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“PROCESSO PARA A PRODUCAO DE PARTICULAS DE POLIMERO
QUE ABSORVEM AGUA, PARTICULAS DE POLIMERO QUE
ABSORVEM AGUA, E, ARTIGO QUE ABSORVE FLUIDO”

Descricao

[1] A presente invengdo refere-se a um processo para a produgao
de particulas de polimero que absorvem agua através de goticulas de
polimerizagdo de uma solu¢do de mondmero em uma fase gasosa circundante,
sob condi¢des especificas.

[2] A preparacdo de particulas de polimero que absorvem 4gua é
descrita na monografia "Modern Superabsorbent Polymer Technology", F.L.
Buchholz and A.T. Graham, Wiley-VCH, 1998, nas paginas 71 a 103.

[3] Sendo produtos que absorvem solug¢des aquosas, as particulas
de polimero que absorvem &dgua sdo usadas para produzir fraldas, tampdes,
absorventes sanitarios e outros artigos de higiene, mas também como agentes
que retém agua no mercado de jardinagem. As particulas de polimero que
absorvem agua sdo também referidas como “polimeros superabsorventes” ou
como a “superabsorventes”.

(4] A preparacdo de particulas de polimero que absorvem agua
através da polimerizacdo de goticulas de uma solu¢do de mondmero €
descrita, por exemplo, nas EPO 348 180 Al, WO 96/40427 Al,
US 5,269,980, DE 103 14 466 Al, DE 103 40 253 Al, DE 10 2004 024 437
Al, DE 102005 002 412 A1, DE 10 2006 001 596 A1, WO 2008/009580 Al,
WO 2008/009598 A1, WO 2008/009599 Al, WO 2008/009612 Al, WO
2008/040715 A2, WO 2008/052971, e na WO 2008/086976 Al.

[5] A polimerizagdo de goticulas de solu¢do de mondmero em
uma fase gasosa , que circunda as goticulas ("polimeriza¢io por formacao de
goticulas") fornece particulas de polimero que absorvem agua redondas de
uma alta especificidade média (mSPHT). A especificidade média € uma

medida do arredondamento das particulas de polimero e pode ser
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determinada, por exemplo, com o sistema de andlise de imagem Camsizer®
(Retsch Technology GmbH; Haan; Alemanha). As particulas de polimero que
absorvem agua, obtidas através de polimerizacdo por formacgdao de goticulas
sao, de um modo tipico, esferas ocas.

(6] Constitui um objeto da presente inven¢ao prover particulas de
polimero que absorvem 4gua tendo propriedades aperfeicoadas, isto ¢,
compreendendo particulas de polimero que absorvem 4gua tendo uma alta
capacidade de reten¢do centrifuga (CRC), uma alta absor¢ao sob uma carga
de 49,2 g/ cm? (AUHL), e uma estabilidade mecanica superior.

[7] Um outro objetivo foi o de prover particulas de polimero que
absorvem 4gua, tendo uma alta densidade de massa e uma estreita distribui¢ao
de diametro de particula.

[8] Um outro objetivo foi o de prover particulas de polimero que
absorvem agua tendo propriedades de transporte e de dosagem excelente, o
que reduz a variabilidade da dosagem e o dano da particula.

[9] Um outro objetivo foi o de prover particulas de polimero que
absorvem agua tendo excelente estabilidade sob condi¢cdes de estresse
mecanico.

[10] O objeto € alcangado através de um processo para a produgao
de particulas de polimero que absorvem &agua através da polimerizacdo de
goticulas de uma solucdo de mondmero em uma fase gasosa aquecida
circundante e através do fluxo da co-corrente gasosa através da camara de
polimerizagdo, em que a temperatura do gas, que deixa a camara de
polimerizagdo, € de 130°C, ou menos, a velocidade do gis no interior da
camara de polimerizagdo € de pelo menos 0,5 m/s, e as goticulas sdo geradas
através do uso de uma placa de goticulas tendo uma pluralidade de orificios.
[11] As particulas de polimero que absorvem 4gua, obteniveis
através da polimerizacdo por formagao de goticulas, possuem, de um modo

tipico, a forma de esferas ocas parcialmente endentadas tendo apenas uma
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cavidade grande. As esferas ocas sdo sensiveis ao estresse mecanico.

[12] A presente inven¢cdo € baseada na descoberta de que a
diminui¢do da temperatura da reacdo, o aumento da velocidade gasosa, € o
aumento da separagdo dos orificios possui um forte impacto sobre a estrutura
das particulas de polimero que absorvem 4gua, preparadas através da
polimerizagao por formagao de goticulas.

[13] O resultado de condi¢des especificas de acordo com o
processo da presente invengdo sdo particulas de polimero que absorvem agua,
tendo uma densidade de massa aumentada, uma distribui¢do de diametro de
particula estreita, varias cavidades menores em vez de uma cavidade grande, e
uma estabilidade mecanica superior, assim como excelentes propriedades de
dosagem.

[14] A presente inven¢do prové ainda particulas de polimero que
absorvem 4gua, obteniveis através do processo de acordo com a inveng¢do, em
que as particulas de polimero possuem uma esfericidade média de a partir de
0,86 a 0,99, uma densidade de massa de pelo menos 0,58 g/ cm3, e um
diametro de particula médio de 250 a 550 um, em que a distribuicdo de
didmetro de particula € inferior a 0,7 e a razdo de particulas tendo uma
cavidade para particulas tendo mais do que uma cavidade € inferior a 1,0.

[15] A presente invenc¢do prove ainda artigos que absorvem fluido,
que compreendem as particulas de polimero que absorvem &4gua de acordo
com a invengao.

Descricao detalhada da invencao

A. Definicoes

[16] Tal como aqui usado, o termo “composi¢do que absorve
fluido” refere-se a um componente do artigo que absorve fluido, que €
primariamente responsavel pela manipula¢ido do fluido do artigo que absorve
fluido, incluindo a aquisi¢do, transporte, distribui¢do e armazenamento de

fluidos corporeos.
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[17] Como aqui usado, o termo “niicleo que absorve fluido” refere-
se a uma composi¢cdo que absorve fluido, que compreende um material
fibroso e particulas de polimero que absorvem 4gua. O nicleo que absorve
fluido € primariamente responsavel pela manipulacdo do fluido do artigo que
absorve fluido, incluindo a aquisi¢do, o transporte, a distribuicdio e o
armazenamento de fluidos corpodreos.

[18] Como aqui usado, o termo “camada” refere-se a uma
composi¢dao que absorve fluido, cuja dimensdo primaria estende-se ao longo
de seu comprimento e largura. Deve ser conhecido que o termo “camada” nao
estd necessariamente limitado a camadas unicas ou a folhas da composi¢ao
que absorve fluido. Deste modo, uma camada pode compreender laminados,
compositos, combinacdes de varias folhas de tecidos de diferentes materiais.
[19] Como aqui usado, o termo “dimensdo x” refere-se ao
comprimento, € o termo “dimensdo y” refere-se a largura da composigao,
camada, nudcleo ou artigo que absorve fluido. De um modo geral, o termo
“dimensdo x-y” refere-se ao plano, ortogonal a altura ou a espessura da
composi¢do, camada, nicleo ou artigo absorvente de fluido.

[20] Como aqui usado, o termo “dimensdo z” refere-se a dimensao
ortogonal ao comprimento e a largura da composi¢do, camada, nicleo ou
artigo que absorve fluido. De um modo geral, o termo “dimensdo-z” refere-se
a altura da composi¢ao que absorve fluido.

[21] Como aqui usado, o termo “chassi” refere-se ao material que
absorve fluido, que compreende a camada permeavel a liquido superior e a
camada impermedvel a liquido inferior.

[22] Como aqui usado, o termo “peso base” indica o peso do nicleo
que absorve fluido por metro quadrado e ele inclui o chassi do artigo que
absorve fluido. O peso base €é determinado em regides distintas do nicleo que
absorve fluido: a média total frontal € o peso base do niicleo que absorve

fluido 5,5 cm a frente do centro do nicleo para a extremidade distal frontal do
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ntcleo; a zona de insulto € o peso base do nicleo que absorve fluido, 5,5 cm a
frente e 0,5 cm para tras do centro do nicleo; a média total posterior € o peso
base do nicleo que absorve fluido, 0,5 cm para tras do centro do nicleo, em
relacdo a extremidade distal posterior do nicleo.

[23] Como aqui usado, o termo “densidade” indica o peso do
nucleo que absorve fluido, por volume, e ele inclui o chassi do artigo que
absorve fluido. A densidade é determinada em regides distintas do nucleo,
que absorve fluido: a média total frontal € a densidade do nucleo que absorve
fluido, 5,5 cm a frente do centro do nicleo em relagdo a extremidade distal
frontal do nicleo; a zona de insulto € a densidade do nuicleo que absorve
fluido, 5,5 cm a frente e 0,5 cm para trds do centro do nucleo; a média total
posterior € a densidade do nicleo que absorve fluido, 0,5 cm para tras do
centro do nicleo em relagdo a extremidade distal posterior do nicleo.

[24] Além disso, deve ser entendido que o termo “superior” refere-
se a composi¢des que absorvem fluido, que estdo mais proximas do usuario
do artigo que absorve fluido. De um modo geral, a folha de topo € a
composi¢do mais proxima do usudrio do artigo que absorve fluido, aqui a
seguir descrita como a ‘“camada permedvel a liquido superior”.
Contrariamente, o termo “inferior” refere-se a composicoes que absorvem
fluido, que estdao a distancia do usudrio do artigo que absorve fluido. De um
modo geral, a folha posterior € a composi¢do que estd mais afastada do
usudrio do artigo que absorve fluido, aqui a seguir descrita como a “camada
impermeavel a liquido”.

[25] Como aqui usado, o termo “permedvel a liquido” refere-se a
um substrato, camada ou laminado, assim permitindo com que liquidos, isto €,
fluidos do corpo, tais que a urina, menstruacoes e/ ou fluidos vaginais
prontamente penetrem através de sua espessura.

[26] Como aqui usado, o termo “impermeavel a liquido”, refere-se

a um substrato, camada ou a um laminado, que ndo permita com que 0s
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fluidos corpoéreos passem através do mesmo, em uma dire¢do geralmente
perpendicular ao plano da camada, no ponto de contato de liquido, sob
condi¢des de uso ordindrias.

[27] Os artigos que absorvem fluido podem também compreender
mais do que um nucleo absorvente de fluido, em um modo que compreende
um sistema de nicleo duplo, incluindo um nicleo superior € um nitcleo
inferior, a seguir denominados de “ndcleo primario” e de “nicleo
secundario”.

