transferida para dentro de um tubo de quartzo que
compreende prata metalica e Oxido cuprico. O tubo de quartzo foi
colocado sob vacuo, selado e combustado a 850°C durante um
periodo de 1 hora. O forno foi resfriado (1°C/min), até que a amostra

estivesse a 400°C.
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[00126] O produto de didxido de carbono foi entdo purificado. Em
uma modalidade da presente inveng¢ao, a purificagdo € realizada
colocando o tubo de quartzo em um craqueador tubular (como
ilustrado em ASTM D 6866-06 A) sob vacuo. O craqueador tubular foi
entdo imergido em um Dewar que compreende nitrogénio liquido. O
tubo foi craqueado de forma criogénica, permitindo que quaisquer
gases nao congelados escapem. Uma mistura de alcool/gelo seco foi
entdo colocada ao redor do craqueador tubular, sublimando o teor de
dioxido de carbono. O dioxido de carbono sublimado foi entdo
transferido para dentro de um tubo de acgo inoxidavel (volume
conhecido) possuindo uma tampa. Esta tampa foi fechada e outros
gases foram deixados escapar do craqueador tubular. O tubo de aco
inoxidavel foi entdo conectado a um tubo de Pyrex® evacuado. O tubo
de acgo inoxidavel foi deixado atingir a temperatura ambiente e a
pressao foi observada. O diéxido de carbono foi deixado entrar no tubo
de Pyrex®. A parte do fundo do tubo de Pyrex® foi imergida em
nitrogénio liquido e a parte do topo foi vedada. Os tubos foram
enviados para uma instalacdo de AMS para determinacdo das
proporgoes de '“C.

Micrografias Eletrbnicas de Varredura

[00127] Micrografias eletrobnicas de varredura foram registradas
usando um microscopio eletrénico de varredura Hitachi® S 3000N. As
amostras foram colocadas sobre papel adesivo com face dupla,
coladas a uma placa de aluminio. Quaisquer particulas n&o coladas
foram removidas usando um jato de ar. Uma camada fina (cerca de 10
nm) de ouro foi entdo aplicada a superficie da amostra colada usando
um revestidor por crepitacdo. A superficie foi entdo escaneada e
registrada.

Producao de Artigo Higiénico Prototipico

[00128] Os artigos higiénicos foram preparados por um processo
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que usa o aparelho formador de membros absorventes (figuras 2 e 3).
Polpa de sulfato branqueada em felpas (8,5 g, SolLoNo®,
Weyerhaeuser, Federal Way, WA) foi umidificada em uma sal com
umidade relativa na faixa entre 65% e 80%. A polpa em felpas foi
dividida em quatro parcelas (1,425 g; 2,360 g; 2,360 g; e 2,360 g).
[00129] Um filtro n&o-tecido de polipropileno consolidado
termicamente de 10 x 20 cm (17 g/m?, Industrias Maquin S.A., Puebla,
México) foi posicionado no fundo da célula de moldagem (10 x 20 cm).
A célula de moldagem foi montada e posicionada no aparelho
formador de membros absorventes. Depois da criagdo de um vacuo na
camara de vacuo, o motor foi ligado. O regulador de ar pressurizado
foi ativado, permitindo que ar pressurizado entrasse no aparelho (0,41
MPa (60 psi), Bico de 6/14). A primeira parte de felpas (1,425 g) foi
adicionada usando um funil, e em seguida, a adicdo do polissacarideo
carboxialquilado com tratamento de superficie (1,860 g) vinte
segundos depois. Depois de um retardamento de 10 segundos, a
segunda parte de felpas (2,360 g) foi adicionada, e em seguida, a
adicdo de mais uma parte do polissacarideo carboxialquilado com
tratamento de superficie (1,860 g) vinte segundos depois. Novamente,
depois de um retardamento de 10 segundos, a terceira parte de felpas
(2,360 g), e em seguida, adigdo de uma outra parte de polissacarideo
carboxialquilado com tratamento de superficie (1,860 g) vinte
segundos depois. Finalmente, depois de um retardamento de 10
segundos, a quarta parte de felpas (2,360 g) foi adicionada, e o
aparelho foi desligado 20 segundos depois.

[00130] A célula de moldagem foi removida lentamente do aparelho
formador de membros absorventes. A mistura de felpas nao-
tecidas/polissacarideo carboxialquilado com tratamento de superficie
foi colocada sob uma prensa hidraulica (10 x 20 cm) encaixada, e ao

mesmo tempo, permanecendo na célula de moldagem. A mistura foi
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comprimida usando uma forga na faixa entre 2 e 174 tonelada (4,9 kN
a 14,7 kN) durante um periodo de dois minutos. Em uma modalidade
da presente invencao, depois da compressao, um membro absorvente
com uma espessura na faixa entre cerca de 6,71 m e cerca de 7,4
mm, um peso especifico de cerca de 0,10 g/cm?®, e um teor de amido
carboxialquilado com tratamento de superficie de cerca de 39,7% foi
obtido. Para simular uma folha de topo de artigo absorvente, outro filtro
ndo-tecido (17 g/m?, Industrias Maquin S.A., Puebla, México) de
polipropileno consolidado termicamente foi colocado sobre o membro
absorvente. Um filme de polietileno laminado (20 g/m?, Bonlam, San
Luis-Potosi, México) foi colocado sobre o outro lado do membro
absorvente para simular a folha de fundo absorvente. Os membros
absorventes foram entdo empilhados em colunas com entre 4 e 6 itens
e ensanduichados entre placas de Plexiglas aplicando uma presséo de
0,0044 MPa (0,7 psi) durante um periodo de 20 min.

