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“PROCESSO PARA PRODUZIR PARTICULAS POLIMERICAS
ABSORVENTES DE AGUA, PARTICULAS POLIMERICAS
ABSORVEDORAS DE AGUA, USO DE PARTICULAS POLIMERICAS,
E, ARTIGO DE HIGIENE”

Descrigdo

A presente invengdo refere-se a um processo para produzir
particulas poliméricas absorventes de agua, pela polimerizagdo de goticulas
de uma solugdo monomérica em uma fase gasosa circundando as goticulas e
pos-reticulando-se as particulas poliméricas, em que as particulas poliméricas
sdo pelo menos parcialmente revestidas.

A preparagio de particulas poliméricas absorventes de agua é
descrita na monografia “Modern Superabsorbent Polymer Technology”, F.L.
Buchholz e A. T. Graham, Wiley-VCH, 1998, paginas 71 a 103.

Sendo produtos que absorvem solugdes aquosas, o polimero
absorvente de agua é usado para produzir fraldas, tampdos, toalhinhas
sanitarias e outros artigos de higiene, mas também agentes de retengdo de
agua em jardinagem.

As propriedades dos polimeros absorventes de dgua podem ser
ajustadas via o grau de reticulagdo. Com crescente grau de reticulagdo, a
resisténcia do gel eleva-se e a capacidade de absorg¢ao cai.

Para melhorar as propriedades de wuso, por exemplo,
condutividade de fluxo de solugdo salina em um leito de gel dilatado (SFC) da
fralda e absorg¢do sob pressdo (AUP), as particulas poliméricas absorventes de
dgua sdo geralmente pos-reticuladas. Como resultado, somente o grau de
reticulacio da superficie da particula eleva-se, como resultado do que a
absor¢do sob pressio (AUP) e a capacidade de retengdo centrifuga (CRC)
PODEM SER pelo menos parcialmente desacopladas. Esta pos-reticulagdo
pode ser realizada na fase gel aquosa. Entretanto, particulas poliméricas

secadas, moidas e peneiradas (polimero de base) sado preferivelmente
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revestidas sobre a superficie com um pos-reticulador, termicamente pOs-
reticuladas e secadas. Reticuladores adequados para esta finalidade s&o
compostos que compreendem grupos que podem formar ligagdes covalentes
com os grupos carboxilato do polimero hidrofilico.

A polimerizagdo por pulverizagdo permite que as etapas de
processo de polimerizagdo e secagem serem combinadas. Além disso, o
tamanho da particula pode ser ajustado dentro de certos limites, em virtude do
controle de processo adequado.

A produgio das particulas poliméricas absorventes de dgua por
polimerizagdo de goticulas de uma solugdo monomérica € descrita, por
exemplo, em EP 348 180 Al, WO 96/40427 Al, US 5.269.980, DE 103 14
466 A1, DE 103 40 253 Al, DE 10 2004 024 437 Al e DE 10 2005 002 412
Al e também o pedido Alem&o anterior 102006001596.7.

DE 10 2004 042 946 A1, de 10 2004 042 948 A1, DE 10 2004
042 955 Al e DE 10 2005 019 398 Al descrevem a producdo de espessantes
por polimerizagdo de pulverizagéo.

O WO 2006/079631 A1l descreve um processo para a
polimerizagdo por goticulagdo, em que as particulas poliméricas sdo secadas e
um leito fluidizado e, opcionalmente, pos-reticuladas.

A EP 703 265 Al descreve um processo para melhorar a
resisténcia ao atrito das particulas poliméricas absorventes de agua, por
revestimento com polimeros formadores de pelicula.

A EP 755 964 A2 igualmente descreve um processo para
melhorar a resisténcia ao atrito de particulas poliméricas absorventes de agua,
por revestimento das particulas com ceras.

Foi um objetivo da presente invengdo prover um processo
aperfeicoado para produzir particulas poliméricas absorventes de agua por
polimerizagdo de goticulas de uma solugdo monomérica em uma fase gas

circundando as goticulas.
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O objetivo foi alcangado por um processo para produzir
particulas poliméricas absorventes de agua por polimerizagdo de goticulas de
uma solugdo monomérica compreendendo

a) pelo menos um mondmero etilenicamente insaturado,

b) opcionalmente pelo menos um reticulador,

¢) pelo menos um iniciador,

d) agua,

em uma fase gasosa circundando as goticulas, as particulas
poliméricas resultantes sendo pds-reticuladas, o que compreende pelo menos
parcialmente revestir as particulas poliméricas pés-reticuladas.

A polimerizagdo das goticulas de solugdo moomeérica em uma
fase gasosa circundando as goticulas (“polimerizagdo por goticulagdo”)
propicia particulas poliméricas redondas de elevada esfericidade média
(mSPHT). A esfericidade média ¢ uma medida da redondeza das particulas
poliméricas e pode ser determinada, por exemplo, com o sistema de analise de
imagem Camisizer® (Retsch Technology GmbH; Alemanha).

A presente invengdo € baseada na descoberta de que as
particulas poliméricas obtidas por polimerizagdo por goticulagdo sdo esferas
ocas e de que as esferas ocas podem ser danificadas por tensdo mecéanica.

O revestimento de acordo com a invengdo permite que a
estabilidade mecéanica das esferas ocas seja aumentada significativamente.
Agentes de revestimento adequados sdo, por exemplo, aditivos que aumentam
a elasticidade da superficie da particula, por exemplo, diminuindo-se a
temperatura de transigdo vitrea e/ou mecanicamente solidificando-se a
superficie da particula.

O revestimento pode ser produzido revestindo-se as particulas
poliméricas absorventes de agua, preparadas por polimeriza¢do de goticulagdo
de uma maneira conhecida, por mistura no agente de revestimento na relagdo

de peso desejada. Este revestimento ocorre preferivelmente em misturadores
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com ferramentas de mistura moveis, tais como misturadores de parafuso,
misturadores de pd, misturadores de relha e misturadores de pa. Preferéncia
particular é dada a misturadores verticais, preferéncia muito particular a
misturadores de rena e misturadores de pa. Misturadores adequados sdo, por
exemplo, misturadores Lodige, misturadores Bepex, misturadores Nauta,
misturadores Processall e misturadores Schugi. Preferéncia muito particular €
dada a misturadores de alta velocidade, por exemplo, do tipo Schuggi-
Flexomix ou Turbolizer. Preferéncia muito particular ¢ também dada a
misturadores de leito fluidizado.

As particulas poliméricas absorvedoras de 4gua pos-
reticuladas sdo preferivelmente revestidas com agua, uma solugdo aquosa,
uma alcanolamina, um polimero e/ou uma cera.

A quantidade de solugdo de agua ou aquosa usada no
revestimento inventivo é preferivelmente de 1 a 30 % em peso, mais
preferivelmente de 2 a 20 % em peso, muitissimo preferivelmente de 3 a 15 %
em peso.

Em uma forma de realizagdo preferida no caso de revestimento
com uma solugdo de dgua ou aquosa, um tensoativo € adicionado como um
assistente de desaglomeracio, por exemplo, monoésteres de sorbitano, tais
como monococoato de sorbitano e monolaurato de sorbitano, ou variantes
etoxiladas deles. Outrossim, assistentes desaglomerantes muito adequados sdo
os derivativos etoxilados e alcoxilados de 2-propileptanol, que sdo vendidos
sob os nomes comerciais Lutensol® e Lutensol® XP (BASF Aktiengesllschaft,
Alemanha).

A quantidade do assistente desaglomerante usado, com base
nas particulas poliméricas absorventes de agua, ¢, por exemplo, de 0,01 a 1 %
em peso, preferivelmente de 0,05 a 0,5 % em peso, mais preferivelmente de
0,2 a 0,2 % em peso.

A quantidade de alcanolamina usada no revestimento
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inventivo é preferivelmente de 0,05 a 30 % em peso, mais preferivelmente de
1 a 20 % em peso, muitissimo preferivelmente de 2 a 15 % em peso e as
alcanolaminas podem também ser usadas como uma solu¢do em um solvente
adequado, por exemplo, agua.

Alcanolaminas adequadas s@o mono, di e trialcanolaminas, tais
como etanolamina, dietanolamina ou trietanolamina. Preferéncia é dada a
alcanolaminas tercidrias, tais como trietanolamina, metildietanolamina,
dimetilaminodiglicol, dimetiletanolamina e N,N,N’,N’-
tetra(hidroxietil)etilenodiamina.  Preferéncia  particular ¢é dada a
trietanolamina.

A quantidade de polimero e/ou cera é preferivelmente de 0,005
a 10 % em peso, mais preferivelmente de 0,05 a 5 % em peso, muitissimo
preferivelmente de 0,1 a 2 % em peso, com base em cada caso nas particulas
poliméricas.

O polimero pode também ser aplicado a superficie da particula
aplicando-se os precursores do polimero a superficie da particula, que ndo
reagem para fornecer o desejado polimero até eles estarem na superficie da
particula, por exemplo, por reacdo de polidis com poliepdxidos.

