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(67) Resumo: PROCESSO PARA PRODUCAO DE RESINA
ABSORVENTE DE AGUA E RESINA ABSORVENTE DE AGUA.
Constitui um objetivo da presente invencéao reduzir o odor de uma
resina absorvente de agua durante a absor¢do de agua. Assim, a
invencao é obtida por um processo para produgdo de uma resina
absorvente de agua submetendo-se um mondmero etilenicamente
insaturado solUvel em agua a polimerizacdo em suspensao de fase
reversa, O processo compreende as seguintes etapas (A) a (C): (A)
adicionar uma solugdo aquosa de mondmero etilenicamente
insaturado sollvel em agua a um meio de dispersao de hidrocarboneto
de petraleo para dispersar a solugdo aquosa no meio de disperséo; (B)
adicionar um tensoativo a emulsdo para dispersar ainda mais a
emulsdo; e (C) efetuar uma polimerizagdo em suspensao de fase
reversa usando um iniciador de polimerizacdo por radicais solivel em
agua, opcionalmente na presenca de um agente de reticulagao interna.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengéo para "PROCESSO
PARA PRODUGCAO DE RESINA ABSORVENTE DE AGUA E RESINA AB-
SORVENTE DE AGUA".

Campo Técnico

A presente invencgao refere-se a um processo para a produgao
de uma resina absorvente de agua, e refere-se a uma resina absorvente de
agua preparada pelo mesmo. Mais particularmente, a presente invengao
refere-se a um método para obtengdo de uma resina absorvente de agua
com odor reduzido em um processo para a produgdo de uma resina absor-
vente de agua por polimerizagdo em suspensao de fase reversa, e a resina
absorvente de agua preparada pelo mesmo.

Antecedentes Técnicos

Resinas absorventes de agua sdo amplamente usadas para ma-
teriais higiénicos tais como fraldas descartaveis e toalhas sanitarias, conve-
niéncias diarias tais como folhas PET, e materiais industriais tais como mate-
riais bloqueadores de agua para cabos.

Os materiais higiénicos tais como fraldas descartaveis e toalhas
sanitarias geralmente compreendem uma folha superior, uma folha posterior,
um adesivo de fusdo a quente, um material elastico, uma resina absorvente
de agua, fibra de polpa, e similéres, e inumeras resinas sintéticas e agentés
de recondicionamento sdo usados nos mesmos. Assim sendo, os materiais
higiénicos apresentam um certo odor proveniente das materias-primas com-
ponentes. Como esses materiais higiénicos sdo usados no corpo humano, o
odor torna seu uso desconfortavel mesmo sendo sutil, € portanto € desejavel
o desenvolvimento de um material sem odor.

Entre os constituintes dos materiais higiénicos, a resina absor-
vente de agua tem um odor sutil proveniente das substancias usadas no
processo de produgéo, e como o odor tende a se espalhar quando absorve
agua, considera-se desejavel reduzir o odor.

As resinas absorventes de agua conhecidas usadas para mate-
riais higiénicos incluem, por exemplo, um produto parcialmente neutralizado
de acido poliacrilico, um produto neutralizado de um polimero de enxerto de

amido-acido acrilico, um hidrolisado de um copolimero de enxerto de amido-
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acrilonitrila, um produto saponificado de um copolimero de vinil acetato-éster
de acido acrilico, e similares.

Como o processo de producdo de tal resina absorvente de agua,
sdo conhecidos um método de polimerizagao aquosa, um método de poli-
merizagdo em suspensao de fase reversa, e similares, mas no caso da resi-

na absorvente de agua preparada pelo método de polimerizagao em sus-

_pensao de fase reversa, no qual a polimerizagao é realizada suspendendo-

se um mondémero soluvel em agua em um meio de disperséo, considera-se
que uma grande causa do odor é proveniente do meio de disperséo.

Técnicas convencionais conhecidas para produgcdao da resina
absorvente de agua pelo método de polimerizagdo em suspensédo de fase
reversa incluem um método de polimerizagdo de um &cido carboxilico a,p-
insaturado e da solucdo aquosa de sal de metal alcalino do mesmo em um
_sblvente do tipo hidrocarboneto de petréleo usando um iniciador de polime-
rizacdo por radicais na presencga/auséncia de um agente de reticulagéo, on-
de um éster de acido graxo de sacarose é usado como um agente coldide
protétor (vide Documento de Patente 1), e um método de. polimerizagao de
um acido a,-B-carboxilico e uma solugao aquosa a 25% em peso ou mais de
metal alcalino do mesmo em um solvente do tipo hidrocarboneto de petréleo
usando um iniciador de polimerizacao por radicais na presenga/auséncia de
um agente de reticulacdo, onde um éster de acido graxo de poliglicerol com
um HLB de 2-16 é usado como tensoativo (vide Documento de Patente 2),
mas estas tecnologias de produgdo néo se concentraram na redugao do o-
dor, e por conseguinte as resinas absorventes de agua resultantes ndo eram
resinas com suficientemente pouco odor.

Documento de Patente 1:

Publicacao de Patente Japonesa Nao Examinada (Kokai) N° 61-
87702

Documento de Patente 2:

Publicacdo de Patente Japonesa Nao Examinada(Kokai) N° 62-
172006
Descrigéao da Invengao
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Constitui um objetivo da presente invengao fornecer um proces-
SO para a produgéo de uma resina absorvente de agua no qual o odor resul-
tante da absorcdo de agua é reduzido, e a resina absorvente de agua prepa-
rada pelo mesmo. »

A polimerizagdo em suspensao de fase reversa convencional &
efetuada pela adicdo de uma solugdao aquosa de monémero a um meio de -
dispersdo no qual um tensoativo é dissolvido, seguida da disperséo de goti-
culas da solugao aquosa de monémero com agitagdo. No entanto, a resina
absorvente de agua preparada por tal método de polimerizagao apresentava
odor proveniente do meio de dispersao quando absorvia agua.