Teste de Reumectacédo e Teste de Taxa de Captacao

[00131] O tamanho dos artigos higiénicos prototipicos é pequeno
em comparagdo com fraldas de bebé "tamanho 4" existentes no
mercado (tamanho do usuario na faixa entre 7 e 18 kg). A quantidade
de fluidos usada no teste foi adaptada ao tamanho menor dos artigos
prototipicos (50 mL/30 mL/30 mL). Para teste em escala maior
(tamanho 4), maiores volumes de fluidos sdo usados (100 mL/60
mL/60 mL).

[00132] Um artigo higiénico prototipico foi posicionado sobre uma
superficie plana e o centro (7/12 do comprimento) foi marcado com um
marcador permanente. Um cilindro de teste de Plexiglas® redondo
(figura 4) foi entdo colocado sobre a marca de carregado com solugéo
salina (50 mL). O cronbmetro foi iniciado tdo logo a solugdo salina
entrou em contato com o artigo higiénico. O cronédmetro foi parado téao

logo toda a solugdo tivesse desaparecido da superficie do artigo
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higiénico; o tempo decorrido foi denotado como T1. O artigo higiénico
foi deixado equilibrar durante um periodo de 20 min. O cilindro foi
subsequentemente removido e a superficie umida foi coberta com
papéis de filtro pesados (cerca de 15 g, VWR West-Chester, EUA, filtro
n° 28320-041 n° 415). Uma pressao externa 0,0048 MPa (0,7 psi) foi
entdo aplicada usando um peso de ago inoxidavel circular (3,13 kg)
tendo uma area superficial de 63,6 cm2. Alternativamente, qualquer
peso que produz uma pressao de 4,83 kPa (0,7 psi) pode ser usado. A
pressao foi mantida por 2 min. O aumento no peso dos papéis de filtro
corresponde a quantidade de fluido liberada pelo artigo higiénico e foi
denotada como a primeira re-humidificagao.

[00133] O cilindro foi entao recolocado e centrado sobre a marca. O
cilindro foi carregado com uma quantidade adicional de solucéo salina
(30 mL) e o cronémetro foi iniciado tdo logo a solugao salina entrou em
contato com o artigo higiénico. O cronémetro foi parado tao logo toda a
solugdo tivesse desaparecido da superficie do artigo higiénico; o
tempo decorrido foi denotado como T2. O artigo higiénico foi deixado
equilibrar durante um periodo de 20 min. O cilindro foi
subsequentemente removido e a superficie umida foi coberta com
papéis de filtro pesados (cerca de 15 g, VWR West-Chester, EUA, filtro
n° 28320-041 n° 415). Uma presséo externa 0,0048 MPa (0,7 psi) foi
entdo aplicada usando um peso de acgo inoxidavel circular (3,13 kg)
tendo uma area superficial de 63,6 cm?. A pressao foi mantida por 2
min. O aumento no peso dos papéis de filtro corresponde a quantidade
de fluido liberada pelo artigo higiénico e foi denotada como a segunda
re-humidificagao.

[00134] O cilindro foi entédo recolocado e centrado sobre a marca. O
cilindro foi carregado com uma quantidade adicional de solugéo salina
(30 mL) e o cronémetro foi iniciado tdo logo a solucéo salina entrou em

contato com o artigo higiénico. O cronémetro foi parado tao logo toda a
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solugdo tivesse desaparecido da superficie do artigo higiénico; o
tempo decorrido foi denotado como T3. O artigo higiénico foi deixado
equilibrar durante um periodo de 20 min. O cilindro foi
subsequentemente removido e a superficie umida foi coberta com
papéis de filtro pesados (cerca de 15 g, VWR West-Chester, EUA, filtro
n°® 28320-041 n° 415). Uma presséo externa 0,0048 MPa (0,7 psi) foi
entdo aplicada usando um peso de ago inoxidavel circular (3,13 kg)
tendo uma area superficial de 63,6 cm2. A pressao foi mantida por 2
min. O aumento no peso dos papéis de filtro corresponde a quantidade
de fluido liberada pelo artigo higiénico e foi denotada como a terceira
re-humidificacdo. A reumectgdo total corresponde a soma das
medicdes de re-humidificacao individuais.

[00135] A taxa de captagao correspondeao numero de mililitros de
solugdo salina absorvidos pelo artigo higiénico, dividido pelo tempo
decorrido para absorver o volume de solugao salina. A terceira taxa de
captacdo pode ser calculada da seguinte maneira: 30 mL/T3 = A3
(mL/s).

[00136] A taxa de captacdo média corresponde ao numero total de
mililitros de solucéo salina absorvidos pelo artigo higiénico (110 mL),
dividido pelo tempo total decorrido para absorver o volume de solugao
salina. A taxa de captacdo média pode ser calculada da seguinte
maneira: 110 mL/(T1 + T2 + T3) = Ar (mL/s).