Os polimeros, seus precursores ou ceras podem ser aplicados a
superficie da particula como dispersdes, emulsdes e/ou suspensoes
poliméricas aquosas.

Os polimeros, seus precursores ou ceras podem também ser
usados na forma de uma solugdo em um solvente orginico ou uma mistura de
agua e um solvente miscivel com agua organico. Estas dispersdes, emulsdes e
suspensdes aquosas podem também compreender uma proporg¢ao de solventes
organicos, possivelmente misciveis com agua.

Os solventes organicos sdo, por exemplo, hidrocarbonetos
alifaticos e aromaticos, tais como n-hexano, cicloexano, tolueno e xileno,

alcoois tais como metanol, etanol, isopropanol, etileno glicol, propileno
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glicol, glicerol e polietileno glicdis com um peso molecular médio de 200 a
10.000, éteres tais como dietil éter, ésteres tais como etil acetato e n-butil
acetato, e cetonas tais como acetona e 2-butanona.

Solventes orgénicos misciveis em agua adequados sdo, por
exemplo, alcoois C;_4 alifaticos, tais como metanol, isopropanol, terc-butanol,
etileno glicol, propileno glicol, glicerol e polietileno glicéis tendo um peso
molecular médio de 200 a 10.000, éteres e cetonas tais como acetona e 2-
butanona.

Os polimeros e/ou ceras podem também ser introduzidos com
medi¢do como uma fuséio.

Os polimeros e/ou ceras utilizaveis no processo de acordo com
a presente inveng¢do sdo preferivelmente nfdo reativos, isto é, eles ndo tém
grupos reativos que reajam com os grupos na superficie das particulas
poliméricas.

Polimeros e/ou ceras preferidos sdo também especialmente
aqueles que ndo tendem a aderir dentro da faixa de temperatura entre 0 °C e
80 °C.

Polimeros preferidos a serem usados de acordo com a presente
inven¢cdo para o revestimento s@o homo e copolimeros de vinil ésteres,
especialmente homopolimeros de acetato de vinila e copolimeros de acetato
de vinila com etileno, acrilatos, ésteres maleicos, vinilamidas e/ou outros
derivativos de vinil acila.

Preferéncia é também dada a homo e copolimeros de ésteres
acrilicos e metacrilicos, por exemplo, copolimeros de metil metacrilato e n-
butil acrilato ou 2-etilexil acrilato.

Estes copolimeros baseados em ésteres de vinila, acrilicos e
metacrilicos podem compreender, com outros comondémeros, por exemplo,
estireno, butadieno, vinilamidas, acidos carboxilicos olefinicamente

insaturados e seus derivativos, dcidos sulfénicos olefinicamente insaturados e
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seus derivativos, acido vinilfosfénico e seus derivativos ou poliglicol ésteres
de acidos insaturados.

Exemplos de vinilamidas s3o, em particular, N-
vinilformamida, N-vinil-N-metilacetamida e N-vinilpirrolidona.

Exemplos de &cidos carboxilicos olefinicamente insaturados
sdo especialmente acido acrilico, acido metacrilico, 4cido itaconico e acido
maleico e também seus sais de metal alcalino, aménio e amina. Exemplos de
derivativos destes acidos carboxilicos olefinicamente insaturados s&o
especialmente amidas, tais como (met)acrilamida, N-terc-butil(met)acrilamida
e N-isopropil(met)acrilamida, porém também N-metilolamidas ou éteres de
N-metilolamidas, monoamidas e imidas de aminas alifaticas e também
acrilonitrila.

Exemplos de 4cidos sulfdnicos olefinicamente insaturados sdo
os sais de acido vinilsulfonico, acido 2-acrilamido-2-metilpropanossulfénico,
acido estirenossulfonico, acido alil e metalil-sulfonico, especialmente seus
sais de metal alcalino, amoénio e amina.

Exemplos de derivativos de 4cido vinilfosfénico sdo
especialmente os mono e diésteres de C,;-C;3 alcoois, por exemplo, metil,
propil ou estearil ésteres. O proprio acido vinil fosfonico esta presente em
particular na forma do mono ou di-sal, preferéncia sendo dada aos sais de
metal alcalino, amoénio e amina.

Os poliglicol ésteres de 4cidos insaturados sdo, em particular,
hidroxietil (met)acrilato ou ésteres do acido acrilico e metacrilico com
compostos de 6xido de polialquileno de férmula geral

X

O OH
R O

onde

X é hidrogénio ou metila,
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R € um radical alifatico, aralifatico ou cicloalifatico C;-C,y,
por exemplo, nonilfenila.

Em uma forma de realizagdo preferida da presente invengdo,
os polimeros formadores de pelicula sdo usados para o revestimento. Estes
sdo, em particular, polimeros que tém peliculas poliméricas tendo uma
resisténcia a ruptura de 0,5 a 25 N/mm, preferivelmente de 1 a 20 N/mm,

mais preferivelmente de 2 a 15 N/mm, muitissimo preferivelmente de 5 a 10

- N/mm e um alongamento na ruptura de 10 a 10000 %, preferivelmente de 20

a 5000%, mais preferivelmente de 50 a 2000 %, muitissimo preferivelmente
de 500 a 1000 %. A resisténcia a ruptura e o alongamento na ruptura sao
determinados de acordo com DIN EN ISO 527.

Polimeros preferidos a serem usados de acordo com a presente
invengdo para o revestimento sdo também polimeros formadores de pelicula
baseados em

- poliacetais, isto €, produtos de reagcdo de polivinil alcoois
com aldeidos, tais como butiraldeido,

- poliuretanos, isto €, polimeros obteniveis por poliadigdo de
alcoois diidricos, e poliidricos superiores e isocianatos, por exemplo,
preparados de poliéster didis e/ou poliéter didis e, por exemplo, 2,4- ou 2,6-
tolileno diisocianato, 4,4-metileno di(fenilisocianato) ou hexametileno
diisocianato (vide Hoube-Weyl, Methoden der Organischen Chemie [Methods
of organic chemistry], 4a. edi¢do, Volume E20/2, paginas 1561 ou 1721),

- poliuréias, isto €, polimeros que s@o obteniveis por poliadigdo
de diaminas e diisocianatos ou por policondensac¢éo de diaminas com dioxido
de carbono, fosfénio, ésteres carboxilicos (p. ex., carbonatos de difenila
ativados) ou uréia ou reagindo-se diisocianatos com agua (vide Houben-Weyl,
Methoden der Organischen Chemie, 4a. edigdo, Volume E20/2, paginas 1721
a 1752),
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- polissiloxanos, o polimero de base usado sendo, em
particular, dimetil-polissiloxano linear, cujos grupos finais podem ter
diferente modificagdo (vide “Chemie und Technologie des kalthirtenden
Siliconkautschuks” [Quimica e tecnologia de borracha de silicone de cura
fria], paginas 49 a 64 em SILICONE-Chemie und Technologie, [Simpodsio em
28.04.1989] VULKAN-VERLAG, Essen),

- poliamidas, preferéncia sendo dada a copoliamidas (vide
Plaste Kautsch., Volume 25, paginas 440 a 444 (1978)), como encontrando
uso, por exemplo, para a produgio de revestimentos,

- poliésteres, isto é, polimeros que sdo preparados por
polimerizacdo de abertura de anel de lactonas ou por policondensagdo de
acidos hidroxicarboxilicos ou de didis e derivativos de acido dicarboxilico
(vide Houben-Weyl, Methoden der Organischen Chemie, 4a. edi¢do, Volume
E20/2, paginas 1404 a 1429),

- resinas epoxi que podem ser preparadas de poliepoxidos por
reagdes de poliadi¢do com endurecedores adequados ou por polimerizagdo via
grupos epoxi (vide Houben-Weyl, Methoden der Organischen Chemie, 4a.
edi¢do, volume 14/2, paginas 462 a 552 e Volume E20/2, paginas 1891 a
1994 (por exemplo, produtos de reagdo de bisfenol A com epicloroidrina)) ou
baseadas em

- policarbonatos, como preparavel facilmente reagindo-se
diglicdéis ou bisfendis com fosgénio ou diésteres carbénicos em reagdes de
policondensac¢do ou transesterificagdo (vide Houben-Weyl, Methoden der
Organischen Chemie, 4a. edi¢do, Volue E 20/2, paginas 1443 a 1457).

Polimeros particularmente preferidos a serem usados de
acordo com a presente inveng¢do para o revestimento sdo homo e copolimeros
de ésteres acrilicos e metacrilicos e também polimeros baseados em
poliacetais.

E também possivel utilizarem-se misturas de dois ou mais dos
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polimeros acima mencionados. As rela¢gbes de mistura sdo completamente ndo
criticas e devem ser ajustadas as circunstéancias particulares.