Como um hidrocarboneto de petréleo com um ponto de ebulicao
de 80 a 130°C geralmente é usado como 0 meio de dispersao na producgao
da resina absorvente de agua por um método de polimerizagao em suspen-
sdo de fase reversa, considerou-se que o0 odor poderia ser reduzido por se-
cagem da resina a uma temperatura elevada mais alta que o ponto de ebuli-
cao do meio de dispersao. No entanto, descobriu-se que o odor ndao poderia
ser reduzido o bastante por meio de um tratamento térmico.

Os presentes inventores estudaram a causa pela qual a resina
absorvente de agua preparada pelo método de polimerizagédo em suépenséo
de fase reversa nao conseguiu reduzir o odor por meio de aquecimento, e
descobriram que uma pequena quantidade do meio de dispersao fica confi-
nada nas particulas da resina absorvente de agua.

Os presentes inventores estudaram intensamente como impedir
que o meio de dispersao ficasse confinado nas particulas da resina absor-
vente de agua, e descobriram que a resina absorvente de agua com odor
extremamente fraco proveniente do meio de dispersao, quando absorve a-
gua, € obtida por um método de polimerizacao em suspensao de fase rever-
sa compreendendo dispersdo de uma solugao aquosa de monémero em um
meio de dispersdo ao qual nao foram adicionados tensoativos, adigao de um
tensoativo a emulsdo resultante para dispersar ainda mais o monémero, e
polimerizacdo, o que levou a conclusao da presente invengao.

Isto &, a presente invencgao refere-se a
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um processo para a produgdo de uma resina absorvente de a-
gua submetendo-se a monémero etilenicamente insaturado soluvel em agua
a polimerizagdo em suspensao de fase reversa, compreendendo as seguin-
tes etapas de:

(A) adicionar uma solugdo aquosa de mondémero etilenicamente
insaturado soluvel em agua a um meio de dispersdo de hidrocarboneto de
petréleo para dispersar a solugdo aquosa no meio de disperséo,

(B) adicionar um tensoativo a emulsao para dispersar ainda
mais o mondémero na emulsao, e

(C) efetuar uma polimerizacdo em suspensao de fase reversa
usando um iniciador de polimerizagcdao por radicais soluvel em agua, opcio-
nalmente na presenca de um agente de reticulagéo interna.

O processo de producao da presente invengao permite a produ-
géo de uma resina absorvente de agua com odor extremamente fraco quan-
do ela absorve agua.

Melhor Modo de Realizar a Invencao

No 'pro_cesso de producao da presente invengéo, a primeira eta-
pa é adicionar uma solucdao aquosa de monémero etilenicamente insaturado
solivel em agua a um meio de dispersdo de hidrocarboneto de petrdleo pa-
ra dispersar a solugéb aquosa no meio de dispersao (etapa (A)).

Exemplos de mondémeros _etilenicamente insaturados SOIUveis
em agua usados na presente invengao incluem mondédmeros tendo um grupo
acido, tais como acido (met)acrilico ["(met)acrilico" significa "acrilico” e "me-
tacrilico", e o mesmo se aplica daqui em diante], acido 2-(met)acrilamida-2-
metilpropanossulfénico e acido maléico e sais dos mesmos; mondmeros
insaturados n&o-idnicos tais como (met)acrilamida, N,N-dimetil (met)acrila-
mida, 2-hidroxietil (met)acrilato e N-metilol (met)acrilamida; e monémeros
insaturados contendo um grupo amino tais como dietilaminoetil (met)acrilato
e dietilaminopropil (met)acrilato, e os compostos quaternizados dos mes-
mos. Estes compostos podem ser usados isolados ou em combinag¢ao por
mistura de 2 ou mais deles.

Exemplos do composto alcalino a ser usado no momento em
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que o mondmero contendo um grupo acido é neutralizado para formar um
sal incluem compostos de litio, sédio, potassio, aménio, e similares.

Monbmeros etilenicamente insaturados soluveis em agua prefe-
ridos incluem &cido (met)acrilico e os sais do mesmo, e (met)acrilamida,
tendo em vista sua disponibilidade industrial.

| A concentracdo de monémero de uma solugédo aquosa de mo-
némero etilenicamente insaturado solivel em agua varia de 20% em massa
a concentragao de saturacao.

Quando o mondémero com um grupo acido é neutralizado, o grau
de neutralizagido preferido varia de 30 a 90% em mol do grupo &cido no mo-
némero etilenicamente insaturado soluvel em agua. Nao é preferido que o
grau de neutralizacao seja inferior a 30% em mol, porque o grupo acido ten-
de a nao ser ionizado abaixo do grau de neutralizagéo, e assim a capacida-
de de absorg¢éo de agua fica baixa. N&o é preferido que o grau de ionizagao
exceda 90% em mol, porque quando o monémero € usado para materiais
higiénicos, existe a possibilidade de ocorrem problemas em sua seguranga e
similares. ' '

A solugcao aquosa de um mondmero etilenicamente insaturado
solivel em agua pode conter um agente de transferéncia de cadeia, um es-
pessante e similares, se necessario.

Exemplos do agente de transferéncia de cadeia incluem com-
postos tais como tidis, acidos de tiol, alcoois secundarios, acido hipofosforo-
so, acido fosforoso, e similares. Estes compostos podem ser usados isola-
dos, ou em combinagao de 2 ou mais deles.