EXEMPLOS

Amido de Batata Carbdxialquilado com Tratamento de Superficie de
Acido Citrico

[00137] Agua (900 mL), amido de batata (297 g; 14% de teor de

umidade) e hidroxido de sédio (5,6 g; solugdo a 50%) foram

adicionados a um bécher de 2 litros. A mistura foi agitada durante um
periodo de 35 min em uma temperatura de 40°C. Epicloridrina (1,1197

g) foi subsequentemente adicionada e a mistura foi deixada reagir por
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mais 35 min, mantendo a agitagao para produzir uma lama de amido
reticulado. Mais hidroxido de sédio (192 g; solugdo a 50%) foi
adicionado e a lama foi agitada por 5 min, produzindo um amido
gelatinizado. O amido gelatinizado foi aquecido até 60°C e misturado
com monocloroacetato de sédio (252 g; adicionado em parcelas
durante um periodo de 15 min). O gel foi deixado reagir por um
periodo de 1 hora, precipitado pela adicdo de metanol (~7,0 litros) e
filtrado. O precipitado resultante foi transformado em lama em uma
solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), o pH foi ajustado para
8,5-9,0, usando acido cloridrico e aquecido. A lama foi filtrada, o
residuo foi transformado em lama novamente em uma solugdo de
metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v) e filtrado. Uma aliquota (1 mL) do
filtrado foi retirada e misturada com algumas gotas de nitrato de prata.
A auséncia de um precipitado de cloreto de prata é indicativa da
pureza do produto. Quando um precipitado de cloreto de prata foi
observado, o produto foi transformado em lama novamente usando
uma solucdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), e filtrado. Este
processo foi repetido até que nenhuma precipitacdo de cloreto de
prata pudesse ser observada. O residuo foi subsequentemente
purificado lavando com metanol (2,0 litros), filtrado e secado em um
forno de conveccdo a 65°C.

[00138] O produto seco (300 g) foi dispersado em agua (2,7 litros)
para formar um hidrogel. O produto seco foi moido e peneirado em
0,833 mm e 0,147 mm (20 e 100 mesh). O produto peneirado (40 g) foi
misturado com uma solugdo de acido citrico (18 mL; 2,58 g de acido
citrico em 12 mL de agua e 105 mL de isopropanol). A torta foi
espalhada uniformemente sobre uma travessa de torta Pyrex® (cerca
de 23 cm de didmetro), tendo uma profundidade uniforme de cerca de
1 mm. Esta torta foi subsequentemente aquecida em um modo de

convecgao a 100°C durante um periodo de 19 min. Um aquecimento

Peticaio 870230043460, de 24/05/2023, pég. 50/84



47/59

adicional foi realizado em um forno infravermelho a 140°C durante um
periodo de 15 min. As caracteristicas absorventes do produto
resultante foram subsequentemente medidas e estdo resumidas na

Tabela 3 abaixo. O espectro de ATR-IR do produto esta ilustrado na

figura 5.
Tabela 3
Caracteristicas Absorventes de CMS com Tratamento de Superficie de
Acido Citrico
FSC 34,5 g/g

CRC 25,0 g/g

AUL (0,0048 MPa (0,7 psi)) 15,9 g/g

Teor de base biologica 82,2%

[00139] Os artigos higiénicos que compreendem o produto (CMS
com tratamento de superficie de acido citrico) foram
subsequentemente preparados e testados (Tabela 4).

Tabela 4

Desempenho dos Produtos Higiénicos

Terceira re-humidificacao 1,29
Reumectagao total 1,79
Terceira taxa de captagéo 0,25 mL/segundo
Taxa de captagdo média 0,14 mL/segundo

Numero de artigos higiénicos testados: 16; os resultados representam
valores médios

Amido de Batata Carbéxi-metilado com Tratamento de superficie de
Acido

[00140] Agua (900 mL), amido de batata (297 g; 14% de teor de

umidade) e hidroxido de sédio (5,6 g; solugdo a 50%) foram

adicionados a um bécher de 2 litros. A mistura foi agitada durante um
periodo de 35 min em uma temperatura de 40°C. Epicloridrina (1,1197

g) foi subsequentemente adicionada e a mistura foi deixada reagir por
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mais 35 min, mantendo a agitagcao para produzir uma lama de amido
reticulado. Mais hidroxido de sédio (192 g; solugdo a 50%) foi
adicionado e a lama foi agitada por 5 min, produzindo um amido
gelatinizado. O amido gelatinizado foi aquecido até 60°C e misturado
com monocloroacetato de sédio (252 g; adicionado em parcelas
durante um periodo de 15 min). O gel foi deixado reagir por um
periodo de 1 hora, precipitado pela adicdo de metanol (~7,0 litros) e
filtrado. O precipitado resultante foi transformado em lama em uma
solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), o pH foi ajustado para
8,5-9,0, usando acido cloridrico e aquecido. A lama foi filtrada, o
residuo foi transformado em lama novamente em uma solucdo de
metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v) e filtrado. Uma aliquota (1 mL) do
filtrado foi retirada e misturada com algumas gotas de nitrato de prata.
A auséncia de um precipitado de cloreto de prata é indicativa da
pureza do produto. Quando um precipitado de cloreto de prata foi
observado, o produto foi transformado em lama novamente usando
uma solucdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), e filtrado. Este
processo foi repetido até que nenhuma precipitacdo de cloreto de
prata pudesse ser observada. O residuo foi subsequentemente
purificado lavando com metanol (2,0 litros), filtrado e secado em um
forno de conveccao a 65°C.