Polimeros preferidos a serem usados no processo de acordo
com a presente inven¢ido sdo também polimeros elasticos. Estes sdo polimeros
com comportamento de borracha-eléstico, que podem ser alongados a 23 °C
repetidamente a pelo menos duas vezes seu comprimento e, apos remogdo da
forca requerida para o alongamento, imediatamente reassumem seu
comprimento de partida aproximado.

Exemplos representativos de polimeros elasticos sdo latexes
naturais e sintéticos, que sdo tipicamente usados como aglutinantes e adesivos
elastoméricos na producgio de produtos absorvedores de secagem de ar. Além
disso, os latexes descritos nos exemplos ¢ considerado que qualquer
elastdmero natural ou sintético, adequado para a formag¢do de uma dispersdo
de latex, ¢ adequado para uso na presente invengao. E portanto possivel
utilizarem-se borracha natural, borracha de polibutadieno, borracha de
estireno-butadieno, borracha de arilnitrilo-butadieno, borracha de poli-2-
clorobutadieno, borracha de poliisopreno, copolimeros de isopreno-
isobutileno, borracha de etileno-propileno, copolimeros de etileno-vinil
acetato, polietileno clorado, polietileno clorossulfonado, borracha acrilica,
copolimeros de etileno-acrilato, borracha de epicloroidrina, borracha de 6xido
de polipropileno e poliuretanos.

Em uma outra forma de realizacdo preferida da presente
invencdo, ceras sdo aplicadas a superficie das particulas poliméricas
absorventes de agua pos-reticuladas.

De acordo com a formulag¢do de Deutschen Gesellschaft fir
Fettwissenschaft (DGF) [Sociedade Germénica para Ciéncia de Gordura] de
1974 (vide DGF-Einheitsmethoden: Utersuchung von Fetten, Fettprodukten
und verwandten Stoffen, Abteilung M: Wachse und Wachsprodukte [métodos

padrio DGF: andlise de gorduras, produtos gordurosos e substincias
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relacionadas, divisdo M: ceras e produtos cerosos]; Wissenschaftliche
Verlagsgesellschaft, Stuttgart, 1975), uma cera ¢ entendida em particular
como significando uma substéncia que, independente de sua composi¢do
quimica e sua origem natural ou sintética, é geralmente caracterizada pelas
seguintes propriedades fisicomecanicas:

- amassavel a 20 °C, sélido a quebradigo e duro;

- cristalino grosseiro a fino, transparente a opaco, porém nao
semelhante a vidro;

- fusdo acima de 40 °C sem decomposi¢io;

- sendo de viscosidade comparativamente baixa, mesmo um
pouco acima do ponto de fusdo e ndo formadora de cordio;

- fortemente dependente da temperatura em consisténcia e
solubilidade;

- lustravel sob presséo suave.

Ceras preferidas sdo especialmente aquelas cujos pontos de
fusdo e gotejamento estdo dentro da faixa de temperatura entre 30 e 180 °C,
mais preferivelmente entre 40 e 180 °C, muitissimo preferivelmente entre 40 e
170 °C. O ponto de gotejamento é determinado pelo método padrio DGF
DGF-M-III 3 (75) (Wissenschaftliche VErlagsgesellschaft, Stuttgart).

As ceras a serem usadas de acordo com a invengdo sdo, por
exemplo, ceras naturais, ceras naturais modificadas, ceras semissintéticas e
ceras totalmente sintéticas. Exemplos de ceras naturais sdo ceras recentes, tais
como ceras de plantas ou ceras de animais. Exemplos de ceras de plantas sdo
cera de carnauba, cera de candelila, cera de ouricuri, cera de cana de ag¢ucar e
cera de retamo. Exemplos de ceras animais sdo ceras de insetos, talis como
cera de abelha, cera de geda e cera de goma-laca e também cera de 1a. Outros
exemplos de ceras naturais sdo ceras de fosseis, tais como ceras de O6leo
mineral ou ceras de lignita e ceras de turfa. Exemplos de ceras de odleo

mineral sfo ozoquerita e cera de fundo de tanque; um exemplo de uma cera de
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lignita e cera de turfa é cera de linhito bruta. Exemplos de ceras naturais
modificadas sdo as ceras obtidas por refino, tais como as ceras de parafina
macro e microcristalinas, obtidas de destilados de 6leo bruto ou residuos de
destilado, ou ceras quimicamente modificadas, tais como cera de linhito bruta
duplamente branqueada. Exemplos de ceras semi-sintéticas sdo as ceras
acidas e ceras de éster, preparaveis de cera de linhito, os acidos cerosos
produtiveis pela oxidagdo de parafina e também ceras alcoodlicas e ceras de
amida. Exemplos de ceras totalmente sintéticas sdo ceras de hidrocarboneto,
tais como ceras de poliolefina e ceras Fischer-Tropsch e também ceras
sintéticas tendo grupos funcionais-oxigénio. Exemplos de ceras sintéticas com
grupos funcionais oxigénio sdo ceras acidas que sdo formadas oxidando-se
ceras hidrocarbonadas sintéticas ou copolimerizando-se ou telomerisando-se
olefinas com acidos carboxilicos insaturados, ceras de éster que sdo obtidas
esterificando-se acidos de ceras sintéticas com alcoois sintéticos e
copolimerizando-se olefinas com ésteres insaturados, tais como vinil acetato,
ceras de alcool que s@o produzidas por um processo oxo com subsequente
hidrogenacdo e por hidrogenacéo de acidos graxos sintéticos e também ceras
de amida que sdo obtidas reagindo-se acidos sintéticos com aminas. Exemplos
de ceras que sdo obtidas oxidando-se ceras hidrocarbonadas sintéticas sdo
oxidatos de ceras de polietileno.

Ceras preferidas a serem usadas de acordo com a presente
invengdo sdo ceras de linhito refinadas (isto €, desresinificadas e branqueadas)
e também ceras de poliolefina.

Ceras particularmente preferidas a serem usadas de acordo
com a presente invengdo sio ceras de poliolefina, tais como ceras de
polietileno (ceras de polietileno de alta pressdo, ceras de polietileno de baixa
pressdo, ceras de polietileno degradadas), oxidatos destas ceras de polietileno,
ceras baseadas em copolimeros de eteno-a-olefina, ceras baseadas em

copolimeros de etileno-vinil acetato, ceras baseadas em copolimeros de
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etileno-estireno, ceras baseadas em copolimeros de etileno-acido acrilico e
ceras baseadas em misturas de cera de ceras de polietileno com ceras de
poli(tetrafluoroetileno).

E também possivel utilizarem-se misturas de duas ou mais das
ceras acima mencionadas. As relagdes de mistura sdo completamente ndo
criticas e devem ser ajustadas as circunstancias particulares.

As solugdes monoméricas a serem usadas no processo de
acordo com a presente inven¢do para produzir as particulas poliméricas
absorvedoras de 4gua compreendem pelo menos um mondmero
etilenicamente insaturado a), opcionalmente pelo menos um reticulador b),
pelo menos um iniciador ¢) e agua d).

Os mondmeros a) sdo preferivelmente soliiveis em agua, isto €,
a solubilidade em agua a 23 °C é tipicamente de pelo menos 1 g/100 g de
agua, preferivelmente pelo menos 5 g/100 g de agua, mais preferivelmente
pelo menos 25 g/100 g de agua, muitissimo preferivelmente pelo menos 50
g/100 g de 4gua e, preferivelmente, tém pelo menos um grupo acido cada um.

Monoémeros adequados a) sdo, por exemplo, acidos
carboxilicos etilenicamente insaturados, tais como A4cido acrilico, 4acido
metacrilico, acido maleico, acido fumadrico e acido itacOnico. Mondmeros
particularmente preferidos sdo acido acrilico e acido metacrilico. Preferéncia
muito particular € dada a acido acrilico.

Os mondémeros preferidos a) t€ém pelo menos um grupo acido,
os grupos 4acidos preferivelmente sendo pelo menos parcialmente
neutralizados.

A propor¢do de acido acrilico e/ou seus sais na quantidade
total de mondémeros a) é preferivelmente de pelo menos 50 % em mol, mais
preferivelmente pelo menos 90 % em mol, muitissimo preferivelmente pelo
menos 95 % em mol.

Os grupos acidos dos mondmeros a) sdo tipicamente
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parcialmente neutralizados, preferivelmente a uma extensio de 25 a 85 % em
mol, preferencialmente a uma extensio de 50 a 80 % em mol, mais
preferivelmente de 60 a 75 % em peso, para os quais os agentes neutralizantes
costumeiros podem ser usados, preferivelmente hidroxidos de metal alcalino,
oxidos de metal alcalino, carbonatos de metal alcalino ou
hidrogenocarbonatos de metal alcalino e suas misturas. Em vez de sais de
metal alcalino, é também possivel utilizarem-se sais de amoénio. Sodio e
potassio sdo particularmente preferidos como metais alcalinos, porém
preferéncia particular € dada a hidréxido de sédio, carbonato de sodio ou
hidrogenocarbonato de sédio, e suas misturas. Tipicamente, a neutralizag¢io €
conseguida misturando-se no agente neutralizante como uma solu¢do aquosa,
como uma fusdo ou preferivelmente também como um sélido. Por exemplo,
hidroxido de sédio com um teor 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 adigio medida como material em pedagos
ou fusdo em temperatura elevada € possivel.