Exemplos do espessante incluem carboximetil celulose, hidroxie-
til celulose, hidroxipropil celulose, metilcelulose, polietileno glicol, &cido poli-
acrilico, um produto neutralizado de acido poliacrilico, poliacrilamida, e simi-
lares.

Exemplos do hidrocarboneto de petréleo usado na presente in-
vencdo como o meio de dispersdo para polimerizagdo em suspenséo de

fase reversa incluem hidrocarbonetos alifaticos tendo 6 a 8 atomos de car-

‘bono, tais como n-hexano, n-heptano, 2-metilhexano, 3-metilhexano e n-
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octano; hidrocarbonetos aliciclicos tendo 6 a 8 atomos de carbono, tais como
ciclohexano, metil ciclopentano e metil ciclohexano; e hidrocarbonetos aro-
maticos tais como benzeno, tolueno e xileno.

Entre estes, é preferivel usar um meio de dispersdo selecionado
de pelo menos um dos hidrocarbonetos alifaticos ou hidrocarbonetos alicicli-
cos tendo 6 ou 7 atomos de carbono, ou uma mistura dos mesmos, tendo
em vista sua disponibilidade industrial e custo.

A quantidade do meio de dispersdo a ser usado varia de prefe-
réncia de 50 a 600 partes por massa, mais preferivelmente de 50 a 400 par-
tes por massa, e ainda mais preferivelmente de 50 a 200 partes por massa,
com base em 100 partes por massa da solugdo aquosa de mondémero etile-
nicamente insaturado solGvel em agua, uma vez que a quantidade possibilita
a dispersao uniforme da solugdo aquosa de mondémero etilenicamente insa-
turado soluvel em agua, e facilita o controle da temperatura de polimeriza-
cao.

No processo de produgdo da presente invengdo, um outro resul-
tado preferido -€ obtido quando a solugdo aquosa de mondmero etilenica-
mente insaturado soluvel em agua é adicionada e dispersada no meio de
dispersado de hidrocarboneto de petréleo na presenga de um agente de dis-
perséo polimérico. ’

E preferivel selecionar um agente de dispersdo polimérico que
pode ser dissolvido ou dispersado no meio de dispersdo de hidrocarboneto
de petroleo acima como o agente de disperséo polimérico usado na presente
invengdo, e que com um peso molecular médio de 20.000 ou menos, de pre-
feréncia 10.000 ou menos, e mais preferivelmente de 5.000 ou menos, é e-
xemplificado. Exemplos especificos do agente de disperséo polimérico in-
cluem polietileno modificado com anidrido maléico, polipropileno modificado
com anidrido maléico, copolimero de etileno-propileno modificado com ani-
drido maléico, copolimero de etileno-anidrido maléico, copolimero de propi-
leno-anidrido maléico, copolimero de etileno-propileno-anidrido maléico, po-
lietileno, polipropileno, copolimero de etileno-propileno, polietileno oxidado,

polipropileno oxidado, copolimero de etileno-acido acrilico, etil celulo-
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se,etilhidroxietil celulose, polibutadieno maleinado anidro, EPDM (terpolime-
ro de etileno/propileno/dieno) maleinado anidro, e similares.

Entre estes, é preferivel usar pelo menos um selecionado do
grupo que consiste em polietileno modificado com anidrido maléico, polipro-
pileno modificado com anidrido maléico, copolimero de etileno-propileno
modificado com anidrido maléico, copolimero de etileno-anidrido maléico,
copolimero de propileno-anidrido maléico, copolimero de etileno-propileno-
anidrido maléico, polietileno, polipropileno, copolimero de etileno-propileno,
polietileno oxidado e p6|ipropileno oxidado.

A quantidade do agente de dispersdo polimérico a ser usado
varia de preferéncia de 0 a 5 partes por massa, mais preferivelmente de 0,01
a 3 partes por massa, e ainda mais preferivelmente de 0,05 a 2 partes por
massa, com base em 100 partes por massa da solugdo aquosa de solugéo
aquosa de mondmero etilenicamente insaturado solivel em agua. Néo é
preferido que a quantidade do agente de dispersédo polimérico a ser adicio-
nado exceda 5 partes por massa, visto que isto & menos econdmico.

No processo de produgéo da presente invengdo, um tensoativo €
adicionado a emulsido preparada na etapa (A) acima para dispersar ainda
mais a solugdo aquosa de mondémero etilenicamente insaturado soluvel em
agua no meio de dispersdo de hidrocarboneto de petrdleo (etapa (B)).

Exemplos do tensoativo usando na etapa (B) incluem tensoati-
vos nao-idnicos tais como éster de acido graxo de sorbitano, éster de acido
graxo de polioxietileno sorbitano, éster de acido graxo de poliglicerina, éster
de acido graxo de polioxietileno glicerina, éster de acido graxo de sacarose,
éster de acido graxo de sorbitol, éster de acido graxo de polioxietileno sorbi-
tol, éter alquilico de polioxietileno, éter alquilfenilico de polioxietileno, 6leo de
ricino de polioxietileno, 6leo de ricino endurecido de polioxietileno, éter de
polioxietileno condensado com alquilalil formaldeido, éter alquilico de polio-
xietileno polioxipropileno, éster de acido graxo de polietiléno glicol, alquil gli-
cosideo, N-alquil gluconamida, amida de acido graxo de polioxietileno e al-
quilamina de polioxietileno; e tensoativos anidnicos tais como sais de acidos

graxos, sulfonato de alquilbenzeno, taurato de alquilmetila, sulfato de éter
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alquilfenilico de polioxietileno, sulfato de éter alquilico de polioxietileno, aci-
do sulfénico de éter alquilico de polioxietileno e os sais do mesmo, acido
fosforico de éter alquilfenilico de polioxietileno e os sais do mesmo, e acido
fosforico de éter alquilico de polioxietileno e os sais do mesmo. Os tensoati-
vos podem ser usados isolados ou em combinagao de dois ou mais deles.