[28] Como aqui usado, o termo “hidrofilico refere-se a
umectabilidade de fibras pela dgua depositada sobre estas fibras. O termo
“hidrofilico” é definido pelo angulo de contato e pela tensdo superficial dos
fluidos corpdreos. De acordo com a definicdo de Robert F. Gould na
publicagdo de 1964 da American Chemical Society "Contact angle,
wettability and adhesion”, uma fibra € referida como hidrofilica, quando o
angulo de contato entre o liquido e a fibra, em especial sobre a superficie da
fibra, € inferior a 90° ou quando o liquido tende a se espalhar, de um modo
espontaneo, sobre a mesma superficie.

[29] De um modo contrario, o termo ‘“hidrofébico” refere-se a
fibras, que apresentam um angulo de contato demais do que 90°, ou que nao
espalham espontaneamente o liquido através da superficie da fibra.

[30] Como aqui usado, o termo “sec@o” ou "zona” refere-se a uma
regido definida da composi¢do que absorve o fluido.

[31] Como aqui usado, o termo “artigo” refere-se a qualquer
material solido tridimensional, que seja capaz de adquirir e de armazenar os
fluidos descarregados a partir do corpo. Os artigos preferidos de acordo com a
presente invencdo sao artigos que absorvem fluido descartaveis, que sio
projetados para serem usados em contato com o corpo de um usuério, tais que
os forros de cal¢a que absorvem fluido descartdveis, absorventes sanitarios,

protetores menstruais, inser¢des/ tampdes para a incontinéncia, fraldas,
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fraldas para calgas de treino, tampdes para as mamas, insercoes / tampoes
interlabiais, e os similares.

[32] Como aqui usado, o termo “fluidos corpéreos” refere-se a
qualquer fluido produzido e descarregado pelo corpo humano ou animal, tal
que urina, fluidos menstruais, fezes, secrecoes vaginais , € 0s similares.

B.Particulas de polimero que absorvem 4gua

[33] As particulas de polimero que absorvem 4gua sdo preparadas
através da polimerizacdo de goticulas de uma solu¢do de mondmero, que
compreende:

a) pelo menos um mondmero etilenicamente insaturado, que
contém grupos acidos e que pode ser, pelo menos parcialmente, neutralizado,

b) pelo menos um reticulador,

¢) pelo menos um iniciador,

d) opcionalmente um ou mais  mMONOMeros
etilenicamente insaturados com 0s mondmeros mencionados sob a),

e) opcionalmente um ou mais polimeros soliveis em agua, e

f) agua,

em uma fase gasosa aquecida circundante e fluindo a co-
corrente de gas através da camara de polimeriza¢do, em que a temperatura do
gas, que deixa a camara de polimerizacao, € de 130°C, ou menos, a velocidade
do gés no interior da cdmara de polimerizacao € de pelo menos 0,5 m/ s, e as
goticulas sdo geradas através do uso de uma placa de goticulas tendo uma
pluralidade de orificios.
[34] As particulas de polimero que absorvem agua sdo, de um
modo tipico, insoliveis, mas intumesciveis em agua.
[35] Os monomeros a) sdo preferivelmente soldveis em 4gua, isto €,
a solubilidade em agua a 23°C €, de um modo tipico, de pelo menos 1 g/100 g
de agua, de um modo preferido de pelo menos 5 g/ 100 g de dgua, de um

modo mais preferido de pelo menos 25 g/ 100 g de 4gua, e de um modo ainda
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mais preferido de pelo menos 35 g/100 g de agua.

[36] Os mondmeros a) adequados sdo, por exemplo, acidos
carboxilicos etilenicamente insaturados, tais que o acido acrilico, o acido
metacrilico, o 4cido maleico e o 4acido itacOnico. Mondmeros particularmente
preferidos sdo o acido acrilico e o 4cido metacrilico. De um modo muito
particular, € preferido o 4cido acrilico.

[37] Outros mondmeros a) adequados sdo, por exemplo, os acidos
sulfonicos etilenicamente insaturados, tais que o 4acido vinil sulfonico, acido
estireno sulfonico e o acido 2-acrilamido-2-metilpropano sulfonico (AMPS).
[38] As impurezas podem apresentar um forte impacto sobre a
polimerizagdo. Sao preferidos, de um modo especial, os mondmeros a)
purificados. Os métodos de purificagdo uteis sdo expostos nas WO
2002/055469 Al, WO 2003/078378 Al e na WO 2004/035514 Al. Um
monomero a) adequado €, de acordo com a WO 2004/035514 Al, o acido
acrilico purificado tendo 99,8460 %, em peso, de acido acrilico, 0,0950 %, em
peso, de acido acético, 0,0332 %, em peso, de agua, 0,0203, em peso, de
acido propidnico, 0,0001 %, em peso, de furfurais, 0,0001 %, em peso, de
anidrido maléico, 0,0003 %, em peso, de 4cido diacrilico e 0,0050%, em peso,
do éter monometilico de hidroquinona.

[39] O 4cido diacrilico polimerizado € uma fonte quanto a
monomeros residuais, devido a decomposi¢ao térmica. Se as temperaturas
durante o processo forem baixas, a concentracdo do acido diacrilico ndo €
mais critica e os dcidos acrilicos tendo concentra¢cdes mais altas de acido
diacrilico, isto €, de 500 a 10.000 ppm, podem ser usados para o processo
inventivo.

[40] O conteido de acido acrilico e/ ou de sais do mesmo na
quantidade total de monomeros a) €, de um modo preferido, de pelo menos 50
mol %, de um modo mais preferido de pelo menos 90 mol %, e de um modo

ainda mais preferido de pelo menos 95 mol %.
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[41] Os grupos acidos dos mondmeros a) sdo, de um modo tipico,
parcialmente neutralizados, de um modo preferido em uma extensdo de a
partir de 25 a 85 mol %, de um modo preferencial em uma extensao de a
partir de 50 a 80 mol %, e de um modo ainda mais preferido de 60 a 75 mol
%, para os quais os agentes de neutraliza¢do usuais podem ser usados, de um
modo preferido os hidréxidos de metal alcalino, 6xidos de metal alcalino,
carbonatos de metal alcalino ou hidrogeno carbonatos de metal alcalino, e
misturas dos mesmos. Em vez dos sais de metal alcalino, € também possivel
usar amonia ou aminas organicas, por exemplo, trietanol amina. E também
possivel usar Oxidos, carbonatos, hidrogeno carbonatos e hidroxidos de
magnésio, calcio, estroncio, zinco ou aluminio como pods, suspensdes ou
solucoes e misturas de quaisquer dos agentes de neutralizacdo acima.
Exemplos quanto a uma mistura € uma solu¢cdo de aluminato de sodio. O
s6dio e o potassio sdo, de um modo particular, preferidos como metais
alcalinos, mas uma preferéncia muito particular € dada a hidréxido de sédio,
carbonato de sodio ou hidrogeno carbonato de sodio, e a misturas dos
mesmos. De um modo tipico, a neutralizacdo € alcancada através da mistura
no agentes de neutralizacdo como uma solu¢do aquosa, como uma fusdo, ou
ainda, de um modo preferido, também como um sélido. Por exemplo, o
hidréxido de s6dio com um conteido de agua significativamente abaixo de
50%, em peso, pode estar presente como um material ceroso, tendo um ponto
de fusdo acima de 23°C. Neste caso, a adi¢do dosada como um material em
peca ou fusdo, em temperatura elevada, € possivel.

[42] De um modo opcional, € possivel adicionar a solugdo de
mondmero, ou aos materiais de partida da mesma, um ou mais agentes de
quelagdo para mascarar os ions metalicos, por exemplo o ferro, com o
proposito de estabilizacdo. Os agentes de quelagdo adequados sdo, por
exemplo, citratos de metal alcaliono, 4cido citrico, tartaratos de metal

alcalino, lactatos e glicolatos de metal alcalino, trifosfato pentassodico,
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tetraacetato de etileno diamina, acido nitrilo acético, e todos os agentes de
quelagdo conhecidos sob a marca Trilon®, por exemplo, Trilon® C
(pentaacetato de dietileno triamina), Trilon® D (trissédio (hidroxietil)-
(triacetato de etileno diamina), e Trilon® M (4cido metil glicina diacético).
[43] Os monOmeros a) compreendem, de um modo tipico,
inibidores de polimerizacdo, de um modo preferido os monoéteres de
hidroquinona, como um inibidor para o armazenamento.

[44] A solu¢cdo de monomero compreende, de um modo preferido,
até 250 ppm, em peso, mais preferivelmente ndo mais do que 130 ppm , em
peso, de um modo mais preferido ndo mais do que 70 ppm, em peso, €
preferivelmente ndo menos do que 10 ppm, em peso, mais preferivelmente
ndo menos do que 30 ppm, em peso, € de um modo especial cerca de 50 ppm,
em peso, de monoéter de hidroquinona, com base, em cada caso, no acido
acrilico, os sais do 4cido acrilico sendo contados como o 4cido acrilico. Por
exemplo, a solu¢do de mondmero pode ser preparada usando o dcido acrilico
tendo um conteiddo de monoéter de hidroquinona apropriado. Os monoéteres
de hidroquinona podem, no entanto, ser também removidos a partir da
solucdo de mondmero através de absor¢do, por exemplo, sobre carvao
ativado.

[45] Os monoéteres de hidroquinona preferidos sdao o éter
monometilico de hidroquinona (MEHQ) e/ ou alfa-tocoferol (vitamina E).
[46] Os agentes de reticulacdo b) adequados sdo os compostos
tendo pelo menos dois grupos adequados para a reticulacdo. Tais grupos sao,
por exemplo, grupos etilenicamente insaturados, que podem ser polimerizados
através de um mecanismo de radical livre na cadeia do polimero e grupos
funcionais, que formam ligagdes covalentes com os grupos acidos do
monomero a). De um modo adicional,ions metalicos polivalentes, que podem
formar uma ligacdo coordenada com pelo menos dois grupos acidos do

monodmero a) sdo também agentes de reticulacdo adequados b).
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[(47] Os agentes de reticulagdo b) sdo, de um modo preferido,
compostos tendo pelo menos dois grupos polimeriziveis por radical livre, que
podem ser polimerizados através de um mecanismo de radical livre na rede de
polimero. Os reticuladores b) adequados sao, por exemplo, o dimetacrilato de
etileno glicol, o diacrilato de dietileno glicol, o diacrilato de polietileno glicol,
o dimetacrilato de alila, o triacrilato de trimetilol propano, trialil amina,
cloreto de tetraalquil amonio, tetraalil oxietano, tal como descrito na EP 0 530
438 Al, e di- e triacrilatos, tal como descrito nas EP 0547 847 Al,
EP 0559 476 A1, EP 0632 068 A1, WO 93/21237 A1, WO 2003/104299 Al,
WO 2003/104300 Al, WO 2003/104301 Al e na DE 103 31450 Al,
acrilatos mistos que, assim como 0s grupos acrilatos, compreendem outros
grupos etilenicamente insaturados, tal como descrito na DE 103 314 56 Al e
na DE 103 55 401 A1, ou misturas de um agente de reticulagdo, tal como
descrito, por exemplo, na in DE 19543 368 Al, DE 196 46 484 Al, WO
90/15830 A1l e na WO 2002/32962 A2.