Os mondmeros a), especialmente acido acrilico, compreendem
preferivelmente até 0,025 % em peso de um monoéter de hidroquinona.
Monoéteres preferidos de hidroquinona s@o hidroquinona monometil éter
(MEHQ) e/ou tocoferdis.

Tocoferol ¢ entendido como significando compostos da
seguinte férmula

e
2 CH

R Q CH

4
g CH,
R1

CH CH

em que R' ¢ hidrogénio ou metila, R* é hidrogénio ou metila,
R3 ¢ hidrogénio ou metila e R4 ¢ hidrogénio ou um radical acila tendo de 1 a
20 atomos de carbono.

Radicais preferidos para R, sdo acetila, ascorbila, succinila,
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nicotinila e outros acidos carboxilicos fisiologicamente compativeis. Os
acidos carboxilicos podem ser 4cidos mono, di ou tricarboxilicos.

Preferéncia é dada a alfa-tocoferol, em que R' = R*> = R’ =
metila, em particular alfa-tocoferol racémico, R' & mais preferivelmente
hidrogénio ou acetila, RRR-alfa-tocoferol é especialmente preferido.

A solugdo monomérica compreende preferivelmente no
maximo 130 ppm em peso, mais preferivelmente no maximo 70 ppm em
peso, preferivelmente pelo menos 10 ppm em peso, mais preferivelmente pelo
menos 30 ppm em peso, em particular em torno de 50 ppm em peso de
monoéter de hidroquinona, baseados em cada caso em acido acrilico, sais de
acido acrilico também sendo considerados como acido acrilico. Por exemplo,
a solu¢do monomérica pode ser preparada utilizando-se acido acrilico tendo
um apropriado conteido de monoéter de hidroquinona.

Os inibidores de polimerizagdo podem também ser removidos
da solugdo monomérica por absorgdo, por exemplo, em carbono ativado.

Os reticuladores b) s@o compostos tendo pelo menos dois
grupos polimerizaveis radicalmente livres, que podem ser polimerizados por
um mecanismo de radical livre dentro da rede polimérica. Reticuladores
adequados b) sdo, por exemplo, etileno glicol dimetacrilato, dietileno glicol
diacrilato, alil metacrilato, trimetilolpropano triacrilato, trialilamina,
tetralilloxietano, como descrito na EP 5309 438 Al, di e triacrilatos, como
descrito na EP 547 787 Al, EP 559 476 Al, EP 632 068 A1, WO 93/21237
Al, WO 2003/104299 A1, WO 2003/104300 A1, WO 2003/104301 Al e na
DE 103 31 450 Al, acrilatos mistos que, bem como grupos acrilato,
compreendem outros grupos etilenicamente insaturados, como descrito na DE
103 31 456 Al e DE 103 55 401 Al, ou misturas de reticuladores, como
descrito, por exemplo, na DE 195 43 368 Al, DE 196 46 484 Al, WO
90/15830 A1l e WO 2002/32962 A2.

Os reticuladores b) adequados sdo, em particular, N,N’-
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metilenobisacrilamida e N,N’-metilenobismetacrilamida, ésteres de acidos
mono ou policarboxilicos insaturados de polidis, tais como diacrilato ou
triacrilato, por exemplo, butanodiol diacrilato, butanodiol dimetacrilato,
etileno glicol diacrilato ou etileno glicol dimetacrilato e também
trimetilolpropano triacrilato e compostos de alila tais como (met)acrilato de
alila, trialil cianurato, dialil maleato, polialil ésteres, tetraliloxietano,
trialilamina, tetraliletilenodiamina, alil ésteres de acido fosforico e derivativos
de 4cido vinilfosfonico, como descrito, por exemplo, na EP 343 427 A2.
Outros reticuladores adequados b) sdo pentaeritritol dialil éter, pentaeritritol
tialil éter e pentaeritritol tetralil éter, polietileno glicol dialil éter, etileno
glicol dialil éter, glicerol dialil éter e glicerol trialil éter, polialil éteres
baseados em sorbitol e suas variantes etoxiladas. No processo de acordo com
a presente invengdo, € possivel utilizarem-se di(met)acrilatos de polietileno
glicois, o polietileno glicol usado tendo um peso molecular entre 100 e 1000.

Entretanto, reticuladores particularmente vantajosos b) sdo di e
triacrilatos de glicerol 3 a 20-vezes etoxilados, de trimetilolpropano 3 a 20-
vezes etoxilados, de trimetiloletano 3 a 20-vezes etoxilados, em particular di e
triacrilatos de glicerol 2 a 6-vezes etoxilados ou de trimetilolpropano 2 a 6-
vezes etoxilados, de glicerol triplamente propoxilado ou de trimetilolpropano
triplamente propoxilado e também de glicerol misto triplamente etoxilado ou
propoxilado, de glicerol 15-vezes etoxilado ou de trimetilolpropano 15-vezes
etoxilado e também de glicerol pelo menos 40-vezes etoxilado, de
trimetiloletano pelo menos 40-vezes etoxilado ou de trimetiloletano pelo
menos 40-vezes etoxilado.

Reticuladores muito particularmente preferidos b) s3o os
glicerois polietoxilados e/ou propoxilados que foram esterificados com acido
acrilico ou acido metacrilico, para fornecer di ou triacrilatos, como descrito,
por exemplo, no WO 2003/104301 Al. Di e/ou triacrilatos de glicerol 3 a 10-

vezes etoxilados sdo particularmente vantajosos. Preferéncia muito particular
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¢ dada a di ou triacrilatos de glicerol 1 a 5-vezes etoxilados e/ou propoxilados.
Muitissimo preferidos sdo os triacrilatos de glicerol 3 a 5-vezes etoxilados
e/ou propoxilados.

A solugdo monomérica compreende preferivelmente pelo
menos 0,1 % em peso, preferivelmente pelo menos 0,2 % em peso, mais
preferivelmente pelo menos 0,3 % em peso, muitissimo preferivelmente pelo
menos 0,4 % em peso e, preferivelmente,até 2,5 % em peso,
preferencialmente até 2 % em peso, mais preferivelmente até 1,5 % em peso,
muitissimo preferivelmente até 1 % em peso de reticulador b), com base em
cada caso no monomero a).

Os iniciadores c¢) usados podem ser todos compostos que
desintegram-se em radicais livres sob as condi¢des de polimerizagdo, por
exemplo, perdxidos, hidroperdxidos, peroxido de hidrogénio, persulfatos,
compostos azo ¢ iniciadores redox. Preferéncia é dada ao uso de iniciadores
solaveis em agua. Em alguns casos, é vantajoso utilizarem-se misturas de
varios iniciadores, por exemplo, misturas de peroxido de hidrogénio e
peroxodissulfato de sddio ou potassio. Misturas de peroxido de hidrogénio e
peroxodissulfato de sédio podem ser usadas em qualquer proporg¢do.

Iniciadores particularmente preferidos c¢) sdo iniciadores azo,
tais como 2,2’-azobis[2-(2-imidazolin-2-il)propano]diidrocloreto e 2,2’-
azobis[2-(5-metil-2-imidazolin-2-il)propano] diidrocloreto e fotoiniciadores
tais como 2-hidroxi-2-metilpropiofenona e 1-[4-(2-hidroxietéxi)fenil]-2-
hidréxi-2-metil-1-propan-1-ona, iniciadores redox tais como persulfato de
sodio/acido  hidroximetilsulfinico, peroxodissulfato de amonio/acido
hidroximetilsulfinico, per6xido de hidrogénio/acido hidroximetilsulfinico,
persulfato de sédio/acido ascorbico, peroxodissulfato de amodnio/acido
ascorbico e peroxido de hidrogénio/acido ascérbico, fotoiniciadores tais como
1-[4-(2-hidroxietdxi)-fenil]-2-hidroxi-2-metil-1-propan-1-ona e suas misturas.

Os iniciadores sio usados em quantidades costumeiras, por
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exemplo, em quantidades de 0,001 a 5 % em peso, preferivelmente de 0,01 a
1 % em peso, com base nos mondémeros a).

Para agdo Otima, os inibidores de polimerizagdo preferidos
requerem oxigénio dissolvido. Portanto, a solu¢gdo monomérica pode ser
liberada do oxigénio dissolvido antes da polimerizag¢do por inerciagdo, isto &,
escoando com um géas inerte, preferivelmente nitrogénio. O teor de oxigénio
da solug¢do monomérica € preferivelmente diminuido antes da polimerizacdo a
menos do que 1 ppm em peso, mais preferivelmente a menos do que 0,5 ppm
em peso.