Entre estes tensoativos, pelo menos um tensoativo selecionado

~do grupo que consiste em éster de acido graxo de poliglicerina, éster de aci-

do graxo de sacarose e éster de acido graxo de sorbitano é preferido, tendo
em vista a estabilidade em dispersdo da solugdo aquosa de monémero eti-

~lenicamente insaturado solivel em agua.

A quantidade do tensoativo a ser usado na etapa (B) varia de
preferéncia de 0,01 a 5 partes por massa, e mais preferivelmente de 0,05 a
3 partes por massa, com base em 100 partes por massa da solugao aquosa
de mondmero etilenicamente insaturado soluvel em agua. Nao é preferido
que a quantidade de tensoativo a ser adicionado seja inferior a 0,05 parte
por massa, uma vez que a estabilidade em dispersao da solugao aquosa de
mondmero fica baixa, e também nao é preferido que a quantidade exceda 5
partes por massa uma vez que isto € menos econémico.

A forma do tensoativo a ser adicionado na etapa (B) nédo € parti-
cularmente limitada, mas é preferivel usa-lo depois de dilui¢ao ou dissolugao
do tensoativo em uma pequena quantidade do meio de dispersao produzin-
do assim a estabilidade em dispersao em um curto periodo de tempo.

Também, o agente de dispersao polimérico mencionado acima
pode ser adicionado na etapa (B), além do tensoativo.

| Quando o agente de disperséo polimérico € adicionado junto ao
tensoativo, a quantidade a ser adicionada varia de preferéncia de 0 a 5 par-
tes por massa, mais preferivelmente de 0,01 a 3 partes por massa, e ainda
mais preferivelmente de 0,05 a 2 partes por massa, com base em 100 par-
tes por massa da solugao aquosa de mondémero etilenicamente insaturado
soluvel em agua. Nao é preferido que a quantidade do agente de dispersao
polimérico a ser adicionado exceda 5 partes por massa porque isto € menos

econdmico. Também é preferivel usar o agente de dispersao polimeérico em
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um estado em que o agente de dispersao tenha sido previamente dissolvido
ou dispersado em pequena quantidade do meio de dispersao com calor pro-
duzindo assim a estabilidade em dispersdo em um curto periodo de tempo.

No processo de produgdo da presente invengao, a polimeriza-
cdo em suspensao de fase reversa é efetuada na emulsdo preparada na
etapa (B) acima opcionalmente na presenga de um agente de reticulagao
interna, usando um iniciador de polimerizacao por radicais solivel em agua
para obter uma resina absorvente de agua (etapa (C)). ‘

Exemplos de iniciador de polimerizagao por radicais soluvel em
agua incluem persulfatos. tais como persulfato de potassio, persulfato de
amonio e persulfato de sédio; perdxidos tais como perédxido de hidrogénio; e
compostos azdicos tais como dicloridrato de 2,2’-azobis(2-amidinopropano),
tetrahidrato de 2,2’-azobis[N-(2-carboxietil)-2-metilpropionadiamina], diclori-
drato de 2,2’-azobis(1-imino-1-pirrolidino-2-metilpropano) e 2,2’-azobis[2-
metil-N-(2-hidroxietil)-propionamida].

Entre estes, persulfato de potassio, persulfato de amoénio, per-

. sulfato de sédio e dicloridrato de 2,2’-azobis(2-amidinopropano) sédo preferi-

dos, tendo em vista sua disponibilidade e manipulagao.

O iniciador de polimerizacao por radicais solivel em égua pode
ser usado como um iniciador de polimerizagao redox junto com um agente
redutor tal como sulfito e acido ascorbico.

A quantidade do iniciador de polimerizagao por radicais soluvel
em agua a ser usado geralmente varia de 0,01 parte a 1 parte por massa,
com base em 100 partes por massa do mondmero etilenicamente insaturado
soluvel em agua. Nao é preferido que a quantidade seja inferior a 0,01 parte
por massa, uma vez que o grau de polimerizagao fica baixo, e também nao
é preferido que ela exceda 1 parte por massa, uma vez que ocorre uma rea-
cao de polimerizagao abrupta.

O momento em que o iniciador de polimerizagao por radicéis
soluvel em agua é adicionado nao é particularmente limitado, mas é preferi-
vel adicionar o iniciador antes da solugcao aquosa de mondémero etilenica-

mente insaturado soluvel em agua.
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Exemplos do agente de reticulacao interna a ser usado, se ne-
cessario, incluem polidis tais como (poli)etileno glicol [(poli) indica ambos os
casos com e sem o prefixo de "poli", e 0 mesmo se aplica daqui em diante],
1,4-butanodiol, glicerina e trimetilol propano; ésteres poliinsaturados tendo 2
ou mais grupos vinila, preparados pela reagao de polidis com acidos insatu-
rados tais como acido acrilico e acido metacrilico; bissacrilamidas tais como

- N,N-metilenobisacrilamida; compostos poliglicidilicos tendo 2 ou mais gru-

pos glicidil tais como éter diglicidilico de (poli)etileno glicol, éter triglicidilico
de (poli)etileno glicol, éter diglicidilico de (poli)glicerina, éter triglicidilico de

~(poli)glicerina, éter poliglicidilico de (poli)propileno e éter poliglicidilico de

(poli)glicerol, e similares. Estes agentes de reticulagao interna podem ser
usados isolados ou em combinacéo de dois ou mais deles.