[00141] O produto seco (300 g) foi dispersado em agua (2,7 litros)
para formar um hidrogel. O pH do hidrogel foi ajustado para 8,5-9,0. O
hidrogel foi subsequentemente secado em um forno de conveccgao a
65°C. O produto seco foi moido e peneirado em 0,833 mm e 0,147 mm
(20 e 100 mesh). O produto peneirado (15 g) foi misturado com uma
solucdo acida (18,0 mL; 2,58 g de acido citrico em 12 mL de agua e
105 mL de isopropanol). Para a preparagdo da solugdo de acido
cloridrico, o acido cloridrico (3.046 mL, 12 N) foi misturado com

isopropanol (105 mLO e agua (12 mL). Para a preparagédo da solugéo
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de acido estearico, o acido estearico foi dissolvido em isopropanol
(105 mL) e agua (12mL). Para a preparacdo da solugcdo de acido
acético, o acido acético glacial (2,21 g) foi dissolvido em isopropanol
(105 mL) e agua (12 mL). A torta foi espalhada uniformemente sobre
uma placa de Petri (cerca de 9 cm de didmetro), tendo uma
profundidade wuniforme de cerca de 1 mm. Esta torta foi
subsequentemente aquecida em modo de convecg¢ao a 100°C durante
um periodo de 15 min. Um aquecimento adiciona foi realizado em um
forno infravermelho (IV) a 140°C durante um periodo de 12 min. As
absorventes  do resultante  foram

caracteristicas produto

subsequentemente medidas e estdo resumidas abaixo na Tabela 5.

Tabela 5
Caracteristicas Absorventes do CMS com Tratamento Superficial de
Acido
Acido Cloridrico | Acido Estearico | Acido Acético
FSC 30,0 g/g 31,5 g/g 31,3 g/g
CRC 18,0 g/g 22,3 g/g 21,1 g/g
AUL (0,048 18,0 g/g 11,9 g/g 12,3 g/g
MPa ou0,005
MPa (0,7 psi))
ATR-IR da figura 6 figura 7
figura

Comparagao entre Ambientes de Tratamento Térmico Dinamico e
Estatico

[00142]  Agua (900 mL), amido de milho ceroso (297 g; 14% de teor
de umidade) e hidroxido de sédio (2,8 g; solugdo a 50%) foram
adicionados a um bécher de 2 litros. A mistura foi agitada durante um
periodo de 35 min em uma temperatura de 40°C. Epicloridrina (1,1197
g) foi subsequentemente adicionada e a mistura foi deixada reagir por

mais 35 min, mantendo a agitacdo para produzir uma lama de amido
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reticulado. Mais hidroxido de sédio (192 g; solugédo a 50%) foi
adicionado e a lama foi agitada por 5 min, produzindo um amido
gelatinizado. O amido gelatinizado foi aquecido até 60°C e misturado
com monocloroacetato de sédio (252 g; adicionado em parcelas
durante um periodo de 15 min). O gel foi deixado reagir por um
periodo de 1 hora, precipitado pela adicdo de metanol (~7,0 litros) e
filtrado. O precipitado resultante foi transformado em lama em uma
solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), o pH foi ajustado para
8,5-9,0, usando acido cloridrico e aquecido. A lama foi filtrada, o
residuo foi transformado em lama novamente em uma solugao de
metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v) e filtrado. Uma aliquota (1 mL) do
filtrado foi retirada e misturada com algumas gotas de nitrato de prata.
A auséncia de um precipitado de cloreto de prata é indicativa da
pureza do produto. Quando um precipitado de cloreto de prata foi
observado, o produto foi transformado em lama novamente usando
uma solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 vlv), e filtrado. Este
processo foi repetido até que nenhuma precipitacdo de cloreto de
prata pudesse ser observada. O residuo foi subsequentemente
purificado lavando com metanol (2,0 litros), filtrado e secado em um
forno de conveccao a 65°C.

[00143] O produto seco (100 g) foi dispersado em agua (900 mLO
para formar um hidrogel. O pH do hidrogel foi ajustado para 8,5-9,0. O
hidrogel foi subsequentemente secado em um forno de convecgao a
65°C. O produto seco foi moido em 0,833 mm e 0,147 mm (20 e 100
mesh).

Ambiente Dinamico

[00144] O produto peneirado (7,5 g) foi misturado com uma solucao
de acido citrico (18,0 mL; 2,58 g de acido citrico em 12 mL de agua e
105 mL de isopropanol). A lama resultante foi colocada em um frasco

com fundo redondo equipado com um agitador magnético e foi
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aquecido durante um periodo de 2 horas em uma temperatura de
90°C. A lama resultante foi subsequentemente aquecida sob agitacao
durante um periodo de 30 min a 140°C. Finalmente, o produto foi
deixado resfriar. As caracteristicas absorventes do produto resultante
foram subsequentemente medidas e estdo resumidas na Tabela 6.

Ambiente Estatico

[00145] O produto peneirado (5,0 g) do exemplo precedente foi
misturado com uma solugao de acido citrico (2,3 mL; 2,58 g de acido
citrico em 12 mL de agua e 105 mL de isopropanol). A lama resultante
foi colocada sobre um vidro de reldgio e transferida para dentro de um
forno de conveccgao onde ela foi aquecida a 100°C durante um periodo
de 10 min. O produto foi subsequentemente aquecido a 140°C. As
caracteristicas absorventes do produto resultante (depois de um
periodo de resfriamento) foram medidas depois de um periodo de
aquecimento a 140°C de 0,5, 1, 2 e 5 horas (figura 12).