A solugio monomérica é goticularizada para polimerizagdo na
fase gas.

O teor de solidos da solugdo monomérica € preferivelmente de
pelo menos 35 % em peso, preferivelmente pelo menos 38 % em peso, mais
preferivelmente pelo menos 40 % em peso, muitissimo preferivelmente pelo
menos 42 % em peso. O teor de solidos € a soma de todos os constituintes que
nfo sdo volateis apos a polimerizacdo. Estes sio mondmero a), reticulador b)
e iniciador c¢).

O teor de oxigénio da fase gas € preferivelmente de 0,001 a
0,15 % em vol.,, mais preferivelmente de 0,002 a 0,1 % em volume,
muitissimo preferivelmente de 0,005 a 0,05 % em vol.

Assim como oxigénio, a fase gas preferivelmente compreende
somente gases inertes, isto €, gases que, sob condi¢gdes de reagdo, ndo
intervém na polimeriza¢do, por exemplo, nitrogénio e/ou vapor.

A goticula¢do envolve introduzir com medigdo uma solugéo
monomérica dentro da fase gas, para formar goticulas. A goticulagdo da
solu¢do monomérica pode ser realizada, por exemplo, por meio de uma placa
goticularizadora.

Uma placa goticularizadora é uma placa tendo pelo menos um

furo, o liquido penetrando o furo a partir do topo. A placa goticularizadora ou
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o liquido podem ser oscilado, o que gera uma cadeia de goticulas idealmente
monodispersas em cada furo no lado debaixo da placa goticularizadora.

O nimero e tamanho dos furos sdo selecionados de acordo
com a capacidade desejada e tamanho da goticula. O didmetro da goticula €
tipicamente de 1,9 vezes o didmetro do furo. O que € importante aqui € que o
liquido a ser goticularizado n#o passa através do furo demasiadamente rapido
e a queda de pressdo sobre o furo ndo é demasiado grande. Por outro lado, o
liquido nfo € goticularizado, mas sem duvida o jato de liquido completamente
rompido (pulverizado) devido a elevada energia cinética. O gloticularizador €
operado na faixa de fluxo de decomposi¢do do jato laminar, isto €, o nimero
Reynolds baseado na produgdo por furo e o didmetro do furo ¢€
preferivelmente menor do que 2000, preferivelmente menor do que 1000,
mais preferivelmente menor do que 500 e, muitissimo preferivelmente, menor
do que 100. A queda de pressdo através do furo é preferivelmente menor do
que 2,5 bar, mais preferivelmente menor do que 1,5 bar e, muitissimo
preferivelmente, menor do que 1 bar.

A placa goticularizadora tem tipicamente pelo menos um furo,
preferivelmente pelo menos 10, mais preferivelmente pelo menos 50 e,
tipicamente, até 10000 furos, preferivelmente até¢ 5000, mais preferivelmente
até 1000 furos, os furos tipicamente sendo distribuidos uniformemente sobre a
placa goticularizadora, preferivelmente no chamado passo triangular, isto &,
trés furos em cada caso formam os cantos de um tridngulo equilateral.

O didmetro dos furos ¢é ajustado ao tamanho de goticula
desejado. As goticulas geradas tém um tamanho de goticula médio de
preferivelmente pelo menos 100 um, mais preferivelmente pelo menos 150
pum, muitissimo preferivelmente de pelo menos 200 pum, o didmetro da
goticula sendo determinavel por dispersdo de luz.

Pode ser vantajoso colocar a placa goticularizadora sobre a

placa transportadora, em cujo caso a placa transportadora igualmente tem
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furos. Neste caso, os furos da placa transportadora t€ém um didmetro maior do
que os furos da placa goticularizadora e sdo dispostos de modo que embaixo
de cada furo da placa goticularizadora seja disposto um furo concéntrico da
placa transportadora. Este arranjo possibilita uma rapida troca da placa
goticularizadora, por exemplo, a fim de gerar goticulas de outro tamanho.

Entretanto, a goticulagdo pode também ser realizada por meio
de matrizes de extra¢do pneumaticas, rotacdo, corte de um jato ou matrizes de
microvalvulas rapidamente atuaveis.

Em uma matriz de extra¢do pneumatica, um jato liquido junto
com uma corrente de gas é acelerado através de um diafragma. A taxa do gas
pode ser usada para influenciar o didmetro do jato liquido e, em consequéncia,
o diametro da goticula.

No caso de goticulagdo por rotagdo, o liquido passa através dos
orificios de um disco rotativo. Como resultado da for¢a centrifuga atuando
sobre o liquido, goticulas de tamanho definido s@o dilaceradas. Aparelhos
preferidos para gloticulagéo rotativa sdo descritos, por exemplo, na DE 43 08
842 Al.

O jato liquido emergente pode também ser cortado em
segmentos definidos por meio de uma lamina rotativa. Cada segmento entio
forma uma goticula.

No caso de uso de matrizes de microondas, goticulas com
volumes de liquido definidos sdo geradas diretamente.

A fase gas preferivelmente escoa como gas veiculo através da
camara de reacdo. O gas veiculo pode ser conduzido através da camara de
reacdo cocorrente ou em contra-corrente as goticulas da solugdo monomérica
caindo livres, preferivelmente cocorrente. Apds uma passagem, o gas veiculo
é preferivelmente reciclado pelo menos parcialmente, preferivelmente em
uma extensdo de pelo menos 50%, mais preferivelmente em uma extensio de

pelo menos 75%, pra dentro da camara de reagdo como gas de ciclagem.
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Tipicamente, uma parte do gas veiculo é descarregada apOs cada passagem,
preferivelmente até 10%, mais preferivelmente até 3% e, muitissimo
preferivelmente até 1%.

A velocidade do gas € preferivelmente ajustada de modo que o
fluxo dentro do reator seja controlado, por exemplo, sem correntes de
convec¢do opostas a direcdo de fluxo geral presentes, e ¢, por exemplo, de
0,01 a 5 m/s, preferivelmente de 0,02 a 4 m/s, mais preferivelmente de 0,05 a
3 m/s, muitissimo preferivelmente de 0,1 a 2 m/s.

O gas veiculo é apropriadamente preaquecido a temperatura de
reag¢do a montante do reator.

A temperatura de reagdo da polimerizagdo termicamente
induzida é preferivelmente de 70 a 250 °C, mais preferivelmente de 100 a 220
°C e, muitissimo preferivelmente, de 120 a 200 °C.

A reagdo pode ser realizada sob pressdo elevada ou sob
pressdo reduzida; preferéncia é dada a pressdo reduzida de até¢ 100 mbar em
relagdo a pressdo ambiente.

O gas desprendido, isto é, o gas veiculo deixando a cdmara de
reacdo, pode, por exemplo, ser esfriado em um trocador de calor. Isto
condensa agua e o mondémero ndo convertido a). O gas desprendido da reagéo
pode ser reaquecido pelo menos parcialmente e reciclado para dentro do
reator como gas de ciclagem. Uma parte do gas desprendido de reacdo pode
ser descarregado e substituido por gas veiculo fresco, em cujo caso agua e
monoémeros ndo convertidos a), presentes no gas desprendido de reagdo, pode
ser removido e reciclado.

Preferéncia particular é dada a um sistema termicamente
integrado, isto é, uma parte do calor de refugo no esfriamento do gas
desprendido € usada para aquecer o gas de ciclagem.

Os reatores podem ser aquecidos por rastreamento. Neste caso,

o aquecimento por rastreamento € ajustado de modo que a temperatura da
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parede seja de pelo menos 5 °C acima da temperatura interna do reator € a
condensagdo nas paredes do reator seja confiavelmente evitada.

O produto de reagdo pode ser retirado do reator de uma
maneira costumeira, preferivelmente no fundo por meio de um parafuso
transportador e, se apropriado, secado até o teor de umidade residual desejado
e ao teor de mondémero residual desejado.

As particulas poliméricas sd3o subsequentemente pOs-
reticuladas para mais melhoria das propriedades. Pos-reticuladores adequados
sdo compostos que compreendem pelo menos dois grupos que podem formar
ligagbes covalentes com os grupos carboxilato do hidrogel. Compostos
adequados sfo, por exemplo, compostos de alcoxisilila, poliaziridinas,
poliaminas, poliamindoaminas, di ou poliepoxidos, como descrito na EP 83
022 A2, EP 543 303 Al ¢ EP 937 736 A2, alcoois di ou polifuncionais, como
descrito em DE 33 14 019 Al, DE 35 23 617 Al e EP 450 92 A2, ou B-
hidroxialquilamidas, como descrito em DE 102 04 938 A1 e US 6.239.230.

E também possivel utilizarem-se pds-reticuladores que
compreendem grupos etilenicamente insaturados, polimerizaveis, adicionais,
como descrito em DE 37 13 601 Al.