(48] Os reticuladores b) adequados sdao, de um modo particular, o
éter trialilico de pentaeritritol, tetraaliloxi etano, N,N'-metileno bisacrilamida,
trimetilol propano 15-vezes etoxilado, diacrilato de polietileno glicol,
triacrilato de trimetilol propano e trialil amina.

[49] De um modo muito particularmente preferido, os reticuladores
b) sdo os glicerdis polietoxilados e/ ou propoxilados, que foram esterificados
com o acido acrilico ou com o 4cido metacrilico, de um modo a fornecer os
di- ou triacrilatos, tal como descrito, por exemplo, na WO 2003/104301 Al.
Os di- e triacrilatos de glicerol 3- ou 10-vezes etoxilados sdo particularmente
vantajosos. Sao preferidos, de um modo muito particular, os di- ou triacrilatos
de glicerol 1- a 5-vezes etoxilado e/ ou propoxilado. Sdo mais preferidos os
triacrilatos de glicerol 3- a 5-vezes etoxilado ou propoxilado, e de um modo
especial o triacrilato de glicerol 3-vezes etoxilado.

[50] A quantidade de reticulador b) €, de um modo preferido, de
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0,05 a 1,5%, em peso, e de um modo mais preferido de 0,1 a 1 %, em peso, e
ainda mais preferivelmente de 0,3 a 0,6%, em peso, com base, em cada caso,
no mondmero a). Quando do aumento da quantidade de reticulador b) a
capacidade de retencdo centrifuga (CRC) diminui e a absor¢do sob uma
pressdo de 21, 0 g/ cm? (AUL) passa através de um maximo.

[51] Os iniciadores c¢) usados podem ser todos 0s compostos, que se
desintegram em radicais livres sob as condi¢des de polimerizacdo, por
exemplo, os peroxidos, hidroperdxidos, peroxido de hidrogénio, persulfatos,
compostos azo e iniciadores redox. E preferido o uso de iniciadores soliveis
em 4gua. Em alguns casos, é vantajoso o uso de misturas de varios
iniciadores, por exemplo, misturas de peréxido de hidrogénio e de peroxo
dissulfato de sédio ou de potéassio. Misturas de perioxido de hidrogénio e de
peroxo dissulfato de sédio podem ser usadas em qualquer propor¢ao.

[52] Os 1niciadores c) particularmente preferidos sd@o os iniciadores
azo, tais que o diidroxicloreto de 2,2'- azobis [2- (2-imidazolin-2-il) propano]
e o didirocloreto de 2,2'- azobis [2- (5-metil-2-imidazolin-2-il) propanop], e
os fotoiniciadores , tais que 2-hidroxi-2-metilpropiofenona e 1-[4- (2-
hidroxietoxi) fenil]-2-hidréxi-2-metil-1-propan-1-ona, iniciadores redox, tais
que o persulfato de sédio/ acido hidroximetil sulfinico, peroxo dissulfato de
amonio/ &acido hidroximetil sulfinico, peréxido de hidrogénio/ 4acido
hidroximetil sulfinico, persulfato de s6dio/ acido ascorbico, peroxo dissulfato
de amodnio/ acido ascérbico e perdxido de hidrogé€nio/ 4cido ascorbico,
fotoiniciadores, tais que 1- [4-(2-hidroxietoxi) fenil)-2-hidroxi-2-metil-1-
propan-1-ona, e misturas dos mesmos. O componente de redu¢do usado €, no
entanto, de um modo preferido, uma mistura do sal de sddio do acido 2-
hidréxi-2- sulfinato acético, o sal de sédio do acido 2- hidréxi-2-sulfonato
acético e o bissulfito de so6dio. Tais misturas sdo obteniveis como
Briiggolite® FF6 e Briiggolite® FF7 (Briiggemann Chemicals; Heilbronn;

Alemanha).
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[53] Os iniciadores sdao usados em quantidades usuais, por
exemplo, em quantidades de a partir de 0,001 a 5%, em peso, de um modo
preferido a partir de 0,01 a 2 %, em peso, com base nos mondmeros a).

[54] Exemplos de mondmeros etilenicamente insaturados c), que
sdo copolimerizdveis com os mondmeros a) sdo acrilamida, metacrilamida,
acrilato de hidroxietila, metacrilato de hidroxietila, acrilato de dimetilamino
etila, metacrilato de dimetilamino etila, acrilato de dimetilamino propila e
metacrilato de dietilamino propila.

[55] Os polimeros d) soliveis em agua tteis incluem o alcool
polivinilico, polivinil pirolidona, amido, derivados de amido, celulose
modificada, tal que metil celulose ou hidroxietil celulose, gelatina, poliglicois
ou acidos poliacrilicos, poliésteres e poliamidas, acido polilactico, polivinil
amina, ¢ de um modo preferido amido, derivados de amido e celulose
modificada.

[56] Para a acdo 6tima, os inibidores de polimerizagdao preferidos
requerem oxigénio dissolvido. Deste modo, a solu¢do de mondmero pode ser
liberada do oxigénio dissolvido antes da polimeriza¢do através de inércia, isto
€ o fluxo através da mesma com um gas inerte, de um modo preferido, o
nitrogénio. E também possivel reduzir a concentragio de oxigénio dissolvido
através da adicdo de um agente de reducdo. O conteido de oxigé€nio da
solu¢do de monomero € preferivelmente reduzido antes da polimerizagdo a
menos do que 1 ppm, em peso, de um modo mais preferido a menos do que
0,5 ppm, em peso.

[57] O contetddo de dgua da solu¢do de mondmero €, de um modo
preferido, inferior a 65%, em peso, de um modo preferencial inferior a 62%,
em peso, ¢ ainda mais preferivelmente inferior a 60%, em peso, € de um
modo ainda mais preferido inferior a 58%, em peso.

[58] A solu¢do de mondOmero possui, a 20°C, uma viscosidade

dinamica de, preferivelmente, a partir de 0,002 a 0,02 Pa.s, e de um modo
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ainda mais preferido a partir de 0,004 a 0,015 Pa.s, e de um modo ainda mais
preferido a partir de 0,005 a 0,01 Pa.s. O diametro de goticula médio na
geracao de goticula p € aumentado com o aumento da viscosidade dinamica.
[59] A soluc¢do de mondmero possui, a 20°C, uma densidade de, de
um modo preferido, a partir de 1 a 1,3 g/ cm3, mais preferivelmente a partir de
1,05a 1,25 g/ cm3, e de um modo ainda mais preferido de a partirde 1,1 a 1,2
g/ cm3.

[60] A solu¢dao de monomero possui, a 20°C, uma tensado superficial
de a partir de 0,02 a 0,06 N/m, de um modo mais preferido de a partir de 0,03
a 0,05 N/m, e de um modo ainda mais preferido a partir de 0,035 a 0,045
N/m. O diametro de particula médio na geracdo de goticula aumenta com o
aumento da tensdo superficial.

Polimerizacao

[61] A solugdo de mondmero € dosada ao interior da fase gasosa de
um modo a formar goticulas, isto €, usando um sistema descrito na WO
2008/069639 Al e na WO 2008/086976 Al. As goticulas sdo geradas através
de uma placa de goticulas.

[62] Uma placa de goticulas € um placa tendo uma pluralidade de
orificios, o liquido sendo introduzido nos orificios a partir do topo. A placa de
goticulas ou o liquido pode ser oscilado, o que gera uma cadeia de goticulas
idealmente monodipersadas em cada orificio do lado inferior da placa de
goticulas. Em uma modalidade preferida, a placa de goticulas ndo € agitada.
[63] O ndmero e o tamanho dos orificios sdo selecionados de
acordo com a capacidade desejada e do tamanho da goticula. O diametro da
goticula €, de um modo tipico, de 1,9 vezes o diametro do orificio. O que €
importante neste caso € que o liquido a ser transformado em goticulas nao
passe através do orificio de um modo muito rapido, e que a pressao que recaia
sobre o orificio ndo seja muito grande. De um outro modo, o liquido ndo sera

transformado em goticulas, mas, de um modo preferido, o liquido sera
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rompido (pulverizado) devido a alta energia cinética. O nimero de Reynolds,
baseado na vazao por orificio e o didmetro do orificio é, de um modo
preferido, inferior a 2000, e de um modo ainda mais preferido inferior a 1600,
e de um modo ainda mais preferido inferior a 1400, e ainda mais
preferivelmente inferior a 1200.

[64] O lado inferior da placa de goticulas possui, pelo menos em
parte, um angulo de contato de, de um modo preferido, pelo menos 60°, e
ainda mais preferivelmente de pelo menos 75° e de um m modo mais
preferido de pelo menos 90° com relagdo a dgua.

[65] O angulo de contato ¢ uma medida do comportamento de
umectagcao de um liquido, de um modo particular a 4gua, com relagdo a uma
superficie, e pode ser determinado através do uso de métodos convencionais,
por exemplo de acordo com a ASTM D 5725. Um angulo de baixo contato
denota uma boa umectacdo, € um angulo de alto contato denota uma
umectacgao deficiente.

[66] E também possivel que a placa de goticulas consista de um
material tendo um angulo de contato menor com relagdo a dgua, por exemplo
, um aco tendo um ndmero de cddigo de material de constru¢do alemao de
1.4571, e que seja revestido com um material tendo um angulo de contato
maior com relagdo a dgua.

[67] Os revestimentos tteis incluem, por exemplo, os polimeros
fluorosos, tais que perfluoroalcoxietileno, politetrafluoroetileno, copolimeros
de etileno- clorotrifluoroetileno,copolimeros de etileno- tetrafluoroetileno e
polietileno fluorado.

[68] Os revestimentos podem ser aplicados ao substrato como uma
dispersdo, em cujo caso, o solvente € subsequentemente evaporado e o
revestimento € tratado com calor. Para o politetrafluoroetileno isto € descrito,
por exemplo, na US 3.243.321.

[69] Outros processos de revestimentos sao encontrados sob o titulo
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“Thin Films™” na versao eletronica de “Ullmann’s Encyclopedia of Industrial
Chemistry” (Updated Sixth Edition, 2000 Electronic Release).

[70] Os revestimentos podem ser ainda incorporados em uma
camada de niquel, no curso de uma niqueliza¢do quimica.

[71] E a umectablidade deficiente da placa de goticulas que conduz
a producao de goticulas monodispersadas de uma distribui¢do de tamanho de
goticula estreita.