IMPACTO DO AQUECIMENTO SOBRE CARBOXI-METIL-CELULOSE
COM_TRATAMENTO DE SUPERFICIE EM UM _ FORNO DE
CONVECCAO

[00146] Carboximetilcelulose (Aqualon B315, 8% de teor de

umidade) foi alimentada para dentro da extrusora em uma vazao de

3,8 kg/h. Uma solugéo alcalina (Ph 8,8) foi subsequentemente injetada
em uma vazao de 37,6 kg/h. A extrusora tinha o seguinte perfil de
temperatura no cilindro: Tb1 = 27°C; Tbho = 27°C; Ths = 27°C; Tbs =
25°C; Tbs = 28°C; The = 27°C; Tb7 = 28°C; Thg = 30°C e The = 24°C. O
produto hidrogel foi produzido em uma vazao de 38 hg/h e um teor de
umidade de 91%. O hidrogel foi subsequentemente secado em um
forno de convecgéo a 65°C, moido e peneirado. A fragdo entre 850 um
e 150 um (20-100 mesh) ficou retida.

[00147] O produto peneirado (5,0 g) foi misturado com uma solugao

de acido citrico (2,3 MI; 2,58 g de acido citrico em 12 MI de agua e 105
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Ml de isopropanol). A lama resultante foi colocada sobre um vidro de
relogio e transferida para dentro de um forno de convecgao onde ela
foi aquecida a 100°C durante por 10 min. O produto foi
subsequentemente aquecido a 140°C. As caracteristicas absorventes
do produto resultante (depois de um periodo de resfriamento) foram
medidas depois de um periodo de aquecimento a 140°C de 10, 30 e
120 min (figura 13).

TRATAMENTO TERMICO INFRAVERMELHO DE CMS

[00148] Agua (870 mL), amido de trigo (330 g) e hidroxido de sédio

(5,5 g; solucdo a 50%) foram adicionados a um bécher de dois litros. A

mistura foi agitada durante um periodo de 35 min em uma temperatura
de 40°C. Epicloridrina (1,97 g) foi subsequentemente adicionada e a
mistura foi deixada reagir por mais 35 min sob agitacao para produzir
uma lama de amido reticulado. Mais hidroxido de sédio (147 g; solugao
a 50%) foi adicionado e a lama foi agitada por 5 min, produzindo um
amido gelatinizado. O amido gelatinizado foi aquecido a 60°C e
misturado com monocloroacetato de soédio (213 g; adicionado em
parcelas durante um periodo de 15 min). O gel foi deixado reagir por
um periodo de 1 hora, precipitado pela adicado de metanol (~7,0 litros)
e filtrado. O precipitado resultante foi transformado em lama em uma
solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), o pH foi ajustado para
8,5-9,0 usando acido cloridrico, e aquecido. A lama foi filtrada, residuo
foi transformado novamente em lama em uma solucdo de
metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v),e filtrado. Uma aliquota (1 mL) do
filtrado foi retirada e misturada com algumas gotas de nitrato de prata.
A auséncia de um precipitado de cloreto de prata é indicativa da
pureza do produto. Quando um precipitado de cloreto de prata foi
observado, o produto foi transformado em lama novamente usando
uma solugcdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), e filtrado. Este

processo foi repetido até que nenhuma precipitacdo adicional de
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cloreto de prata possa ser observada. O residuo foi subsequentemente
purificado lavando com metanol (2,0 litros), filtrado e secado em um
forno de conveccao a 65°C.

[00149] O produto seco (100 g) foi dispersado em agua (900 mL)
para formar um hidrogel. O pH do hidrogel foi ajustado para 8,5-9,0. O
hidrogel foi subsequentemente secado em um forno de convecgao a
65°C. O produto seco foi moido e peneirado em 0,833 mm e 0,147 mm
(20 e 100 mesh). O produto peneirado (40 g) foi misturado com uma
solugao de acido citrico (18,0 mL; 5,16 g de acido citrico em 24 mL de
agua e 210 mL de isopropanol). A lama foi espalhada uniformemente
sobre uma travessa de torta Pyrex® e subsequentemente aquecida em
um forno de convecgédo a 100°C durante um periodo de 18 min. O
processo foi repetido com outro lote de produto seco (40 g). As duas
amostras foram subsequentemente colocadas em um forno
infravermelho (IV) e aquecidas a 140°C e 160°C, respectivamente. As
temperaturas das amostras, medidas com um termémetro IV foram,
entretanto, diferentes das temperaturas programadas do forno (Tabela
7). As caracteristicas absorventes das amostras (depois de um
periodo de resfriamento) foram medidas depois de um periodo de
aquecimento de 5, 10, 12, 15 e 20 min (figuras 14 e 15).