A quantidade de pos-reticulador é preferivelmente de 0,01 a 1
% em peso, mais preferivelmente de 0,05 a 0,5 % em peso, muitissimo
preferivelmente de 0,1 a 0,2 % em peso, com base em cada caso no polimero.

Em uma forma de realizacdo preferida da presente invencgdo,
cations polivalentes sdo aplicados a superficie da particula além dos pos-
reticuladores.

Os cations polivalentes utilizaveis no processo de acordo com
a presente invengio sdo, por exemplo, cations divalentes tais como os cations
de zinco, magnésio, célcio e estrdncio, cations trivalentes tais como os cations
de aluminio, ferro, cromo, terras raras e manganés, cations tetravalentes tais

como os cations de titdnio e zirconio. Contra-ions possiveis slo cloreto,
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brometo, sulfato, hidrogensulfato, carbonato, hidrogenocarbonato, nitrato,
fosfato, hidrogenfosfato, diidrogen-fosfato e carboxilato, tais como acetato e
lactato. Sulfato de aluminio € preferido.

A quantidade usada, com base nas particulas poliméricas, é,
por exemplo, de 0,001 a 0,5 % em peso, preferivelmente de 0,005 a 0,2 % em
peso, mais preferivelmente de 0,02 a 0,1 % em peso.

A pos-reticulagdo € tipicamente realizada de tal maneira que
uma solu¢do do poés-reticulador é pulverizada sobre o hidrogel ou as
particulas poliméricas secas. A pulverizagdo € seguida por secagem térmica e
a reacgdo de poOs-reticulagdo pode ocorrer antes ou durante a secagem.

A pulverizagdo de uma solugdo do reticulador ¢é
preferivelmente realizada em misturadores com instrumentos de mistura
moveis, tais como misturadores de parafuso, misturadores de pa, misturadores
de disco e misturadores de rena. Preferéncia particular é dada a misturadores
verticais, preferéncia muito particular a misturadores de rena e misturadores
de pa. Misturadores adequados sdo, por exemplo, misturadores Lddige,
misturadores Bepex, misturadores Nauta, misturadores Processall e
misturadores Schugi.

A secagem térmica € preferivelmente realizada em secadores
de contato, mais preferivelmente secadores de pa, muitissimo preferivelmente
secadores de disco. Secadores adequados sio, por exemplo, secadores Bepex
e secadores Nara. Além disso, é também possivel utilizarem-se secadores de
leito fluidizado.

A secagem pode ser realizada no proprio misturador,
aquecendo-se o envoltério ou soprando-se ar quente. Igualmente adequado é
um secador a jusante, por exemplo, um secador estagiado, um forno de tubo
rotativo ou um parafuso aquecivel. E particularmente vantajoso misturar e
secar em um secador de leito fluidizado.

Temperaturas de secagem preferidas sdo na faixa de 100 a 250
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°C, preferivelmente de 120 a 220 °C e, mais preferivelmente, de 140 a 200 °C.
Tempo de permanéncia preferido nesta temperatura no misturador ou secador
de reagdo é preferivelmente de pelo menos 10 minutos, mais preferivelmente
pelo menos 20 minutos, muitissimo preferivelmente pelo menos 30 minutos.

O processo de acordo com a presente invenc¢do possibilita a
preparacdo de particulas poliméricas absorvedoras de agua com uma elevada
capacidade de retengdo centrifuga (CRC), uma elevada absor¢do sob uma
pressdo de 4,83 kPa (AUPO,7psi) e elevada estabilidade mecéanica.

As particulas poliméricas absorvedoras de agua, obteniveis
pelo processo de acordo com a presente invengdo, tipicamente tém a forma de
esferas ocas. A presente invengdo, portanto, prové ainda particulas
poliméricas absorvedoras de dgua, compreendendo pelo menos uma cavidade
no interior da particula e pelo menos 1 % em peso de agua e/ou pelo menos
uma alcanolamina, a densidade de reticulagdo na superficie da particula tendo
sido aumentada.

O teor de 4gua das particulas poliméricas inventivas €
preferivelmente de 1 a 30 % em peso, mais preferivelmente de 2 a 20 % em
peso, muitissimo preferivelmente de 3 a 15 % em peso.

As  particulas  poliméricas inventivas compreendem
preferivelmente de 0,5 a 30 % em peso, mais preferivelmente de 1 a 20 % em
peso, muitissimo preferivelmente de 2 a 15 % em peso de pelo menos uma
alcanolamina.

As particulas poliméricas absorvedoras de dgua inventivas sdo
aproximadamente redondas, isto é, as particulas poliméricas t€ém uma
esfericidade média (mSPHT) de tipicamente pelo menos 0,84,
preferivelmente pelo menos 0,86, mais preferivelmente pelo menos 0,88 e,
muitissimo preferivelmente, pelo menos 0,9. A esfericidade (SPHT) ¢€

definida como

474

SPHT = —
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onde A ¢ a area da secdo transversal e U € a circunferéncia da
se¢do transversal das particulas poliméricas. A esfericidade média (mSPHT) ¢
a esfericidade média-volume.

A esfericidade média (mSPHT) pode ser determinada, por
exemplo, com o sistema de andlise de imagem Camsizer® (Retsch
Technology GmbH; Alemanha).

Particulas poliméricas com esfericidade média relativamente
baixa (mSPHT) sido obteniveis por polimerizagdo de suspensdo inversa,
quando as particulas poliméricas sfo aglomeradas durante ou apds a
polimerizagao.

As particulas poliméricas absorvedoras de agua preparadas por
polimerizagdo de solugdo costumeira (polimerizagdo gel) sdo moidas e
classificadas apdés secagem, para obterem-se particulas poliméricas
irregulares. A esfericidade média (mSPHT) destas particulas poliméricas €
entre aproximadamente 0,72 e aproximadamente 0,78.

A presente invengdo prové ainda particulas poliméricas
absorvedoras de agua, compreendendo pelo menos uma cavidade no interior
da particula, a densidade de reticulagdo na superficie da particula tendo sido
aumentada, as particulas tendo uma esfericidade média (mSPHT) de pelo
menos 0,84, preferivelmente de pelo menos 0,86, mais preferivelmente de
pelo menos 0,88, muitissimo preferivelmente de pelo menos 0,9 e as
particulas tendo um indice de absorgdo (indice AUPO,7 psi) de pelo menos
60%, preferivelmente de pelo menos 70%, mais preferivelmente de pelo
menos 80%, muitissimo preferivelmente de pelo menos 85%.

A presente invengdo prové ainda particulas poliméricas
absorvedoras de dgua compreendendo pelo menos uma cavidade no interior
da particula, a densidade de reticulagdo na superficie da particula tendo sido
aumentada, tendo uma esfericidade média (mSPHT) de pelo menos 0,84,

preferivelmente de pelo menos 0,86, mais preferivelmente de pelo menos
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0,88, muitissimo preferivelmente de pelo menos 0,9 e um indice de
estabilidade de menos do que 0,15, preferivelmente menos do que 0,10, mais
preferivelmente menos do que 0,075, muitissimo preferivelmente menos do
que 0,05.

O teor de agua das particulas poliméricas absorventes de agua
¢ tipicamente menor do que 10 % em peso, preferivelmente menor do que 8
% em peso,mais preferivelmente menor do que 6 % em peso, muitissimo
preferivelmente menor do que 4 % em peso, o teor de &4gua sendo
determinado pelo método de teste recomendado EDANA (European
Disposables e Nonwovens Association) no. WSP 230.2-05 “Teor de
umidade”.

A relagdo de didmetro maximo da cavidade para didmetro
maximo da particula polimérica é preferivelmente de pelo menos 0,1, mais
preferivelmente pelo menos 0,3, muitissimo preferivelmente pelo menos 0,4.

As particulas poliméricas compreendem preferivelmente pelo
menos 50 % em mol, mais preferivelmente pelo menos 90 % em mol,
muitissimo preferivelmente pelo menos 95 % em mol de &acido acrilico
polimerizado. O 4cido acrilico polimerizado foi preferivelmente neutralizado
a uma extensio de 25 a 85 % em mol, mais preferivelmente a uma extenséao
de 50 a 80 % em mol, muitissimo preferivelmente a uma extensdo de 60 a 75
% em mol.

A presente invengdo prové ainda particulas poliméricas
absorventes de agua, que sfo obteniveis pelo processo de acordo com a
presente invencao.

As particulas poliméricas absorventes de dgua obteniveis pelo
processo de acordo com a presente invengdo tém uma capacidade de retengéo
centrifuga (CRC) de tipicamente pelo menos 20 g/g, preferivelmente pelo
menos 25 g/g, preferencialmente pelo menos 30 g/g, mais preferivelmente

pelo menos 35 g/g, muitissimo preferivelmente pelo menos 40 g/lg. A
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capacidade de retengdo centrifuga (CRC) das particulas poliméricas
absorventes de dgua € tipicamente menor do que 60 g/g.