[72] A placa de goticulas possui, de um modo preferido, pelo
menos 5, mais preferivelmente pelo menos 25, de um modo ainda mais
preferido pelo menos 50, e de um modo mais preferido até 750, e ainda mais
preferivelmente até 500 orificios, e de um modo mais preferido de até 250. O
diametro dos orificios € ajustado ao tamanho de goticula desejado.

[73] A separagdo dos orificios €, de um modo usual, de 10 a 50
mm, preferivelmente de 12 a 40 mm, mais preferivelmente de 14 a 35 mm, e
de um modo ainda mais preferido de 15 a 30 mm. As separa¢des menores dos
orificios causam a aglomeracao das goticulas de polimerizacgao.

[74] O diametro dos orificios €, de um modo preferido, de 50 a 500
um, e mais preferivelmente de 100 a 300 um, e ainda mais preferivelmente de
150 a 250 um.

[75] A temperatura da solu¢do de mondmero, a medida que ela
passa através do orificio €, de um modo preferido de 5 a 80°C, mais
preferivelmente de 10 a 70°C, e de um modo ainda mais preferido de 30 a 60
°C.

[76] Um gas flui através da camara de reagdo. O gas veiculo €
conduzido através da camara de reagdo em co-corrente em relacdo as
particulas em queda livre da solu¢do de monomero, isto €, a partir do topo
para baixo. Apds um passe, o gas € reciclado, de um modo preferido, pelo
menos parcialmente, de um modo preferido em uma extensdo de pelo menos

50%, e mais preferivelmente em uma extensdo de pelo menos 75%, ao
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interior de uma camara de reagcdo, como um gas de ciclo. De um modo tipico,
uma por¢ao do gas veiculo € descarregada apds cada passe, de um modo
preferido at€ 10%, e mais preferivelmente até 3 %, e de um modo mais
preferido até 1 %.

[77] Assim como o oxigénio, o gis veiculo compreende, de um
modo preferido, o nitrogénio. O contetdo de nitrogénio do gas €, de um modo
preferido de pelo menos 80%, em volume, mais preferivelmente de pelo
menos 90%, em volume, e de um modo mais preferido de pelo menos 95%,
em volume. Outros gases veiculos possiveis podem ser selecionados a partir
de dioxido de carbono, argdnio, xendnio, criptonio, néon, hélio. Uma mistura
de gases veiculo pode ser usada. O gas veiculo pode ser carregado com 4gua
e/ ou com vapores de acido acrilico.

[78] A velocidade do gas €, de um modo preferido, ajustada de um
modo tal que o fluxo da cAmara de reagdo seja dirigido, por exemplo, sem que
estejam presentes correntes de conveccdo, em oposi¢ao a direcao de fluxo
geral, e que seja de pelo menos 0,5 m/s, preferivelmente de 0,5 a 1,5 m/s,
mais preferivelmente de 0,6 a 1,2 m/s, e ainda mais preferivelmente de 0,65 a
1,0 m/s, e de um modo ainda mais preferido de 0,7 a 0,9 m/s.

[79] A temperatura de entrada do gas € controlada, de um modo tal
que a temperatura de saida do gas, isto €, a temperatura, na qual o gis deixa a
camara de reagdo, seja de 130°C, ou menos, preferivelmente a partir de 100 a
130°C, e de um modo ainda mais preferido de a partir de 105 a 128°C, e ainda
mais preferivelmente a partir de 110 a 126 °C, e de um modo ainda mais
preferido de a partir de 115 a 125°C.

[80] As particulas que absorvem agua podem ser divididas em trés
categorias: particulas de polimero que absorvem agua do Tipo 1 sdo particulas
com uma cavidade, as particulas de polimero que absorvem dgua do Tipo 2
sdo particulas com mais do que uma cavidade, e as particulas de polimero que

absorvem agua do Tipo 3 sdo particulas sélidas, sem cavidade visivel.

Petigdo 870190034954, de 11/04/2019, pag. 26/279



18/ 164

[81] A morfologia das particulas de polimero que absorvem 4gua
pode ser controlada pelas condi¢des de reacdo durante a polimerizagdo. As
particulas de polimero que absorvem agua tendo uma alta quantidade de
particulas com uma cavidade (Tio 1) podem ser preparadas através do uso de
baixas velocidades de gas e de altas temperaturas de saida de gas. As
particulas de polimero que absorvem agua tendo uma alta quantidade de
particulas com mais do que uma cavidade (Tipo 2) podem ser preparadas
através do uso de altas velocidades de gas e de baixas temperaturas de saida
de gas.

[82] As particulas de polimero que absorvem 4gua tendo mais do
que uma cavidade (Tipo 2) apresentam uma estabilidade mecanica
aperfeicoada. A reacdo pode ser executada sob pressdo elevada ou sob pressao
reduzida; € preferido o uso de uma pressido reduzida de at€ 100 mbar em
relacdo a pressao ambiente.

[83] O gas fora de ciclo da reacdo, isto €, o gas que deixa a camara
de reacdo, pode, por exemplo, ser resfriado em um trocador de calor. Este
condensa a agua e o mondomero a) ndo- convertido. O gas fora de ciclo da
reacdo pode ser entdo reaquecido pelo menos parcialmente , e reciclado ao
interior da camara de reacdo como um gas de ciclo. Uma por¢do do gas fora
de ciclo da reagdo pode ser descarregada e substituida por gas fresco, em cujo
caso a dgua e os mondmeros a) nao convertidos, representa no gas for a de
ciclo da rea¢do, podem ser removidos e reciclados.

[84] E particularmente preferido um sistema termicamente
integrado, isto €, em que uma por¢ao do calor de rejeito no resfriamento do
gas fora de ciclo € usada para aquecer o gas de ciclo.

[85] Os reatores podem ser aquecidos por trago. Neste caso, o
aquecimento € ajustado, de um modo tal que a temperatura da parede esteja
pelo menos 5 °C acima da temperatura do reator interno e que a condensagao

sobre as paredes do reator seja prevenida de um modo confiivel.
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Pds-tratamento térmico

[86] Os monomeros residuais nas particulas de polimero que
absorvem 4agua, obtidas através de polimerizagdo por formacdo de goticulas,
podem ser removidos apds um pods- tratamento térmico, na presenga de uma
corrente  gasosa. Os mondOmeros podem ser melhor removidos em
temperaturas relativamente altas e em periodos de tempo de residéncia
relativamente longos. O que € importante, neste caso, € que as particulas de
polimero que absorvem 4gua ndo estejam muito secas. No caso de particulas
excessivamente secas, os mondmeros residuais diminuem apenas de um modo
insignificante. Um conteddo de &agua muito alto aumenta a tendéncia a
forma¢ao de grumos de particulas de polimero que absorvem 4gua. De um
modo a que as particulas de polimero que absorvem 4gua ndo sequem muito
rapidamente durante o pds- tratamento térmico, o fluxo de gas ao interior ja
deve incluir vapor.

[87] O pos- tratamento térmico pode ser efetuado em um leito
fluidizado interno e/ ou externo. Um leito fluidizado interno significa que o
produto da polimeriza¢cdo por formagdo de gotas € acumulado em um leito
fluidizado, no fundo da camara de reagao.

[88] No estado fluidizado, a energia cinética das particulas de
polimero € maior do que o potencial de coesdo ou de adesdo entre as
particulas de polimero.

[89] O estado fluidizado pode ser alcancado através de um leito
fluidizado. Neste leito, existe um fluxo para cima, em dire¢do as particulas de
polimero que absorvem agua, de um modo a que as particulas formem um
leito fluidizado. A altura do leito fluidizado € ajustada através da taxa de gas e
através da velocidade do gas, isto €, através da queda de pressdao do leito
fluidizado (energia cinética do gas).

[90] A velocidade da corrente de gas no leito fluidizado €, de um

modo preferido, de 0,5 a 2,5 m/s, de um modo mais preferido de 0,6 a 1, 5
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m/s, e de um modo ainda mais preferido de 0,7 a 1,0 m/s.

[91] Em uma modalidade mais preferida da presente invencao, o
pOs- tratamento térmico € executado em um misturador externo com o
movimento de ferramentas de misturacdo, de um modo preferido misturadores
horizontais, tais que os misturadores de parafuso, misturadores de disco,
misturadores de correia dentada e misturadores de pa. Os misturadores
adequados sdo, por exemplo, misturadores de pa Becker (Gebr. Lodige
Mascchinenbau GmbH; Paderborn; Alemanha), misturadores de pa Nara
(NARA Machinery Europe; Frechen ; Alemanha), misturadores de arado
Pflugschar® (Gebr. Lodige Mascchinenbau GmbH; Paderborn; Alemanha),
misturadores continuos Vrieco- Nauta (Hosokawa Micron BV; Doetinchem;
the Netherlandas), Processall Mismill Mixers (Processall incorporated;
Cincinnati: U.S.A) e misturadores de fluxo continuo Ruberg (Gebriider
Ruberg GmbH & Co. KG, Nieheim, Alemanha). Misturadores de fluxo
continuo Ruberg, misturadores de pa Becker, e misturadores de arado
Pflugschar® sdo os preferidos.

[92] O conteido de umidade das particulas que absorvem agua
durante o pos-tratamento térmico €, de um modo preferido, de 3 a 50%, em
peso, mais preferivelmente de 6 a 30%, em peso, e de um modo mais
preferido de 8 a 20%, em peso.

[93] A temperatura das particulas de polimero que absorvem agua
durante o pods-tratamento térmico €, de um modo preferido, de 60 a 140°C,
mais preferivelmente de 70 a 125°C, e muito particularmente de 80 a 110°C.
[94] O tempo de residéncia médio no misturador usado para o pos-
tratamento térmico €, de um modo preferido, de 10 a 120 minutos, mais
preferivelmente de 15 a 90 minutos, e de um modo mais preferido de 20 a 60
minutos.

[95] O conteddo de vapor do gas €, de um modo preferido, de a

partir de 0,01 a 1 kg por kg de gas seco, mais preferivelmente de 0,05 a 0, 5
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kg por kg de gas seco, e de um modo ainda mais preferido de a partir de 0,1 a
0, 25 kg por kg, de gas seco.

[96] A quantidade de gas a ser usada no misturador externo
descontinuo €, de um modo preferido, de a partir de 0,01 a 5 Nm3/h, mais
preferivelmente de a partir de 0,05 a 2 Nm3/h, e de um modo ainda mais
preferido de a partir de 0,1 a 0, 5 Nm?¥h, com base, em cada caso, em kg de
particulas de polimero que absorvem agua.

[97] A quantidade de gas a ser usada no misturador externo
continuo é, de um modo preferido, de a partir de 0,01 a 5 Nm3/ h, mais
preferivelmente de a partir de 0,05 a 2 Nm?3/h, mais preferivelmente de a partir
de 0,1 a 0, 5 Nm?3/ h, com base, em cada caso, em kg/h de vazao de particulas
de polimero que absorvem agua.