Tabela 7

Temperaturas Programadas e Medidas

Temperatur Temperatura Medida em Varios Tempos
Tempo
a
Program 20
Programad 2min | 5min | 10 min | 15 min _
ado min
a

5 min 121°C | 141°C |- - -

140°C 10 min 118°C | 161°C |160°C |- -

15 min 123°C | 166°C | 159°C |162°C |-

20 min | 120°C | 141°C | 156°C | 168°C | 167°C
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Temperatur Temperatura Medida em Varios Tempos
Tempo
a
Program 20
Programad 2 min S5min | 10 min | 15 min _
ado min
a
5 min 132°C | 161°C |- - -
160°C 10 min 123°C | 177°C |186°C |- -
15 min 117°C | 160°C |187°C |190°C |-
20 min 124°C | 157°C | 184°C |194°C | 196°C

CMS COM TRATAMENTO DE SUPERFICIE NO AGLOMERADOR

[00150] Agua (870 mL), amido de trigo (330 g) e hidréxido de sédio
(5,5 g; solucdo a 50%) foram adicionados a um bécher de dois litros. A
mistura foi agitada durante um periodo de 35 min em uma temperatura
de 40°C. Epicloridrina (1,97 g) foi subsequentemente adicionada e a
mistura foi deixada reagir por mais 35 min sob agitacao para produzir
uma lama de amido reticulado. Mais hidroxido de sédio (147 g; solugao
a 50%) foi adicionado e a lama foi agitada por 5 min, produzindo um
amido gelatinizado. O amido gelatinizado foi aquecido a 60°C e
misturado com monocloroacetato de sédio (213 g; adicionado em
parcelas durante um periodo de 15 min). O gel foi deixado reagir por
um periodo de 1 hora, precipitado pela adicdo de metanol (~7,0 litros)
e filtrado. O precipitado resultante foi transformado em lama em uma
solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), o pH foi ajustado para
8,5-9,0 usando acido cloridrico, e aquecido. A lama foi filtrada, residuo
foi transformado novamente em lama em uma solugcdo de
metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v),e filtrado. Uma aliquota (1 mL) do
filtrado foi retirada e misturada com algumas gotas de nitrato de prata.
A auséncia de um precipitado de cloreto de prata é indicativa da
pureza do produto. Quando um precipitado de cloreto de prata foi
observado, o produto foi transformado em lama novamente usando

uma solugcdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v), e filtrado. Este
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processo foi repetido até que nenhuma precipitacdo adicional de
cloreto de prata possa ser observada. O residuo foi subsequentemente
purificado lavando com metanol (2,0 litros), filtrado e secado em um
forno de conveccéo a 65°C.

[00151] O produto seco (100 g) foi dispersado em agua (900 mL)
para formar um hidrogel. O pH do hidrogel foi ajustado para 8,5-9,0. O
hidrogel foi subsequentemente secado em um forno de convecgao a
65°C. O produto seco foi moido e peneirado em 0,833 mm e 0,147 mm
(20 e 100 mesh).

[00152] Os parametros do aglomerador foram ajustados da
seguinte maneira: vazédo de ar 20 L/min; presséo do fluxo de ar: 103
kPa (15 psig); e temperatura do ar: 70°C. Cerca de 50 g do produto
seco foram colocados no aglomerador. Cerca de 5,0 g de uma solugao
de acido citrico (9,8 g de acido citrico em 100 mL de agua) foram
injetados através de um bico durante um periodo de cerca de 2 min.
Particulas de CMS com um teor de umidade de 10% foram obtidas. As
particulas foram colocados sobre uma travessa de torta Pyrex® e
colocadas em um forno IV aquecido em uma temperatura programada
de 140°C durante um periodo de 12 min (a temperatura medida depois
de 12 min era cerca de 160°C). O produto foi deixado resfriar e as

caracteristicas absorventes foram medidas (Tabela 8).

Tabela 8
Caracteristicas do CMS tratado no Aglomerador
FSC 29 g/g
CRC 16 g/g
AUL (0,048 MPa ou 0,7 psi) 17 g/g
Aparéncia fisica do gel Particulas de gel distintas
intumescido

CARBOXI-METIL-AMIDO DE TRIGO COM TRATAMENTO DE
SUPERFICIE DE ACIDO CITRICO

Peticaio 870230043460, de 24/05/2023, pég. 59/84



56/59

[00153] Agua (9070 mL), amido de trigo (337 g; teor de umidade de
12%) e hidréxido de sédio (5,5 g; solugao a 50%) foram adicionados a
um bécher de dois litros. A mistura foi agitada durante um periodo de
35 min em uma temperatura de 40°C. Epicloridrina (1,204 g) foi
subsequentemente adicionada e a mistura foi deixada reagir por mais
35 min sob agitagao para produzir uma lama de amido reticulado. Mais
hidroxido de sodio (192 g; solugao a 50%) foi adicionado e a lama foi
agitada por 5 min, produzindo um amido gelatinizado. O amido
gelatinizado foi aquecido a 60°C e misturado com monocloroacetato
de sddio (213 g; adicionado em parcelas durante um periodo de 15
min). O gel foi deixado reagir por um periodo de 1 hora, precipitado
pela adicdo de metanol (~7,0 litros) e filtrado. O precipitado resultante
foi transformado em lama em uma solugcdo de metanol/agua (2,0 litros;
9:1 v/v), o pH foi ajustado para 8,5-9,0 usando acido cloridrico, e
aquecido. A lama foi filtrada, residuo foi transformado novamente em
lama em uma solugcdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 v/v),e filtrado.
Uma aliquota (1 mL) do filtrado foi retirada e misturada com algumas
gotas de nitrato de prata. A auséncia de um precipitado de cloreto de
prata é indicativa da pureza do produto. Quando um precipitado de
cloreto de prata foi observado, o produto foi transformado em lama
novamente usando uma solugdo de metanol/agua (2,0 litros; 9:1 viv), e
filtrado. Este processo foi repetido até que nenhuma precipitacédo
adicional de cloreto de prata possa ser observada. O residuo foi
subsequentemente purificado lavando com metanol (2,0 litros), filtrado
e secado em um forno de convecgéao a 65°C.