As particulas poliméricas absorventes de agua, obteniveis pelo
processo de acordo com a presente invenc¢do, tém uma absor¢do sob uma
pressio de 4,83 kPa (AUPO0,7 psi) de tipicamente pelo menos 15 g/g,
preferivelmente pelo menos 20 g/g, muitissimo preferivelmente de pelo
menos 25 g/g, muitissimo preferivelmente de pelo menos 30 g/g. A absorgao
sob uma pressio de 4,83 kPa (AUPO,7 psi) das particulas poliméricas
absorventes de agua € tipicamente menor do que 50 g/g.

As particulas poliméricas absorventes de agua, obteniveis pelo
processo de acordo com a presente invengdo, tém uma permeabilidade (SFC)
de tipicamente pelo menos 2 x 10”7 cm’s/g, preferivelmente pelo menos de 10
x 1077 cm’s/g, mais preferivelmente pelo menos 30 x 107 cm’s/g, mesmo mais
preferivelmente pelo menos 60 x 107 cm’s/g, muitissimo preferivelmente
pelo menos 200 x 107 cm’s/g. A permeabilidade (SFC) das particulas
poliméricas absorventes de agua é usualmente menor do que 500 x 107
cm’s/g.

O didmetro médio das particulas poliméricas é preferivelmente
de pelo menos 200 pm, mais preferivelmente de 250 a 600 pm, muito
particularmente de 300 a 500 um, o didmetro da particula sendo determinavel
por dispersdo da luz e significando o didmetro médio volume-médio, 90% das
particulas poliméricas tém um didmetro de preferivelmente 100 a 800 pm,
mais preferivelmente de 150 a 700 um, muitissimo preferivelmente de 200 a
600 pm.

A presente invengdo prové ainda processos para produzir
artigos higiénicos, especialmente fraldas, compreendendo o uso de particulas
poliméricas absorventes de dgua produzidas pelo processo acima mencionado.

A presente inveng¢do prové ainda o uso das particulas

poliméricas absorventes de 4gua inventivas em artigos de higiene, para
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refugos espessantes, especialmente refugos médicos, ou como um agente de
retencdo de agua em horta para fins comerciais.

As particulas poliméricas absorventes de agua sdo testadas por
meio dos métodos de teste descritos abaixo.

Métodos:

As medi¢des devem, a menos que de outro modo citado, ser
realizadas em uma temperatura ambiente de 23 + 2 °C e uma umidade relativa
do ar de 50 £ 10%. Os polimeros absorvedores de agua sdo misturados
totalmente antes da medigdo.

Esfericidade média (mSPHT)

A esfericidade média (mSPHT) é determinada com o sistema

de analise de imagem Camsizer® (Retsch Technology GmbH; Alemanha).

Para a medigdo, o produto € introduzido através de um funil e
transportado para um pogo descendente com um canal de medi¢do. Enquanto
as particulas caiem além de uma parede leve, elas s@o registradas
seletivamente por uma cimera. As imagens gravadas s3o avaliadas pelo
software de acordo com os parametros selecionados.

Para caracterizar a redondeza, o parametro designado como
esfericidade no programa ¢é empregado. Os parametros relatados sdo as
esfericidades ponderadas-volume médio, o volume das particulas sendo
determinados via o didmetro equivalente XC,,. Para determinar o didmetro
equivalente XC,,, o mais longo didmetro da corda, para um total de 32
diferentes direcdes espaciais, é medido em cada caso. O didmetro equivalente
XC.in € 0 mais curto destes 32 didmetros de corda. O didmetro equivalente
XCpin corresponde ao tamanho médio de uma tela através da qual a particula
pode apenas passar. Para registrar as particulas, a chamada cdmera CCD-
zoom (CAM-Z) é usada. Para controlar o canal de medi¢do, uma fracdo de
cobertura de superficie de 0,5% ¢ predefinida.

Teor de dgua
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O teor de agua das particulas poliméricas absorventes de dgua
¢ determinado pelo método de teste recomendado da EDANA (European
Disposables and Nonwovens Association) No. WSP 230.2-05 “Teor de
umidade”.

Capacidade de reteng¢do centrifuga (Capacidade de Retengéo
Centrifuga CRC)

A capacidade de retengdo centrifuga das particulas poliméricas
absorventes de dgua € determinada pelo método de teste recomendado da
EDANA (European Disposables and Nonwovens Association) No. WSP
241.2-05 “Capacidade de Retengdo Centrifuga”.

Absorcio sob pressdo (AUPO.7psi Absorcido Sob Pressio)

A absorcdo sob pressdo é detrminada pelo método de teste
recomendado da EDANA (European Disposables and Nonwovens
Association) No. WSP 242.2-05 “Absorg¢éo sob pressdo”, empregando-se um
peso de 49 g/cm” (0,7 psi) em vez de um peso de 21 g/cm? (0,3 psi).

Condutividade de fluxo da soluc¢io salina (SFC)

A condutividade de fluxo da solugdo salina de uma camada de
gel dilatada sob uma carga de 0,3 psi (2070 Pa) € como descrito na EP 640
330 A1, determinada como a permeabilidade da camada gel de um camada de
gel dilatada de particulas poliméricas absorventes de 4agua, exceto que o
aparelho descrito na pagina 19 e na figura 8 do pedido de patente supracitado
foi modificado quanto ao efeito de que a frita de vidro (40) ndo seja mais
usada, o mergulhador (39) consiste do mesmo material polimérico que o
cilindro (37) e agora compreende 21 furos de igual tamanho, distribuidos
uniformemente sobre a inteira superficie de contato. O procedimento e
avaliagio da medigdo permanéncia imutados pela EP 640 330 Al. A taxa de
fluxo é registrada automaticamente.

A condutividade de fluxo da solugdo salina (SFC) € calculada

cOomo seguc:
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SFC [cm’s/g] = (Fg(t=0)xL0)/(dxAXxWP),

em que Fg(t=0) é a taxa de fluxo da solucdo de NaCl em g/s,
que € obtida por meio de uma analise de regressdo linear dos dados Fg(t) das
determinag¢des de fluxo por extrapolagdo de t = 0, LO € a espessura da camada
de gel em cm, d ¢ a densidade da solugdo de NaCl em g/cm’, A € a 4rea de
superficie da camada gel em cm® ¢ WP é a pressdo hidrostatica sobre a
camada de gel em dyn/cm’.
Indice de Absorcio (indice AUPO,7psi)

O indice de absor¢do (indice AUPO,7psi) descreve a

estabilidade mecéanica das particulas poliméricas absorventes de dgua.

Para este fim, 20 g de particulas poliméricas absorventes de
agua sdo pesadas e introduzidas em um moinho de porcelana cilindrico com
uma capacidade de aproximadamente 360 ml. O moinho de porcelana tem um
comprimento interno de 8,8 cm e um didmetro interno de 7,2 cm. Além disso,
24 corpos de porcelana cilindricos sdo introduzidos. Os corpos de porcelana
tém uma altura de 1,25 cm e um didmetro de 1,25 cm. O peso de um corpo de
porcelana ¢ de 5,3 g. O moinho de porcelana cilindrico € fechado e rolado por
meio de um sistema impulsionado por rolo a 150 revolugdes por minuto por
15 minutos.

A absor¢do sob pressio (AUPO,7psi) das particulas
poliméricas absorventes de d4gua é medida antes e apOs a tensdo mecanica.

O indice de absorcio (indice AUPOQ,7psi) € calculado como segue:
indice AUPO,7psi = AUPO,7psiapss/ AUPO,7pSiantes X 100%
onde AUPO,7pSiates € a absorgdo sob pressdo (AUPO,7psi) das

particulas poliméricas antes da tensdo mecanica e AUPO,7,,ss € a absorgdo sob
pressdo (AUPO,7psi) das particulas poliméricas ap6s a tensdo mecéanica.

Indice de estabilidade

O indice de estabilidade descreve a estabilidade mecéanica das

particulas poliméricas absorventes de agua.
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A tensdo mecénica é realizada como ja descrito para o indice
de absorgao.

A proporgdo das particulas poliméricas absorventes de agua
tendo um tamanho de particula de menos do que 100 um € medida antes e
apds a tensdo mecanica. Quando as particulas poliméricas absorventes de
agua compreendem mais do que 1 % em peso de particulas tendo um tamanho
de particula menor do que 100 pm, estas devem ser removidas
antecipadamente.

O indice de estabilidade é calculado como segue:

Indice de estabilidade=(particulas<100 WM,pes—particulas<100
WMnees )/ 100% em peso

em que particulas<100 pumg,. € a propor¢do em peso das
particulas poliméricas tendo um tamanho de particula menor do que 100 um
antes da tens@o mecénica e particulas<100 pm,,es € a propor¢éo em peso das
particulas poliméricas tendo um tamanho de particula menor do que 100 um
apos a tensdo mecanica.