[98] Os outros constituintes do gas sao, de um modo preferido,
nitrogénio, diéxido de carbono, argdnio, xendnio, criptonio, néon, hélio, ar ou
misturas de ar/ nitrogénio, mais preferivelmente nitrogénio ou misturas de ar/
nitrogénio que compreendem menos do que 10%, em volume, de oxigénio. O
oxigénio pode causar a descoloracao.

Pods-reticulacio

[99] Em uma modalidade preferida da presente invengdo, as
particulas de polimero sdo pos-reticuladas para um aperfeicoamento adicional
das propriedades.

[100] Os pos- reticuladores sdao compostos, que compreendem
grupos, que podem formar pelo menos duas ligagdes covalentes com o0s
grupos carboxilato das particulas de polimero. Os compostos adequados sao,
por exemplo, aminas polifuncionais, amidoaminas polifuncionais, epoxidos
polifuncionais, tal como descrito nas EP 0 083 022 A2, EP 0 543 303 Al e EP
0937736 A2, alcodis di- ou polifuncionais, tal como descrito nas DE
3314019 Al, DE 3523617 Al e EP0450922 A2, ou [J-
hidroxialquillamidas, tal como descrito na DE 10204 938 Al e na
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US 6.239.230.

[101] Polivinil amina, poliamido aminas e alcodis polivinilicos sdo
exemplos de p6s reticuladores poliméricos multifuncionais.

[102] Em adic¢ado, a DE 40 20 780 C1 descreve carbonatos ciclicos, a
DE 198 07 502 Al descreve 2-oxazolidona e os seus derivados, tais que 2-
hidroxietil-2-oxazolidona, a DE 198 07 992 C1 descreve bis- e poli-2-
oxazolidinonas, a DE 198 54 573 Al descreve 2-oxotetraidro-1,3-oxazina e os
seus derivados, a DE 198 54 574 Al descreve N-acil-2-oxazolidonas, a DE
102 04 937 Al descreve uréias ciclicas, a DE 103 34 584 Al descreve amida
acetais biciclicos,a EP 1 199 327 A2 descreve oxetanos e uréias ciclicas, € a
WO 2003/31482 Al descreve morfolina-2,3-diona e os seus derivados, como
pos-reticuladores adequados.

[103] Pos-reticuladores particularmente preferidos sdao carbonato de
etileno, misturas de propileno glicol, 1,3- propanodiol, 1,4-butanodiol,
misturas de 1,3- propanodiol e de 1,4- butanodiol, éter diglicidilico de etileno
glicol e os produtos de reacdo de poliamidas e de epicloroidrina.

[104] De um modo muito particular, sio preferidos os pos-
reticuladores 2- hidroxietil-2-oxazolidona, 2- oxazolidona e 1,3- propanodiol.
[105] Em adicdo, € também possivel usar os pés-reticuladores, que
compreendem grupos etilenicamente insaturados polimerizaveis adicionais,
tal como descrito na DE 37 13 601 Al.

[106] A quantidade de pés-reticulador €, de um modo preferido, de a
partir de 0,001 a 2 %, em peso, mais preferivelmente de a partir de 0,02 a 1
%, em peso, e de um modo mais preferido de 0,05 a 0,2 %, em peso, com
base, em cada caso, no polimero.

[107] Em uma modalidade preferida da presente invencdo, cations
polivalentes sdao aplicados a superficie da particula, em adi¢do aos pOs-
reticuladores, antes durante ou apos a pds-reticulagao.

[108] Os cétions polivalentes, que podem ser usados no processo de
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acordo com a invengdo sdo, por exemplo, cations divalentes, tais que os
cations de zinco, magnésio, cdlcio, ferro e estroncio, citions trivalentes, tais
que os cations de aluminio, ferro, cromo, terras raras € manganés, cations
tetravalentes, tais que os cations de titdnio e de zirconio, e as misturas dos
mesmos. Contraions possiveis sdao cloreto, brometo, sulfato, hidrogeno
sulfato, carbonato, hidrogeno carbonato, nitrato, hidréxido, fosfato, hidrogeno
fosfato, diidrogeno fosfato e carboxilato, tal que acetato , glicolato, tartarato,
formiato, propionato e lactato, e as misturas dos mesmos. Sulfato de aluminio,
acetato de aluminio, e lactato de aluminio séo os preferidos. A parte dos sais
metalicos, € também possivel usar poliaminas e/ ou aminas poliméricas como
os cations polivalentes. Um sal metélico unico pode ser usado, tanto como
qualquer mistura dos sais metélicos e/ ou das poliaminas acima.

[109] A quantidade de cation polivalente usada €, por exemplo, de
0,001 a 1,5%, em peso, de um modo preferido de 0,005 a 1 %, em peso, mais
preferivelmente de 0,02 a 0,8%, em peso, com base, em cada caso, no
polimero.

[110] A pOs- reticulagdo €, de um modo tipico, executada de um
modo tal, que uma solucdo do pds-reticulador seja pulverizada sobre o
hidrogel ou das particulas de polimero secadas. Apds a pulverizagdo, as
particulas de polimero revestidas com o pos-reticulador sdo secadas
termicamente e resfriadas, e a reacdo de pos-reticulagdo pode ser efetuada ou
antes, ou durante a secagem.

[111] A pulveriza¢do de uma soluc¢do do pdés-reticulador € executada,
de um modo preferido, em misturadores com ferramentas de misturagao
moveis, tais que os misturadores de parafuso, misturadores de disco, e
misturadores de par. Os misturadores adequados sdo, por exemplo, 0s
misturadores de arado Pflugschar® (Gebr. Lodige Maschinenbau GmbH,;
Paderborn; Germany), os misturadores continuos Vrieco-Nauta (Hosokawa

Micron BV; Doetinchem; the Netherlands), os misturadores de moinho misto
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Processall (Processall Incorporated; Cincinnati; US) e os misturadores de
fluxo continuo Ruberg (Gebriider Ruberg GmbH & Co KG, Nieheim,
Germany). Os misturadores de fluxo continuo Ruberg e os misturadores de
arado Pflugschar® horizontais sdo os preferidos. A solucdo de pds-reticulador
pode ser também pulverizada em um leito fluidizado.

[112] Se um misturador externo ou um leito fluidizado externo for
usado para o pds-tratamento térmico, a solucdo do pos- reticulador pode ser
também pulverizada ao interior do misturador externo do leito fluidizado
externo.

[113] Os pos-reticuladores sdo usados, de um modo tipico, como
uma solu¢do aquosa. A adi¢do do solvente ndo aquoso pode ser usada para
ajustar a profundidade de penetracdo do pos-reticulador ao interior das
particulas de polimero.

[114] A secagem térmica € executada, de um modo preferido, em
secadores de contato, mais preferivelmente secadores de pa, de um modo
mais preferido secadores de disco. Os secadores adequados sdo, por exemplo,
os secadores de pa horizontais Hosokawa Bepex® (Hosokawa Micron
GmbH; Leingarten; Alemanha), os secadores de disco Hosokawa Bepex®
(Hosokawa Micron GmbH; Leingarten; Alemanha), os secadores HoloFlite®
(Metso Minerals Industries Inc.; Danville; U.S.A.) e os secadores de pa Nara
(NARA Machinery Europe; Frechen; Alemanha). Os secadores de pa Nara e,
no caso de uso de epdxidos polifuncionais, os secadores Holo- Flite® sao os
preferidos. Além disso, € também possivel usar os secadores de leito
fluidizado.

[115] A secagem pode ser efetuada no misturador em si mesmo,
através do aquecimento da camisa ou do sopro em ar quente. E igualmente
adequado um secador a jusante, por exemplo, um secador de prateleira, um
forno de tubo rotativo ou um parafuso aquecivel. De um modo particular, é

vantajoso misturar e secar em um secador de leito fluidizado.
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[116] As temperaturas de secagem preferidas estdo em uma faixa de
a partir de 50 a 220°C, de um modo preferido a partir de 100 a 180°C, e mais
preferivelmente a partir de 120 a 160°C, e de um modo ainda mais preferido a
partir de 130 a 150°C. O periodo de tempo de residéncia preferido nesta
temperatura no misturador ou secador da reagdo €, de um modo preferido, de
pelo menos 10 minutos, mais preferivelmente pelo menos 20 minutos, e de
um modo mais preferido de pelo menos 30 minutos, e, de um modo tipico, no
maximo de 60 minutos.

[117] E preferivel resfriar as particulas de polimero apés a secagem
térmica. O resfriamento € executado, de um modo preferido, em resfriadores
de contato, mais preferivelmente em resfriadores de pa, de um modo mais
preferido em resfriadores de disco. Os resfriadores adequados sdo, por
exemplo, os resfriadores de pa horizontais Hosokawa Bepex® (Hosokawa
Micron GmbH; Leingarten; Alemanha). Os resfriadores de disco Hosokawa
Bepex®(Hosokawa Micron GmbH; Leingarten; Alemanha), os resfriadores
Holo-Flite® (Metso Minerals Industries Inc.; Danville; U.S. A) e os
resfriadores de pa Nara (NARA Machinery Europe; Frehcen ; Alemanha).
Além disso, € também possivel usar os resfriadores de leito fluidizado.

[118] No resfriador, as particulas de polimero sdo resfriadas a
temperaturas na faixa de 20 a 150°C, de um modo preferido de 40 a 120°C,
mais preferivelmente de 60 a 100°C, e de um modo mais preferido de 70 a
90°C. O resfriamento usando agua quente € preferido, de um modo especial
quando sao usados os resfriadores de contato.

Revestimento

[119] De um modo a aperfeicoar as propriedades, as particulas de
polimero que absorvem &4gua podem ser revestidas e/ou opcionalmente
umedecidas. O leito fluidizado interno, o leito fluidizado externo e/ ou o
misturador externo usados para o pds-tratamento térmico e/ ou um revestidor

(misturador ) separado podem ser usados para o revestimento das particulas
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de polimero que absorvem 4gua. Além disso, o resfriador e/ou um revestidor
(misturador ) separado podem ser usados para o revestimento/ umedecimento
das particulas de polimero que absorvem 4gua poés-reticuladas. Os
revestimentos adequados para controlar o comportamento de aquisi¢cdo e para
aperfeigoar a permeabilidade (SFC ou GBP) s@o, por exemplo, as substancias
inertes inorganicas, tais que os sais metalicos insoliveis em agua, polimeros
organicos,os polimeros catidnicos, e os cations metalicos polivalentes.
Revestimentos adequados para melhorar a estabilidade da cor sdo, por
exemplo, os agentes de reducdo e os antioxidantes. Os revestimentos
adequados para a ligacdo de p6 sdo, por exemplo, os polidis. Os revestimentos
adequados contra a tendéncia de formacdo de grumos indesejada das
particulas de polimero sdo, por exemplo, a silica defumada, tal que Aerosil®
200, e os tensoativos, tais que Span® 20, os revestimentos preferidos sdo o
monoacetato de aluminio, o sulfato de aluminio, o lactato de aluminio,
Briiggolite® FF7 e Span® 20.