A quantidade do agente de reticulagdo interna a ser usado varia
de preferéncia de 0 a 3 partes por massa, mais preferivelmente de O a 1 par-
te por massa, e ainda mais preferivelmente de 0,001 a 0,1 parte por massa,
com base em 100 partes por massa do monémero etilenicamente insaturado
sollivel em agua. Nao é preferido que a quantidade a ser adicionada exce-
da 3 partes por massa, uma vez que forma-se uma reticulagéo excessiva e a
capacidade de absorgao de agua cai demais.

E prefen'\)el usar o agente de reticulagao interna de maneira que
ele havia sido previamente adicionado a solugdo aquosa de monémero eti-
lenicamente insaturado soluvel em agua.

A temperatura reacional para efetuar uma polimerizagao em
suspensao de fase reversa ndo pode ser determinada genericamente na
presente invencao, uma vez que ela varia dependendo do tipo e da quanti-
dade do iniciador de polimerizagdo a ser usado, mas a temperatura varia de
preferéncia de 20 a 100°C, e mais preferiveimente de 40 a 90°C. Nao é pre-
ferido que a temperatura de reacao seja inferior a 20°C, uma vez que o grau
de polimerizagao pode decair, e também nao é preferido que ela exceda
100°C, uma vez que ocorre uma reacgao de polimerizagao abrupta.

Na presente invengao, a polimerizacdo em suspensao de fase

reversa pode ser efetuada no segundo estagio, depois da adicao do moné-
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mero etilenicamente insaturado solivel em agua a suspensao da reacao de
polimerizagéb que completa a etapa (C). No caso em que a polimerizagao
em suspensdo de fase reversa é efetuada em 2 estagios, a suspensao da
reagdo de polimerizacdo é resfriada até o tensoativo atingir um estado de
precipitacdo depois de terminado o primeiro estagio, e em seguida o mono-
mero etilenicamente insaturado soltvel em agua é adicionado no segundo
estagio para obter particulas em uma forma em que as particulas polimeri-
zadas no primeiro estagio sdo aglomeradas. Isto € preferido porque este
método permite que sejam obtidas particulas com um tamanho adequado
para aplicagao em materiais higiénicos. '

A quantidade do mondmero etilenicamente insaturado soluvel
em agua a ser adicionado no segundo estagio varia de preferéncia de 50 a
300 partes por massa, € mais preferivelmente de 100 a 200 partes por mas-
sa, com base em 100 partes por massa do monémero etilenicamente in_satu-
rado soluvel em agua no primeiro estagio, tendo vista a obteng¢éo de particu-.
las aglomeradas proprias.

Eventualmente, quando a polimerizagdo em suspenséo de fase
reversa é efetuada em 2 estagios, a etapa (A) e a etapa (B) mencionadas
acima sao efetuadas durante a polimerizagdo no primeiro estagio. '

Na presente invengdo, uma reagao de poés-reticulagdo em uma
camada superficial das particulas da resina absorvente de agua pode ser
efetuada pela adigdo de um agente de pds-reticulagdo tendo 2 ou mais gru-
pos funcionais, que possuem reatividade com os grupos funcionais proveni-
entes do mondmero etilenicamente insaturado soluvel em agua, a resina
absorvente de agua preparada nas etapas (A) a (C) pelo método acima
mencionado. A pds-reticulacdo na camada superficial das particulas da re-
sina absorvente de agua melhora varios desempenhos tais como capacida-
de de absorgcado de agua sob pressao, taxa de absorgédo de agua e resistén-
cia a gelificacdo, e proporciona desempenhos adequados para aplicagdo a
materiais higiénicos.

O agente de poés-reticulagdo usado para a reagdo de pos-
reticulacdo ndo é particularmente limitado, contanto que ele seja capaz de
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reagir com os grupos funcionais provenientes do mondémero etilenicamente
insaturado soluvel em agua usado para a polimerizagao.

Exemplos do agente de pods-reticulagao a ser usado incluem po-
lidis tais como etileno glicol, propileno glicol, 1,4-butanodiol, trimetilol propa-
no, glicerina, polioxietileno glicol, polioxipropileno glicol e poliglicerina; com-

postos poliglicidilicos tais como éter diglicidilico de (poli)etileno glicol, éter

triglicidilico de (poli)etileno glicol, éter diglicidilico de (poli)glicerina, éter trigli-

cidilico de (poli)glicerina, éter poliglicidilico de (poli)propileno e éter poliglici-
dilico de (poli)glicerol; compostos de haloepdxi tais como epicloroidrina, epi-
bromoidina e a-metilepicloroidrina; compostos tendo 2 ou mais grupos fun-
cionais reativos tais como compostos de isocianato incluindo diisocianato de
2,4-tolileno e diisocianato de hexametileno; compostos de oxetano tais como
3-metil-3-oxetano metanol, 3-etil-3-oxetano metanol, 3-butil-3-oxetano meta-
nol, 3-metil-3-oxetano etanol, 3-etil-3-oxetano etanol e 3-butil-3-oxetano eta-
nol; compostos de oxazolina tais como 1,2-etilenobissoxazolina; compostos
de carbonato tais como carbonato de etileno. Estes agentes de poOs-
reticulacao podvem ser usados isolados ou em combinag¢do de 2 ou mais de-
les. |

Entre estes, compostos diglicidilicos tais como éter diglicidilico
de (poli)etileno glicol, éter triglicidilico de (poli)etileno glicol, éter diglicidilico
de (poli)glicerina, éter triglicidilico de (poli)glicerina, éter poliglicidilico de (po-
li)propileno e éter poliglicidilico de (poli)glicerol sao preferidos, tendo em vis-
ta sua excelente reatividade. ‘

A quantidade do agente de pds-reticulagdo a ser usado varia de
preferéncia de 0,01 a 5 parte por massa, € mais preferivelmente de 0,02 a 3
partes por massa, com base em 100 partes por massa de uma quantidade
total do monémero etilenicamente insaturado solivel em agua usado para a
polimerizagao.