[00154] O produto seco (300 g) foi dispersado em agua (2,7 L) para
formar um hidrogel. O pH do hidrogel foi ajustado para 8,5-9,0. O
hidrogel foi subsequentemente secado em um forno de convecgao a
65°C. O produto seco foi moido e peneirado em 0,833 mm e 0,147 mm

(20 e 100 mesh). O produto peneirado (40 g) foi misturado com uma
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solugao de acido citrico (18 mL; 2,58 g de acido citrico em 12 mL de
agua e 105 mL de isopropanol). A lama foi espalhada uniformemente
sobre uma travessa de torta Pyrex® (cerca de 23 cm de diametro),
tendo uma profundidade uniforme de cerca de 1 mm. Esta torta foi
subsequentemente aquecida em um modo de convecgcao a 100°C
durante um periodo de 19 min. Um aquecimento adicional foi realizado
em um forno infravermelho a 140°C durante um periodo de 15 min. As
caracteristicas  absorventes do  produto resultante  foram
subsequentemente medidas e estdo resumidas abaixo na Tabela 9.
Tabela 9

Caracteristicas Absorventes do CMS (Trigo) Com Tratamento de

Superficie de Acido Citrico

FSC 29,7 g/g

CRC 18,7 g/g

AUL (0,048 MPa ou 0,7 psi) 16,2 g/g
PRODUCAO DE AMIDOS CARBOXIALQUILADOS POR EXTRUSAO

REATIVA

[00155] Amido de trigo com um teor de umidade de 11% foi
alimentado para dentro de uma TSE (ZSE de 40 mm), usando um
alimentador gravimétrico agitado, em uma vazao de 9,25 kg/h (20,4
Ib/h). Monocloro-acetato de sédio foi alimentado concomitantemente
para dentro da extrusor (alimentador gravimétrico) em uma vazao de
4,2 kh/h. Uma solugédo de hidroxido de sédio (36%) foi injetada em
uma vazéao de 4,03 kg/h (8,9 Ib/h). O teor de agua do amido de trigo foi
aumentado para cerca de 20,6%. A extrusora tinha o seguinte perfil de
temperatura no cilindro: Th2 = 29°C; Tbz = 29°C; Ths = 32°C; Tbs =
43°C; Ths = 65°C; Tby = 121°C; Tbg = 101°C e Thg = 87°Ce Tb1o
=85°C. A velocidade da rosca foi estabelecida em 200 rpm e a carga
da rosca em 34%. A TSE era equipada com uma matriz que

compreende 10 furos (3 mm de diametro). A pressado de descarga da
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matriz foi de 144 kPa (21 psig). O extrudado tinha uma temperatura de
102°C. O extrudado foi subsequentemente secado em forno até um
teor de umidade de 6,7%, moido e peneirado (1,19 mm (16 mesh) e
0,297 mm (50 mesh sendo a frag&o retida). O DS foi caracterizado de
acordo com o método da Norma ASTM D1439-83a. Uma eficiéncia de
reacao de 80% foi obtida.

[00156] O produto seco (85 g) foi dispersado em uma solugédo de
metanol/agua (500 mL; 85:15 v/v) a 60°C por 90 min. A condutancia foi
medida como sendo de 8.300 uS/cm; o pH foi registrado como sendo
8,5. O produto foi filtrado e dispersado em uma solugdo de metanol/agua
(500 mL; 85:15 v/v) a 60°C por 90 min. A condutéancia foi medida como
sendo de 3.030 uS/cm; o pH foi registrado como sendo 8,4. O produto foi
filtrado e dispersado em uma solugdo de metanol/agua (500 mL; 85:15
v/v) a 60°C por 90 min. A condutancia foi medida como sendo de 2.250
uS/cm; o pH foi registrado como sendo 8,5. O produto foi filtrado e
dispersado em uma solucédo de metanol/agua (500 mL; 85:15 v/v) a 60°C
por 90 min. A condutancia foi medida como sendo de 900 uS/cm; o pH
foi registrado como sendo 8,3. O produto foi filtrado e dispersado em uma
solugdo de metanol/agua (500 mL; 85:15 v/v) a 60°C por 90 min. A
condutancia foi medida como sendo de 670 uS/cm; o pH foi registrado
como sendo 8,5. O produto foi filtrado e dispersado em uma solugao de
metanol/agua (500 mL; 85:15 v/v) a 60°C por 90 min. A condutancia foi
medida como sendo de 450 uS/cm; o pH foi registrado como sendo 8,5.
O produto foi filtrado e dispersado em uma solugédo de metanol/agua (500
mL; 85:15 v/v) a 60°C por 90 min. A condutancia foi medida como sendo
de 485 uS/cm; o pH foi registrado como sendo 8,5. O produto foi
finalmente filtrado e secado em um forno de conveccgéo a 65°C.