[120] As substancias inertes inorganicas adequadas sdo os silicatos,
tais que montmorilonita, caulinita e talco, zedlitos, carvoes ativados, acidos
polissilicicos, carbonato de magnésio, carbonato de célcio, fosfato de calcio,
sulfato de bdrio, 6xido de aluminio, diéxido de titanio e 6xido de ferro (II). E
preferido o uso de 4cidos polissilicicos, que sao divididos entre silicas
precipitadas e silicas fumigadas, de acordo com o seu modo de preparagdo. As
duas variantes estdo comercialmente disponiveis sob as marcas Silica FK,
Sipernat®, Wessalon® (silicas precipitadas) e Aerosil® (silicas fumigadas),
respectivamente. As substancias inertes inorganicas podem ser usadas como
uma dispersdo em um dispersante aquoso ou miscivel em 4gua, ou em
substancia.

[121] Quando as particulas de polimero que absorvem agua sao
revestidas com substancias inertes inorganicas, a quantidade de substancias

inertes inorganicas, com base nas particulas de polimero que absorvem 4gua,
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€, de um modo preferido, de 0,05 a 5%, em peso, de um modo mais preferido
de 0,1 a 1,5%, em peso, e de um modo mais preferido de 0,3 a 1 %, em peso.
[122] Os polimeros organicos adequados sdo os metacrilatos de
polialquila ou substincias termoplasticas, tais que o cloreto de polivinila,
ceras a base de polietileno, polipropileno, poliamidas ou politetrafluoro-
etileno. Outros exemplos sdo os copolimeros em bloco de estireno- isopreno —
estireno ou os copolimeros em bloco de estireno- butadieno- estireno.

[123] Os polimeros cationicos adequados sdao as polialquileno
poliaminas, os derivados catidnicos de poliacrilamidas, polietileno iminas e as
aminas poliquaternarias.

[124] As aminas poliquaternarias sao, por exemplo, os produtos de
condensa¢cdo de hexametileno diamina, dimetil amina e epicloroidrina, os
produtos de condensagdo de dimetilamina e epicloroidrina, os copolimeros de
hidroxietil celulose e de cloreto de dialil dimetil amo6nio, copolimeros de
acrialmida e de cloreto de a-metacriloiloxietil trimetil amonio, os produtos de
condensacdo de hidroxietil celulose, epicloroidrina e os homopolimeros de
trimetilamina de cloreto de dialil dimetil amonio e os produtos de adi¢do de
epicloroidrina a amidoaminas. De um modo adicional, as aminas
poliquaternarias podem ser obtidas através da reacdo de sulfato de dimetila
com polimeros, tais que polietileno iminas, copolimeros de vinil pirolidona e
de metacrilato de dimetil amino etila ou os copolimeros de metacrilato de etila
e de metacrilato de dietil amino etila. As aminas poliquaternarias estao
disponiveis dentro de uma ampla faixa de peso molecular.

[125] No entanto, é também possivel gerar os polimeros catidnicos
sobre a superficie da particulas, seja através de reagentes que formam uma
rede com eles mesmos, tais que os produtos de adi¢do de epicloroidrina a
poliamidoaminas, ou através da aplicacdo de polimeros catidnicos, que podem
reagir com um reticulador adicionado, tais que as poliaMinas ou as poliiminas

em combinacdo com os poliepoxidos, ésteres polifuncionais, acidos
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polifuncionais ou (met)acrilatos polifuncionais).

[126] E também possivel usar todas as aminas polifuncionais tendo
grupos amino primarios ou secunddarios, tais que polietileno imina, polialil
amina e polilisina. O liquido pulverizado através do processo de acordo com a
invengao compreende, de um modo preferido, pelo menos uma poliamina, por
exemplo, uma polivinil amina ou uma polivinil formamida parcialmente
hidrolisada.

[127] Os polimeros catidnicos podem ser usados como uma solugao
em um solvente aquoso ou miscivel em agua, como uma dispersdo em um
dispersante aquoso ou miscivel em dgua ou em substancia.

[128] Quando as particulas de polimero que absorvem agua sao
revestidas com um polimero catidnico, a quantidade de uso do polimero
catidnico, com base nas particulas de polimero que absorvem 4gua €, de um
modo usual, de ndo menos do que 0,001%, em peso, de um modo tipico de
ndo menos do que 0,01 %, em peso, de um modo preferido de 0,1 a 15%, em
peso, mais preferivelmente de 0, 5 a 10%, em peso, e de um modo mais
preferido de 1 a 5%, em peso.

[129] Os cdtions metdlicos polivalentes adequados sdo Mg?*, Ca*",
Al3+, SC3+, Ti4+, Mn2+, F€2+/3+, C02+, Ni2+, Cu+/2+, Zn2+, Y3+, ZI‘4+, Ag*, La3+,
Ce**, Hf* e Au™*; e os cdtions metdlicos preferidos sdo Mg**, Ca**, Al’*,
Ti*, Zr** e La’*; de um modo particularmente preferido os cations metalicos
preferidos sdo AI’*, Ti** e Zr*". Os cétions metdlicos podem ser usados, seja
1soladamente ou como uma mistura de um com o outro. Os sais metalicos
adequados dos cations metalicos mencionados sdo todos aqueles, que
possuem uma solubilidade suficiente no solvente a ser usado. Os sais
metalicos particularmente adequados possuem anions de fraca complexagao,
tais que cloreto, hidroxido,carbonato, nitrato e sulfato. Os cations metalicos
sao usados, de um modo preferido, como uma solu¢do ou como uma

dispersdo coloidal aquosa estavel. Os solventes usados para os sais metalicos
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podem ser a 4gua, alcoodis, dimetil formamida, sulféxido de dimetila e
misturas dos mesmos. De um modo particular, sdo preferidos a agua ou
misturas de agua/alcool, tais que dgua/ metanol, agua/ isopropanol, agua/l,3-
propano diol, dgua / 1,2- propano diol/ 1,4- butano diol ou agua/ propileno
glicol.

[130] Quando as particulas de polimero que absorvem agua sao
revestidas com um cation metalico polivalente, a quantidade de cation
metalico polivalente usada, com base nas particulas de polimero que
absorvem agua, €, de um modo preferido, de 0,05 a 5%, em peso, mais
preferivelmente de 0,1 a 1,5%, em peso, e de um modo mais preferido de 0,3
al %, em peso.

[131] Os agentes de redu¢do adequados sdo, por exemplo, o sulfito
de sdédio, hidrogeno sulfito de sodio (bissulfito de sddio), ditionita de sodio,
acidos sulfinicos e os sais dos mesmos, acido ascorbico, hipofosfita de sodio,
fosfita de sodio, e acidos fosfinicos e os sais dos mesmos. Sdo preferidos, no
entanto, os sais do 4cido hipofosforoso, por exemplo, ipossulfita de sddio, sais
dos 4cidos sulfinicos, por exemplo, o sal dissédico do 4cido 2-hidroxi-2-
sulfinato-acético, e os produtos de adi¢ao de aldeidos, por exemplo, o sal
dissodico do 4cido 2-hidroxi-2-sulfonato acético. O agente de reducdo usado
pode ser, no entanto, uma mistura do sal de sodio do acido 2-hidréxi-2-
sulfinato acético, o sal dissodico do acido 2-hidroxi-2- sulfonato acético e o
bissulfito de sddio. Tais misturas sdo obteniveis como Briiggolite® FF6 and
Briiggolite® FF7 (Briiggemann Chemicals; Heilbronn; Alemanha).

[132] Os agentes de redugdo sdao usados, de um modo tipico, sob a
forma de uma solu¢do em um solvente adequado, de um modo preferido a
agua. O agente de reducdo pode ser usado como uma substancia pura, ou
como qualquer mistura dos agentes de redu¢do acima.

[133] Quando as particulas de polimero que absorvem agua sao

revestidas com um agente de redugdo, a quantidade de agente de redugio
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usada, com base nas particulas de polimero que absorvem &4gua, €, de um
modo preferido, de a partir de 0,01 a 5%, em peso, mais preferivelmente de a
partir de 0,05 a 2%, em peso, e de um modo mais preferido de 0,1 a 1 %, em
peso.

[134] Os polidis adequados sdo os polietileno glicéis tendo um peso
molecular de a partir de 400 a 10.000 g/ mol, poliglicerol, polidis 3-100 vezes
etoxilados, tais que trimetilol propano, glicerol , sorbitol e neopentil glicol.
Sao ainda polidis particularmente adequados glicerol ou trimetilol propano 7-
a 20 vezes etoxilado, por exemplo, o Polyol TP 70® (Perstorp AB, Perstorp,
Sweden). Os ultimos possuem a vantagem, de um modo particular, de que
eles reduzem a tensdo superficial de um extrato aquoso das particulas de
polimero que absorvem agua apenas de um modo insignificante. Os polidis
sao usados, de um modo preferido, como uma solugdo em solventes aquosos
ou misciveis em agua.

[135] Quando as particulas de polimero que absorvem agua sdo
revestidas com um poliol, a quantidade de uso do poliol, com base nas
particulas de polimero que absorvem agua, é, de um modo preferido, de a
partir de 0,005 a 2 %, em peso, mais preferivelmente de a partir de 0,01 a 1
%, em peso, e de um modo mais preferido de a partir de 0,05 a 0,5%, em
peso.

[136] O revestimento € executado, de um modo preferido, em
misturador com ferramentas moéveis, tais que os misturadores de parafuso,
misturadores de disco, misturadores de pa e revestidor de tambor. Os
misturadores adequados sdo , por exemplo, os misturadores de arado
horizontais Pflugschar® (Gebr. Lodige Maschinenbau GmbH; Paderborn;
Alemanha), os misturadores continuos Vrieco-Nauta (Hosokawa Micron BV;
Doetinchem; Paises Baixos),0s misturadores de moinho misto Processall
(Processall Incorporated; Cincinnati; US) e os misturadores de fluxo continuo

Ruberg (Gebriidder Ruberg GmbH & Co KG, Nieheim, Alemanha). Além
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disso, € também possivel usar um leito fluidizado para a misturagao.
Aglomeracao

[137] As particulas de polimero que absorvem dgua podem ainda ser
seletivamente aglomeradas. A aglomeragdo pode ocorrer apds a
polimerizacdo, o pos-tratamento térmico, ou a poOs- reticulacdo do
revestimento.

[138] Os auxiliares de aglomeracdo uteis incluem agua e os
solventes misciveis em agua, tais que alcodis, tetraidrofurano e acetona; os
polimeros soliveis em dgua podem ser usados de um modo adicional.