Nao é preferido que a quantidade do agente de pos-reticulagao
a ser adicionado seja inferior a 0,01 parte por massa, uma vez que isto deixa
de melhorar varias qualidades tais como a capacidade de absor¢édo de agua

sob pressdo, a taxa de absorcdo de agua e a resisténcia a gelificagao da
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resina resultante, e também nao é preferido que ela exceda 5 partes por
massa, uma vez que isto em capacidade de absor¢gdao de agua excessiva-
mente baixa.

Quando o agente de pds-reticulagao é adicionado, ele pode ser
adicionado como tal ou na forma de uma solugdo aquosa, ou na forma de
uma sblugéo dissolvida em um solvente orgéanico hidrofilico, se necessario.
Exemplos do solvente orgénico hidrofilico incluem alcoois inferiores tais co-
mo alcool metilico, alcool etilico, dlcool n-propilico, alcool isopropilico e pro-
pileno glicol; cetonas tais como acetona e metil etil cetona; éteres tais como
éter dietilico, dioxano e tetrahidrofurano; amidas tais como N,N-dimetilforma-
mida; sulféxidos tais como dimetil sulféxido, e similares. Estes solventes
orgéanicos hidrofilicos podem ser usados isolados ou em combinagéo de 2
ou mais deles.

O momento da adigdo do agente de pds-reticulagao nao é parti-
cularmente limitado contanto que ele seja adicionado depois de terminada a
polimerizacdo. E preferivel que a reagdo de pés-reticulagdo seja efetuada
em um processo de secagem depois da polimerizagdo na presenga de agua
em uma faixa de 1 parte a 200 partes por massa, mais preferivelmente de 5
a 100 partes por massa, e ainda mais preferivelmente de 10 a 50 partes por
massa, com base em 100 partes por massa da resina absorvente de agua.
Portanto, ajustando-se o teor de agua no momento da adigdo do agente de
pos-reticulacdo, a pds-reticulagédo é formada de maneira mais apropriada na
camada superficial de particulas da resina absorvente de agua, e € possivel
obter uma capacidade de absorgao de agua excelente.

A temperatura da reacao de pés-reticulagao varia de preferéncia
de 50 a 250°C, mais preferivelmente de 60 a 180°C, e ainda mais preferi-
velmente de 60 a 140°C, e mais preferivelmente ainda de 70 a 120°C.

Na presente invengao, o processo de secagem pode ser efetua-
do sob pressdo ambiente ou sob pressao reduzida, ou ainda em uma atmbs-
fera de nitrogénio com a finalidade de melhorar a eficiéncia do processo de
secagem. Quando o processo de secagem € efetuado sob pressao ambien-
te, a temperatura de secagem varia de preferéncia de 70 a 250°C, mais pre-
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ferivelmente de 80 a 180°C, ainda mais preferivelmente de 80 a 140°C, e
mais preferivelmente ainda de 90 a 130°C. No caso de pressao reduzida, a
temperatura de secagem varia de preferéncia de 60 a 100°C, e mais preferi-
velmente de 70 a 90°C.

O teor de agua da resina absorvente de agua depois da seca-

gem é de 20% ou menos, tendo em vista proporcionar fluidez, e de prefe-

_réncia 10% ou menos de modo geral.

O tamanho de particula médio da resina absorvente de agua

preparada dessa maneira varia de preferéncia de 10 a 300 pym, mais preferi-

“velmente de 30 a 200 ym, e ainda mais preferivelmente de 50 a 150 pm,

quando a polimerizagao em suspensao de fase reversa é efetuada em um
estagio. Nao é preferido que o tamanho de particula médio da resina absor-
vente de agua seja 10 MM ou menor, uma vez que isto gera poeira quando a
resina absorvente de ‘agua é manipulada, e também nao é preferido que o
tamanho de particula médio seja superior a 300 um ou mais, uma vez que a
estabilidade em suspensao na reagao de polimerizagao pode ficar baixa.

O formato da resina absorvente de agua preparada dessa ma-
neira varia dependendo do tipo de tensoativo ou do meio de dispersao a ser
usado, mas geralmente ele é esférico ou amorfo com por¢cdes de irregulari-
dades. E preferivel aplicar o método descrito no presente pedido a particu-
las esféricas, uma vez que ele reduz de forma eficaz o odor proveniente do
meio de dispersao. -

Exemplos

Em seguida, a presente invencao sera descrita detalhadamente
abaixo por meio de Exemplos, mas a presente invengdo nao esta limitada
aos Exemplos que se seguem.

Exemplo 1

92,0 g de acido acrilico a 80% em peso foram colocados em um
baldao de Erlenmeyer de 500 ml, e 102,2 g de hidréxido de sédio a 30% em
peso foram adicionados em gotas ao baldo enquanto o balao era resfriado
por fora efetuando assim neutralizacdo. 0,11 g de persulfato de potassio,
8,3 mg de éter diglicidilico de etileno glicol e 43,6 g de agua com ions troca-



10

15

20

25

30

15

dos foram adicionados ao balao para preparar uma solugdo aquosa de mo-
ndémero etilenicamente insaturado soltvel em agua.