[00157] O produto seco (5,0 g) foi misturado com uma solugdo de
acido citrico (2,3 mL; 2,58 g de acido citrico em 12 mL de agua e 105

mL de isopropanol). A lama resultante foi espalhada uniformemente
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sobre um vidro de relégio e aquecida em um modo de convecgao a
100°C durante um periodo de 10 min. Um aquecimento adicional foi
realizado em um forno IV a 140°C durante um periodo de 12 min. As
caracteristicas  absorventes do  produto resultante  foram
subsequentemente medidas e estdo resumidas na Tabela 10 abaixo.
Tabela 10

Caracteristicas Absorventes do CMS (Trigo) com Tratamento de

Superficie de Acido Citrico

FSC 33 9/g
CRC 20 g/g
AUL (0,048 MPa ou 0,7 psi) 16 g/g

[00158] Em uma modalidade da presente invencédo, o amido foi
alimentado para dentro de uma extrusor em uma vazao de 12,7 kg/h
(28,0 Ib/h).  Monoloro-acetato de sdédio foi adicionado
concomitantemente para dentro de extrusor em uma vazao de 5,9 kg/h
(13,0 Ib/h). Agua corrente foi injetada através de um primeiro bico
posicionado 400 mm a jusante da extrusor, em uma vazao de 2,18
kg/h (4,8 Ib/h). Uma solucdo de hidroxido de sédio (50%) foi injetada
através do bico em uma vazao de 4,08 kg/h (9,0 Ib/h). A purificagéo
subsequente e o tratamento da superficie foram conduzidos de acordo
com o protocolo descrito acima. O produto foi subsequentemente
analisado por SEM (figuras 8 e 9).

[00159] Deve-se entender que a invencédo nao esta limitada na sua
aplicacao aos detalhes de construcdo e pecas descritas acima. A
invencao é capaz de outras modalidades e podendo ser praticada de
varias maneiras. Deve-se entender que a fraseologia ou terminologia
aqui utilizada é com o propdsito descritivo e nao-limitativo. Assim
sendo, embora a presente invengao tenha sido descrita acima a titulo
de suas modalidades ilustrativas, ela pode ser modificada sem fugir do

espirito, &mbito e natureza definidos nas reivindicagbes apensadas.
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REIVINDICAGOES

1. Material superabsorvente, caracterizado pelo fato de que
compreende: uma particula compreendendo um polissacarideo
carboxialquilado, tendo a referida particula um interior e uma
superficie, apresentando cada qual uma funcionalidade diferenciada; o
referido interior € absorvente; a referida superficie é tratada com um
acido nao reticulante, que induz ligacbes éster entre cadeias de
polissacarideos na referida superficie da particula, em que a referida
particula ndo apresenta ligagdes éster entre 1.750cm™” e 1.715cm’’
gquando observada por espectroscopia ATR-IR, a referida particula
mantendo uma forma de particula discreta quando contatada com uma
solugdo salina, e o referido material superabsorvente exibe uma
Absorvancia sob Carga (AUL) a 0,005 MPa (0,7 psi) de pelo menos 14
g/g e uma Capacidade de Retencdo Centrifuga (CRC) de pelo menos
18 g/g, em que o referido acido néao reticulante € HCI ou um acido
monovalente inorganico.

2. Material superabsorvente de acordo com a reivindicagao
1, caracterizado pelo fato de que a referida particula de polissacarideo
carboxialquilado exibe uma forma de particula de gel discreta quando
encharcada até seu volume maximo em solugao salina.

3. Material superabsorvente de acordo com a reivindicacao
1, caracterizado pelo fato de que a referida particula de polissacarideo
carboxialquilado tem uma Absorvéancia sob Carga (AUL) da referida
solugdo salina a 0,005 MPa (0,7 psi) maior do que uma particula
comparativa formada do polissacarideo carboxialquilado possuindo
uma superficie que n&o é tratada com o acido nao reticulante.

4. Material superabsorvente de acordo com a reivindicagéo
1, caracterizado pelo fato de que a referida particula de polissacarideo
carboxialquilado exibe uma Capacidade de Encharcamento Livre

(FSC) de pelo menos 26 g/g.
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5. Material superabsorvente de acordo com a reivindicacao
1, caracterizado pelo fato de que a referida particula de polissacarideo
carboxialquilado tem um tamanho na faixa entre 150 um e 850 um.

6. Material superabsorvente de acordo com a reivindicagao
1, caracterizado pelo fato de que o referido polissacarideo
carboxialquilado tem um grau de substituicdo variando de 0,2 a 1,0.

7. Material superabsorvente de acordo com a reivindicagao
1, caracterizado pelo fato de que o referido polissacarido
carboxialquilado possui um padrdo de distribuicdo de carboxialquila
homogéneo.

8. Material superabsorvente de acordo com a reivindicacéo
1, caracterizado pelo fato de que a referida particula de polissacarido
carboxialquilado € semelhante a um vidro.

9. Material superabsorvente de acordo com a reivindicagio
1, caracterizado pelo fato de que o referido polissacarido
carboxialquilado € um carboximetil amido.

10. Material superabsorvente de acordo com a
reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de que a referida solucéo
salina € uma solugao a 0,9% de NaCl.

11. Material superabsorvente de acordo com a
reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de que o referido membro
absorvente tem um conteudo de particula de polissacarideo
carboxialquilado entre 30% e 60%.

12. Material superabsorvente de acordo com a
reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de que se encontra sob a
forma de um artigo higiénico selecionado do grupo que consiste em
fraldas, artigos de incontinéncia, lengos higiénicos, produtos de higiene

feminina, e curativos absorventes.
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