[139] Para a aglomeracdo, uma solu¢do, que compreende o auxiliar
de aglomeragdo € pulverizada sobre as particulas poliméricas que absorvem
agua. A pulverizacdo com a solugdo pode, por exemplo, ser executada em
misturadores tendo implementos de misturacdo moveis, tais que misturadores
de parafuso, misturadores de pa, misturadores de disco, misturadores de arado
e misturadores de pa. Os misturadores uteis incluem, por exemplo, os
misturadores Lodige®, os misturadores Bepex®, os misturadores Nauta®, os
misturadores Processall® e os misturadores Schugi®. Os misturadores
verticais sdo os preferidos. Os aparelhos de leito fluidizado sdo, de um modo
particular, preferidos.

[140] Combinacdo de pos-tratamento térmico, pds-reticulacdo e de
revestimento opcional

[141] Em uma modalidade preferida da presente invencdo, os
estagios de pos- tratamento térmico e de pds- reticulal¢do sdo combinados em
um estagio de processo. Uma tal combinagdo permite o uso de pos-
reticuladores muito reativos , sem que haja o risco quanto a presenca de
qualquer pos-reticulador residual no produto acabado. Ela também permite o
uso de um equipamento de baixo custo e, além disso, o processo pode ser
executado em baixas temperaturas, o que € eficiente em relacdo ao uso e evita

a descoloragdo e a perda de propriedades de desempenho do produto acabado
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através de degradacgio térmica.

[142] Os pos-reticuladores nesta modalidade particular  sdo
selecionados a partir de epoxidos, aziridinas, epoxidos polifuncionais, e
aziridinas polifuncionais. Sdo exemplos o éter diglicidilico de etileno glicol, o
éter diglicidilico de propileno glicol, o éter diglicidilico de polietileno glicol,
o éter poliglicidilico de poliglicerol, o éter poliglicidilico de glicerol, o éter
poliglicidilico de sorbitol, o éter poliglicidilico de pentaeritritol. Tais
compostos estdo disponiveis, por exemplo, sob a marca registrada de
Denacol® (Nagase ChemteX Corporation, Osaka, Japao). Estes compostos
reagem com o0s grupos carboxilato dos polimeros que absorvem agua para
formar reticulagdes ja em temperaturas de produto de menos do que 160°C.
[143] O misturador pode ser selecionado a partir de quaisquer
op¢des de equipamento citadas na secao de pods- tratamento térmico. Os
misturadores de fluxo continuo de Ruberg, os misturadores de pa de Becker, e
os misturadores de arado de Pflugschar® sao os preferidos.

[144] Nesta modalidade preferida particular, a solu¢do de pos-
reticulacdo € pulverizada sobre as particulas de polimero que absorvem agua,
sob agitacdo. A temperatura das particulas de polimero que absorvem agua no
interior do misturador € de pelo menos 60°C, preferivelmente de pelo menos
80°C, mais preferivelmente de pelo menos 90°C, de um modo mais preferido
de pelo menos 100°C, e preferivelmente de ndo mais do que 160°C, mais
preferivelmente de ndo mais do que 140°C, e de um modo mais preferido de
ndo mais do que 115°C. O péds-tratamento térmico e a pds- reticulagdo sao
executados na presenca de uma corente gasosa tendo um conteido de
umidade tal como citado na se¢do de pds- tratamento térmico.

[145] Seguindo-se ao pds- tratamento térmico/ pds-reticulagdo do
polimero que absorve 4gua, as particulas sdo secadas ao nivel de umidade
desejado e, para este estagio, qualquer secador citado na secdo de pos-

reticulagdo pode ser selecionado. No entanto, como apenas a secagem precisa
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ser efetuada nesta modalidade preferida particular, é possivel usar secadores
de contato aquecidos a baixo custo e simples, tais que um secador de parafuso
aquecido, por exemplo, um secador Holo-Flite® (Metso Minerals Industries
Inc.; Danville; U.S.A.). De um modo alternativo, um leito fluidizado precisa
ser usado. Em casos, em que o produto precise ser secado com um periodo de
tempo de residéncia predeterminado a estreito, € possivel usar os secadores de
disco torus ou os secadores de pa, por exemplo um secador de pa Nara
(NARA Machinery Europe; Frechen; Germany), mas projetado para e
operado em vapor ou liquido de aquecimento a baixa pressdo , pois a
temperatura do produto durante a secagem ndo precisa exceder a 160°C, de
um modo preferido ndo precisa exceder a 150°C, mais preferivelmente nio
precisa exceder a 140°C, e de um modo ainda mais preferido a de 90 al135°C.
[146] Em uma modalidade preferida da presente inven¢ao, os cations
polivalentes citados na secdo de pds-reticulacdo sdo aplicados a superficie da
particula antes, durante ou apos a adi¢do do pds-reticulador, através do uso de
diferentes pontos de adi¢dao ao longo do eixo de um misturador horizontal.
[147] Em uma modalidade muito particularmente preferida da
presente invencao, os estagios de pds-tratamento térmico, pds-reticulagio e de
revestimento sdo combinados em um estagio do processo. Os revestimentos
adequados sd@o polimeros catidnicos, tensoativos, € substincias inertes
inorganicas, que sio citados na se¢do de revestimento. O agente de
revestimento pode ser aplicado a superficie da particula antes, durante ou ap6s
a adi¢do do pos-reticulador também através do uso de diferentes pontos de
adicado ao longo do eixo de um misturador horizontal.

[148] Os cations polivalentes e/ ou os polimeros catidnicos podem
agir como agentes de varredura adicionais quanto a pOs-reticualdores
residuais. Em uma modalidade preferida da presente invenc¢do, os pos
reticuladores sdo adicionados antes dos cations polivalentes e/ ou dos

polimeros catidnicos, de um modo a permitir com que o pOs- reticulador reaja
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em primeiro lugar.

[149] Os tensoativos e/ ou as substancias inertes inorganicas podem
ser usados de um modo a evitar a pegajosidade ou a formacdo de grumos
durante este estagio do processo, sob condi¢des atmosféricas imidas. Um
tensoativo preferido € o Span® 20. As substincias inertes inorganicas
preferidas sdo as silicas precipitadas e as silicas fumigadas sob a forma de um
pO ou dispersao.

[150] A quantidade de liquido total usada para a preparagdo de
solucoes / dispersoes €, de um modo tipico, de 0,01 % a 25%, em peso, de um
modo preferido de 0,5% a 12 %, em peso, mais preferivelmente de 2 % a 7%,
em peso, € de um modo mais preferido de 3 % a 6%, em peso, com relacdo a

quantidade, em peso, das particulas de polimero que absorvem 4agua a serem

processadas.

[151] As modalidades preferidas sdo ilustradas nas Figuras 1 a 8.
[152] Fig. 1: Esquema de Processo (com leito fluidizado externo)
[153] Fig. 2: Esquema de Processo (sem leito fluidizado externo)
[154] Fig. 3: Arranjo da medi¢do da saidaem T

[155] Fig. 4: Arranjo das unidades do formador de gotas

[156] Fig. 5: Unidade de formagao de gotas (corte longitudinal)
[157] Fig. 6: Unidade de formacdo de gotas (vista em secdo
transversal)

[158] Fig. 7: Esquema de Processo (pOs- tratamento térmico externo

e poOs-reticulagdo)
[159] Fig. 8: Esquema de Processo (pos-tratamento térmico
externo,pds-reticulagcdo e revestimento)
[160] Os numerais de referéncia possuem os significados que se
seguem:

1 Tubula¢do de entrada de gas de secagem

2 Medicdo da quantidade de gas de secagem
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3 Distribuidor de gas
4 Unidades do formador de goticulas
5 Secador por pulverizagdo em co-corrente, parte cilindrica
6 Cone
7 Medicado da saida em T
8 Tubulagdo de gas for a de ciclo da torre
9 Filtro do alojamento
10 Ventilador
11 Bocais de resfriamento subito
12 Coluna do condensador, resfriamento em contra corrente
13 Trocador de calor
14 Bomba
15 Bomba
16 Saida de 4gua
17 Ventilador
18 Saida de gas fora de ciclo
19 Entrada de nitrogénio
20 Trocador de calor
21 Ventilador
22 Trocador de calor
23 Injecdo de vapor através dos bocais
24 Medicao de carga de agua
25 Gas do leito fluidizado interno condicionado
26 Produto do leito fluidizado interno
27 Leito fluidizado interno
28 Descarga de produto ao interior do leito fluidizado
externo, valvula rotativa
29 Leito fluidizado externo

30 Ventilador
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Saida de gas fora de ciclo do leito fluidizado externo para

o filtro do alojamento

32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47

Vilvula rotativa

Peneira

Produto final

Entrada de ar filtrado

Ventilador

Trocador de calor

Injecdo de vapor através dos bocais

Medig¢io de carga de agua

Gas do leito fluidizado externo condicionado
Misturador estatico

Misturador estatico

Alimentac¢do do iniciador

Alimentac¢do do iniciador

Alimenta¢do de mondmero

Saida de fragdo de particula fina para o reprocessamento

Medi¢do da saida em T (temperatura média a partir de 3

medi¢des em torno da circunferéncia da torre)

48
49
50
51
52
53
54
55
56

Unidade do formador de goticulas

Mondmero pré-misturado com a alimentagdo do iniciador
Parede da torre do secador de pulverizacao

Tubulagdo externa da unidade do formador de goticulas
Tubulagdo interna do formador de goticulas

Cartucho do formador de goticulas

Bloco de Teflon

Valvula

Mondmero pré-misturado com o conector de tubulagido da

entrada de alimentacdo de iniciador
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57 Placa de goticulas

58 Contra placa

59 Canais de fluxo para a d4gua de controle da temperatura

60 Canal de fluxo livre de volume morto para a solucdo de
monOmero

61 Bloco de a¢o inoxidavel do cartucho do formador de
goticulas

62 Pos-tratamento térmico externo

63 Alimentagdo de revestimento opcional

64 Alimentagdo de pds-reticulador

65 Secador térmico (pos-reticulagio)

66 Resfriador

67 Revestimento opcional/ Alimentacdo de dgua

68 Revestidor

69 Revestimento/ Alimentagdo de dgua
[161] O gas de secagem € alimentado através de um distribuidor de
gas (3) no topo do secador de pulveriza¢cdo, como mostrado na Fig.1. O gas de
secagem € parcialmente reciclado (circuito de gis de secagem) através de um
filtro de alojamento (9) e de uma coluna de condensador (12). A pressao no
interior do secador de pulverizagdo esta abaixo da pressdo ambiente.
[162] A temperatura de saida do secador de pulverizacdo € medida,
de um modo preferido, em trés pontos em torno da circunferéncia, no final da
parte cilindrica, tal como mostrado na Fig. 3. As medic¢oes unicas (47) sao
usadas de um modo a calcular a temperatura de saida do secador de
pulverizagdo cilindrico média.
[163] O produto acumulado no leito fluidizado interno (27). O gas
do leito fluidizado interno condicionado € alimentado ao leito fluidizado
interno (27) através da linha (25). A umidade relativa do gas do leito

fluidizado interno € controlada, de um modo preferido, através da adi¢ao de
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vapor através da linha (23).