334 g de n-heptano como um meio de dispersdo de hidrocarbo-
neto de petréleo foram colocados em um balao de 2 |, cilindrico, de fundo
redondo e com cinco gargalos equipado com um agitador, um condensador
de refluxo e um tubo de entrada de nitrogénio gasoso e aquecidos, ao qual
toda a solugdo aquosa de mondémero etilenicamente insaturado soluvel em
agua foi adicionada usando um funil, e a mistura foi agitada a uma tempera-
tura interna de 40°C por 10 minutos (etapa (A)).

Em seguida, 0,92 g de éster de acido graxo de sacarose (Mitsu-
bishi-Kagaku Foods Corp., nome comercial: S-370) como tensoativo foi dis-
solvido em 8,28 g de n-heptano com calor, que foi colocado no baldo de
fundo redondo acima usando um funil dessa forma dispersando a solugéo
aquosa de mondémero etilenicamente insaturado soluvel em agua (etapa
(B)).

Em seguida, depois de a atmosfera no interior do sistema ter
sido totalmente substituida por nitrogénio gasoso enquanto a temperatura
interna do baldo de fundo redondo contendo a emulsdo acima era mantida a
40°C, o baldo de fundo redondo foi entdo aquecido em um banho de agua a
70°C por 1 hora efetuando assim uma reagao de polimerizagéo (etapa (C)).

Depois da reacdo de polimerizagdo, o produto reacional foi a-
quecido em um banho de 6leo a 120°C, e submetido a destilagdo azeotrépi-
ca dessa forma removendo 114 g de éguva do sistema enquanto refluxando
n-heptano para obter um polimero desidratado.

Depois disso, o polimero foi aguecido no banho de 6leo a 120°C
para remover n-heptano e agua do sistema por destilagao, e seco em uma
atmosfera de nitrogénio para obter 93 g de uma resina absorvente de agua.
O tamanho de particula médio foi 127 pm, a capacidade de absorgéao de
solugdo salina fisiolégica foi 60 g/g, € o teor de agua foi 2% na resina absor-
vente de agua resultante.

Exemplo 2
Uma solucao aquosa de mondmero etilenicamente insaturado
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soluivel em agua foi preparada da mesma maneira que no Exemplo 1.

334 g de n-heptano como um meio de dispersao de hidrocarbo-
neto de petroleo foram colocados em um baldo de 2 |, cilindrico, de fundo
redondo e com cinco gargalos equipado com um agitador, um condensador
de refluxo e um tubo de entrada de nitrogénio gasoso e aquecidos, ao qual
toda a solugdo aquosa de mondémero etilenicamente insaturado soluvel em

_agua acima foi adicionada usando um funil, e a mistura foi agitada a uma

~ temperatura interna de 402C por 10 minutos (etapa (A)).

Em seguida, 0,92 g de éster de acido graxo de sacarose (Mitsu-
bishi-Kagaku Foods Corp., nome comercial: S-370) como tensoativo foi dis;
solvido em 8,28 g de n-heptano com calor, 0,92 g de polietilieno modificado
com anidrido maléico (Mitsui Chemicals Inc., nome comercial: Hiwax 1105A)
como agente de dispersao polimérico foi dissolvido em 8,28 g de n-heptano
com calor, e ambas as solu¢des foram adicionadas ao balao de fundo re-
dondo acima usando um funil dessa forma dispersando a solugédo aquosa
de mondmero etilenicamente insaturado soltivel em agua (etapa (B)).

Em seguida, depois de a atmosfera no interior do sistema ter
sido totalmente substituida por nitrogénio gasoso enquanto a temperatura
interna do balao de fundo redondo contendo a emulséo acima era mantida a

40°C, o balao de fundo redondo foi entdo aquecido em um banho de agua a

70°C por 1 hora efetuando assim uma reagao de polimerizagao (etapa (C)).

Depois da reagcdao de polimerizagao, o produto reacional foi a-
quecido em um banho de 6leo a 120°C, e submetido a destilagao azeotropi-
ca dessa forma removendo 114 g de agua do sistema enquanto refluxando
n-heptano para obter um polimero desidratado. 4,6 g de uma solugéo aquo-
sa a 2% de éter diglicidilico de etileno glicol foram adicionados ao polimero
desidratado resultante como um agente de pés-reticulagdo, e uma reagéao
de pds-reticulagao foi efetuada a 80°C por 2 horas.

Depois disso, o polimero foi aquecido no banho de 6leo a 120°C
para remover n-heptano e agua do sistema por destilagdo, e seco em uma
atmosfera de nitrogénio para obter 94 g de uma resina absorvente de agua.
O tamanho de particula médio foi 96 pm, a capacidade de absor¢ao de so-
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lucdo salina fisioldgica foi 54 g/g, e o teor de agua foi 3% na resina absor-
vente de agua resultante.
Exemplo 3

92,0 g de acido acrilico a 80% em peso foram colocados em um
baldao de Erlenmeyer de 500 ml, e 102,2 g de hidréxido de sédio a 30% em
peso foram adicionados em gotas ao baldao com agitagdo enquanto o balao
era resfriado por fora efetuando assim neutralizagdo. 0,11 g de persulfato
de potassio, 8,3 mg de éter diglicidilico de etileno glicol e 43,6 g de agua
com ions trocados foram adicionados ao baldo para preparar uma solugao
aquosa de mondmero etilenicamente insaturado solivel em agua.