As particulas tendo um tamanho de particula menor do que
100 um sdo determinadas foto-opticamente com um analisador de particula
ParAn 2001 F/L (da AnaTec, Duisburg, Alemanha). Para a medigdo, 20 g das

particulas poliméricas sdo usados.

Exemplos:

Exemplo 1
14,3 kg de acrilato de sodio (37,5% em peso de solugdo em

dgua) e 1,6 kg de 4acido acrilico foram misturados com 29 g de
trimetilolpropano triacrilato 15-vezes etoxilado. A solug@o foi goticularizada
em uma torre de gloticulagdo aquecida carregada com uma atmosfera de
nitrogénio (180 °C, altura 12 m, largura 2 m, velocidade do gas 0,1 m/s co-
corrente). A taxa de medigdo foi de 16 kg/h. A placa goticularizadora tinha 30

furos de 170 um. O didmetro da placa goticularizadora era de 65 mm. O
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iniciador foi misturado com a solugdo monomérica logo a montante do
goticularizador por meio de um misturador estitico. O iniciador usado foi
uma solu¢do de 6,5% em peso de 2,21-azobis[2-(2-imidazolin-2-il)propano]
diidrocloreto em agua. A taxa de medi¢do da solu¢do iniciadora era de 0,44
kg/h. A temperatura da saida de gas da torre de gloticula¢do era de 126 °C.

Subsequentemente, as particulas poliméricas absorventes de
agua resultantes foram pos-reticuladas. para este fim, 200 g de particulas
poliméricas absorventes de dgua foram pulverizadas com 6,3 g de solug¢ido de
pos-reticulador por meio de um bico de duas substancias de um processador
de alimentos em um nivel de agitador médio. A solugdo de poés-reticulador
consistia de 0,3 g de 2-hidroxietil-2-oxazolidona, 4,2 g de agua e 1,8 g de
isopropanol. O polimero umido foi homogeneizado uma vez novamente com
uma espatula e tratado com calor a 170 °C em uma cabine de secagem de ar
forcado por 90 minutos. As particulas poliméricas pos-reticuladas foram
liberadas de grumos por meio de uma tela de 850 pum.
Exemplo 2

As particulas poliméricas absorventes de agua pos-reticuladas,
obtidas de acordo com o Exemplo 1, foram revestidas. Para este fim, 200 g de
particulas poliméricas absorventes de 4agua pos-reticuladas foram
preaquecidas a 80 °C em uma cabine aquecida por pelo menos 30 minutos e
pulverizadas com o agente de revestimento por meio de um bico de duas
substancias de um processador de alimentos em um nivel de agitacdo média.
O agente de revestimento usado foram 8,0 g de agua. A agitagdo foi
continuada por um minuto. Apos armazenagem por 16 horas, as particulas
poliméricas revestidas foram liberadas de grumos por meio de uma peneira de
850 um.

Os resultados sdo resumidos na Tabela 1.

Exemplo 3
O procedimento do Exemplo 2 foi repetido. O agente de



10

15

33

revestimento usado foi uma solugdo de 8,0 g de agua e 0,306 g de
monolaurato de sorbitano.

Os resultados sdo resumidos na Tabela 1.
Exemplo 4

O procedimento do Exemplo 2 foi repetido. O agente de
revestimento usado foi uma solugdo de 8,0 g de agua, 0,306 g de monolaurato
de sorbitano e 3,0 g de trietanolamina.

Os resultados sdo resumidos na Tabela 1.
Exemplo 5

O procedimento do Exemplo 2 foi repetido. O agente de
revestimento usado foi uma solugéo de 8,0 g de agua, 0,306 g de monolaurato
de sorbitano e 6,0 g de trietanolamina.

Os resultados sdo resumidos na Tabela 1.

Tabela 1: Resultados de analise

Ex.| AUPO,7psi | AUPO,7psi [ AUPO,7psi| Particulas<100 | Particulas<100um | Indice  de
(antes) (apos) indice pm (antes) (ap6bs) Estabilidade

D 124,7 /g 12,8 g/g 51,8% 0,2 % em peso | 30,9 % em peso | 0,31

24,2 g/g 16,4 g/g 67,9% 0,1% em peso | 20,3% em peso 0,20

24,1 g/g 19.0 g/g 78,8% 0,1 % em peso | 6,6 % em peso 0,065

23,6 g/g 18,4 g/g 78,0% 0,1% em peso | 6,6 % em peso 0,065

N [WIN|=—

22.8 g/g 19,4 g/g 85,1% 0,1 % em peso | 4,8 % em peso 0,047

*) exemplo comparativo
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REIVINDICACOES

1. Processo para produzir particulas poliméricas absorventes
de agua, compreendendo polimerizar goticulas de uma solu¢do monomérica
compreendendo

a) pelo menos um mondmero etilenicamente insaturado,

b) opcionalmente pelo menos um reticulador,

¢) pelo menos um iniciador,

d) agua,

em uma fase gis circundando as goticulas, as particulas

poliméricas resultantes sendo pés-reticuladas, caracterizado pelo fato de que

compreende revestir pelo menos parcialmente as particulas poliméricas pos-
reticuladas.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de as particulas poliméricas pés-reticuladas serem revestidas com
agua, uma solugdo aquosa, uma alcanolamina, um polimero e/ou uma cera.

3. Processo de acordo com a reivindica¢do 2, caracterizado

pelo fato de o teor de sélidos da solugdo monomeérica ser pelo menos de 35 %
em peso.
4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 3, caracterizado pelo fato de o mondémero a) ser acido acrilico pelo menos

parcialmente neutralizado a uma extensdo de pelo menos 50 % em mol.
5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 4, caracterizado pelo fato de as goticulas terem um didmetro médio de pelo

menos 100 pm.

6. Particulas poliméricas absorvedoras de agua, caracterizadas

pelo fato de serem produziveis de acordo com qualquer uma das
reivindicagdes 1 a 5.

7. Particulas poliméricas absorvedoras de agua, caracterizadas

pelo fato de compreenderem pelo menos uma cavidade no interior da
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particula e pelo menos 1 % em peso de agua e/ou pelo menos uma
alcanolamina, a densidade de reticulag@o na superficie da particula tendo sido
aumentada.

8. Particulas poliméricas de acordo com a reivindicagdo 6 ou
7, caracterizadas pelo fato de terem uma esfericidade média de pelo menos

0,84.

9. Particulas poliméricas absorvedoras de dgua, caracterizadas

pelo fato de compreenderem pelo menos uma cavidade no interior da
particula, a densidade de reticulagdo na superficie da particula tendo sido
aumentada e as particulas tendo uma esfericidade média de pelo menos 0,84 e
um indice de absor¢do de pelo menos 60%.

10. Particulas poliméricas absorvedoras de 4agua,

caracterizadas pelo fato de compreenderem pelo menos uma cavidade no

interior da particula, a densidade de reticulagdo na superficie da particula
tendo sido aumentada e as particulas tendo uma esfericidade média de pelo
menos 0,84 e um indice de estabilidade menor do que 0,15.

11. Particulas poliméricas de acordo com qualquer uma das

reivindica¢cGes 6 a 10, caracterizadas pelo fato de terem pelo menos uma
cavidade e em que a relacdo de didmetro maximo da cavidade para diametro
médio da particula polimérica ser de pelo menos 0,1.

12. Particulas poliméricas de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 6 a 11, caracterizadas pelo fato de compreenderem acido

acrilico polimerizado pelo menos parcialmente neutralizado a uma extensao
de pelo menos 50 % em mol.
13. Particulas poliméricas de acordo com qualquer uma das

reivindica¢Bes 6 a 12, caracterizadas pelo fato de terem uma absorc¢do sob

pressdo (AUPO,7psi) de pelo menos 15 g/g.
14. Particulas poliméricas de acordo com qualquer uma das

reivindica¢des 6 a 13, caracterizadas pelo fato de terem um didmetro médio




de pelo menos 200 um.

15. Uso de particulas poliméricas como definidas em qualquer

uma das reivindicagdes 6 a 14, dito uso caracterizado pelo fato de ser para

produzir artigos de higiene.

16. Artigo de higiene, caracterizado pelo fato de compreender

particulas poliméricas como definidas em qualquer uma das reivindica¢8es 6

a 14.
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RESUMO
“PROCESSO PARA PRODUZIR PARTICULAS POLIMERICAS
ABSORVENTES DE AGUA, PARTICULAS POLIMERICAS
ABSORVEDORAS DE AGUA, USO DE PARTICULAS POLIMERICAS,
E, ARTIGO DE HIGIENE”

A invengdo refere-se a um método para produzir particulas
poliméricas absorventes de 4gua, pela polimerizagdo de goticulas de uma
solucdo monomérica em uma fase gasosa, que circunda ditas goticulas, e pela
subsequente reticulagdo das particulas poliméricas. De acordo com a
invencdo, as particulas poliméricas, que foram subsequentemente reticuladas,

sdo pelo menos parcialmente revestidas.
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