[164] O gas fora de ciclo do secador de pulverizagdo € filtrado no
filtro do alojamento (9) e enviado a uma coluna do condensador (12) para o
resfriamento subito/ resfriamento. Apds o filtro do alojamento (9), um sistema
de trocador de calor de recuperagdo para o pré-aquecimento do gas apds a
coluna do condensador (12) pode ser usado. A dgua em excesso ¢ bombeada
para fora da coluna do condensador (12) através do controle do nivel de
enchimento (constante) no interior da coluna do condensador (12). A dgua no
interior da coluna do condensador (12) € resfriada por um trocador de calor
(12) e bombeada em contracorrente para o gis através de bocais de
resfriamento stbito (11), de um modo a que a temperatura no interior da
coluna do condensador (12) seja, de um modo preferido, de 20 a 100°C, e de
um modo mais preferido de 30 a 80°C, e de um modo ainda mais preferido de
40 a 75°C. A agua no interior da coluna do condensador (12) € colocada em
um pH alcalino através da dosagem de um agente de neutralizacdo, de um
modo a lavar os vapores do mondmero a). Uma solu¢do aquosa a partir da
coluna do condensador (12) pode ser enviada de volta para a preparacao da
solucdo de mondmero.

[165] O gas fora de ciclo da coluna do condensador € dividido para a
tubulacao de entrada de gas de secagem (1) e o gas de leito fluidizado interno
condicionado (25). As temperaturas do gas sdo controladas através de
trocadores de calor (20) e (22). O gas de secagem quente € alimentado ao
secador de pulverizagdo em co-corrente, através de um distribuidor de gas (3).
O distribuidor de gas (3) consiste, de um modo preferido, de um conjunto de
placas, que proporcionam uma queda de pressdo de preferivelmente 1 a 100
mbar, de um modo mais preferido de 2 a 30 mbar, e mais preferivelmente de
4 a 20 mbar, dependendo da quantidade do gas de secagem. As turbuléncias e/
ou a velocidade de centrifugacdo podem ser também introduzidas no gas de

secagem, se desejado, através do uso de bocais de gas ou de placas defletoras.
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[166] O produto € descarregado a partir do leito fluidizado (27)
através da valvula rotativa (28) ao interior do leito fluidizado externo (29). O
leito fluidizado externo condicionado € alimentado ao leito fluidizado externo
(29) através da linha (40). A umidade relativa do gas do leito fluidizado
externo € controlada, de um modo preferido, através da adicdao de vapor
através da linha (38). A retencdo do produto no leito fluidizado interno (27)
pode ser controlada através da altura do reservatério ou da velocidade
rotacional da valvula rotativa (28).

[167] O produto ¢é descarregado a partir do leito fluidizado externo
(29) através de uma valvula rotativa (32) ao interior da peneira (33). A
retencdo do produto no leito fluidizado externo (28) pode ser controlada
através da altura do reservatorio ou da velocidade rotacional da valvula
rotativa (32). A peneira (33) € usada para o peneiramento de sobrenadantes/
grumos.

[168] A solu¢do de mondmero € preparada, de um modo preferido,
através da misturacdo primeiramente do mondmero a) com um agente de
neutralizagdo e, em segundo lugar, com o reticulador b). A temperatura
durante a neutralizacdo € controlada de um modo a que seja, de um modo
preferido, de 5 a 60°C, mais preferivelmente de 8 a 40°C, e de um modo mais
preferido de 10 a 30°C, através do uso de um trocador de calor e de
bombeamento em um circuito. Uma unidade de filtro é usada, de um modo
preferido, no circuito, apds a bomba. Os iniciadores sao dosados ao interior da
solugdo de mondomero, a montante do formador de goticulas, através de
misturadores estaticos (41) e (42), por meio das linhas (43) e (44), tal como
mostrado na Fig. 1. De um modo preferido, uma solu¢do de perdxido, tendo
uma temperatura, de um modo preferido de 2 a 30°C, mais preferivelmente de
3 a 15°C, e de um modo mais preferido de 4 a 8°C, € adicionada através da
linha (44). Cada iniciador é bombeado, de um modo preferido, em um

circuito, e dosado através de valvulas de controle a cada unidade do formador
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de goticulas. Uma segunda unidade de filtro € usada, de um modo preferido,
ap6s o misturador estatico (42). O periodo de tempo de residéncia médio da
solucdo de mondmero misturada com a embalagem de iniciador completa na
tubulacdo antes das placas de goticulas (57) €, de um modo preferido, inferior
a 60 s, e de um modo mais preferido inferior a 30 s, e de um modo ainda mais
preferido inferior a 10 s.

[169] Para a dosagem da solu¢do de mondomero ao interior do topo
do secador de polimerizagdo, de um modo preferido, trés unidades do
formador de goticulas sdo usadas, tal como mostrado na Fig.4.

[170] Uma unidade do formador de goticulas consiste de uma
tubulacdo externa (51) tendo uma abertura para o cartucho do formador de
goticulas (53) tal como mostrado na Fig. 5. O cartucho do formador de
goticulas (53) esta conectado com uma tubulagdo interna (52). A tubulacao
interna(53) tendo um bloco de PTFE (54) no final como a vedac¢do pode ser
empurrada para dentro e para fora da tubulagdo externa (51) durante a
operagao do processo para propositos de manutencao.

[171] A temperatura do cartucho formador de goticulas (61) €
controlada, de um modo preferido a de 5 a 80°C, de um modo mais preferido
a de 10 a 70°C, mais preferivelmente a de 30 a 60°C, por meio de dgua em
canais de fluxo (59), tal como mostrado na Fig. 6.

[172] O cartucho do formador de goticulas possui, de um modo
preferido, de 10 a 1500, mais preferivelmente de 50 a 1000, e de um modo
mais preferido de 100 a 500 orificios, tendo um didmetro, de um modo
preferido,d e 50 a 500 um, e mais preferivelmente de 100 a 300 um, e de um
modo ainda mais preferido de 150 a 150 um. Os orificios podem ser
circulares, retangulares, triangulares, ou ainda de uma outra forma. Os
orificios circulares sdo preferidos. A razdo do comprimento do orificio para o
didmetro do orificio é, de um modo preferido, de a partir de 0,5 a 10, mais

preferivelmente de a partir de 0,8 a 5, e de um modo ainda mais preferido de 1
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a 3. A placa de goticulas (57) pode apresentar uma espessura maior do que o
comprimento do orificio quando do uso de um canal de orificio de entrada. A
placa de goticulas (57) é, de um modo preferido, longa e estreita, tal como
exposto na WO 2008/ 086976 Al.

[173] Muiltiplas fileiras de orificios por placa de goticulas podem ser
suadas, de um modo preferido de 1 a 20 fileiras, e ainda mais preferivelmente
de 2 a 5 fileiras.

[174] O cartucho do formador de goticulas (61) consiste de um canal
de fluxo (60) ndo tendo, de um modo essencial, nenhum volume estagnado
para a distribuicio homogénea do monomero pré-misturado e solu¢des de
iniciador e duas placas de goticulas (57). As placas de goticulas (57) possuem
uma configura¢do angulada, com um angulo, de um modo preferido, de 1 a
90°, e de um modo mais preferido de 3 a 45°, e ainda mais preferivelmente de
5 a 20°. Cada placa de goticula (57) €, de um modo preferido, produzida a
partir de aco inoxidavel ou de polimeros fluorosos, tais que
perfluoroalcoxietileno, politetrafluoroetileno, copolimeros de etileno-
clorotrifluoroetileno, copolimeros de etileno- tetrafluoroetileno e polietileno
fluorado. As placas de goticulas revestidas, tal como exposto no WO 2007 /
03 1441 Al podem também ser usadas. A escolha do material para a placa de
goticulas ndo esta limitada, exceto pelo fato de que a formacao de goticulas
precisa ser funcional e que € preferivel usar materiais que ndo catalisam o
inicio da polimeriza¢ao sobre a sua superficie.

[175] A vazdo do mondmero,que inclui as solugdes de iniciador por
unidade de formador de goticulas €, de um modo preferido, de 150 a 2500 kg/
h, mais preferivelmente de 200 a 1000 kg/h, e de um modo ainda mais
preferido de 300 a 600 kg/ h. A vazao por orificio €, de um modo preferido,
de 0,5 a 10 kg/ h, mais preferivelmente de 0,8 a 5 kg/ h, e de um modo ainda
mais preferido de 1 a 3 kg/ h.

Particulas de polimero que absorvem agua
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[176] A presente invencdo prov€é particulas de polimero que
absorvem dagua tendo mais do que uma cavidade, em que as cavidades
possuem um didmetro interno de preferivelmente 1 a 50 pm, mais
preferivelmente de 2 a 30 um, e ainda mais preferivelmente de 5 a 20 um, e
de um modo mais preferido de 7 a 15 um, a0 mesmo tempo em que as
particulas remanescentes ndo apresentam cavidades visiveis em seu interior.
As cavidades com menos do que 1 um de didmetro sdao consideradas como
cavidades ndo visiveis.

[177] A presente inven¢do prové ainda particulas de polimero que
absorvem 4gua, obteniveis através do processo de acordo com a inveng¢do, em
que as particulas de polimero possuem uma esfericidade média de 0,86 a 0,99,
uma densidade de massa de pelo menos 0, 58 g/ cm3 e um diametro de
particula médio de 250 a 550 um, em que a distribuicdo de diametro de
particula € inferior a 0,7 e a razdo de particulas tendo uma cavidade para
particulas tendo mais do que uma cavidade € de 1,0.

[178] Em uma modalidade particularmente preferida, a presente
invencdo proveé ainda particulas de polimero que absorvem 4gua, obteniveis
através do processo de acordo com a presente inven¢do, que possuem uma
esfericidade média de 0,86 a 0,99 e uma densidade de massa de pelo menos
0,58 g/ cm3, e um diametro de particula médio de 250 a 550 um, em que a
distribui¢do de diametro de particula € inferior a 0,7 e pelo menos 50% das
particulas de polimero que absorvem 4gua possuem uma ou varias pequenas
cavidades por particula, enquanto que as particulas remanescentes nao
apresentam cavidade visiveis em seu interior.

[179] As particulas de polimero que absorvem &4gua, obteniveis
através do processo de acordo com a inveng¢do, possuem uma esfericidade
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