334 g de n-heptano como meio de dispersao de hidrocarboneto
de petréleo foram colocados em um baldo de 2 |, cilindrico, de fundo redon-
do e com cinco gargalos equipado com um agitador, um condensador de
refluxo e um tubo de entrada de nitrogénio gasoso, ao qual 0,92 g de polieti-
leno modificado com anidrido maléico (Mitsui Chemicals Inc., nome comer-
cial: Hiwax 1105A) como um agente de dispersao de polimero foi adicionado
e dissolvido com calor, seguido da adicdo de toda a solugédo aquosa de mo-
némero etilenicamente insaturado soluvel em agua usando um funil, e a mis-
tura foi agitada a uma temperatura interna de 40°C por 10 minutos (etapa
(A)).

' Em seguida, 0,92 g de éster de acido graxo de sacarose (Mitsu-
bishi-Kagaku Foods Corp., nome comercial: S-370) como tensoativo foi dis-
solvido em 8,28 g de n-heptano com calor, que foi adicionado ao balao de
fundo redondo acima usando um funil dessa forma dispersando a solugao
aquosa de mondmero etilenicamente insaturado soluvel em agua (etapa
(B).

Em seguida, depois de a atmosfera no interior do sistema ter
sido totalmente substituida por nitrogénio gasoso enquanto a temperatura
interna do balao de fundo redondo contendo a emulsédo acima era mantida a
40°C, o balao de fundo redondo foi entao aquecidd em um banho de agua a
70°C por 1 hora efetuando assim uma reagao de polimerizagéo (etapa (C)).

Depois da reagdo de polimerizacdao, 95 g de uma resina absor-
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vente de agua foram obtidos da mesma maneira que no Exemplo 2. O ta-
manho de particula médio foi 56 ym, a capacidade de absorgédo de solugao
salina fisioldgica foi 55 g/g, e o teor de agua foi 3% na resina absorvente de
agua resultante.

Exemplo 4
94 g de uma resina absorvente de agua foram obtidos da mes-

~ ma maneira que no Exemplo 3, exceto pelo uso de 0,92 g de polietileno oxi-

dado (Mitsui Chemicals Inc., nome comercial: Hiwax 4052E) no lugar de
0,92 g de poli'etileno modificado com anidrido maléico como agente de dis-
persdo polimérico. O tamanho de particula médio foi 60 ym, a capacidadé
de absorcao de solugédo salina fisioldgica foi 56 g/g, e o teor de agua foi 2%
na resina absorvente de agua resultante.

Exemplo 5 v

‘ 96 g de uma resina absorvente de agua foram obtidos da mes-
ma maneira que no Exemplo 3, exceto pelo uso de 0,92 g de polietileno oxi-
dado (Mitsui Chemicals Inc., nome comercial: Hiwax 4052E) no lugar de
0,92 g de polietileno modificado com anidrido maléico como agente de dis-
persao polimérico na etapa (A), e adigao de uma solugao de 0,92 g de polie-

tileno modificado com anidrido maléico (Mitsui Chemicals Inc., nome comer-

cial: Hiwax 1105A) dissolvido em 8,28 g de n-heptano com calor, junto com o

tensoativo, como o agente de dispersao polimérico na etapa (B). O tamanho
de particula médio foi 63 pm, a capacidade de absor¢cao de solugao salina
fisiolégica foi 56 g/g, e o teor de agua foi 2% na resina absorvente de agua
resuitante.
Exemplo 6

95 g de uma resina absorvente de agua foram obtidos da mes-
ma maneira que no _Exemplo‘ 2, exceto pelo uso de uma solugao de 1,84 g
de pentaestearato de decaglicerila (Nikko Chemical Co. Ltd., nome comerci-
al: Decaglyh 5-8) dissolvido em 8,28 g de n-heptano com calor como ten-
soativo no lugar de 0,92 g de éster de acido graxo de sacarose no Exemplo
3. O tamanho de particula médio foi 86 um, a capacidade de absorcao de

solugéo salina fisiolégica foi 55 g/g, e o teor de agua foi 2% na resina absor-
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vente de agua resultante.
Exemplo 7 '

92,0 g de acido acrilico a 80% em peso foram colocados em um
baldo de Erlenmeyer de 500 ml, e 102,2 g de hidréxido de sédio a 30% em
peso foram adicionados em gotas ao baldo com agitacdo enquanto o baldo
era reSfriado por fora efetuando assim neutralizagdo. 0,11 g de persulfato
de potassio, 8,3 mg de N,N’-metilenobisacrilamida e 43,6 g de agua com
ions trocados foram adicionados ao balao para preparar uma solu¢gao aquo-
sa de monoémero etilenicamente insaturado soluvel em agua.

352 g de ciclohexano como um meio de dispersdo de hidrocar-
boneto de petréleo foram colocados em um balao de 2 |, cilindrico, de fundo
redondo e com cinco gargalos equipado com um agitador, um condensador
de refluxo e um tubo de entrada de nitrogénio gasoso, ao qual 0,92 g de po-
lietileno modificado com anidrido maléico (Mitsui Chemicals Inc., nome co-
mercial: Hiwax 1105A) como agente de disperséo polimérico foi adicionado e
dissolvido com calor, seguido da adicdo de toda a solugdo aquosa de mo-
némero etilenicamente insaturado soldvel em agua usando um funil, e a mis-
tura foi agitada a uma temperatura interna de 40°C por 10 minutos (etapa
(A)).

Em seguida, 0,92 g de éster de acido graxo de sacarose (Mitsubi-
shi-Kagaku Foods Corp., nome comercial: S-370) como tensoativo foi dissol-
vido em 8,28 g de ciclohexano com calor, que foi adicionado ao balao de fun-
do redondo acima usando um funil dessa forma dispersando a solugdao aquo-
sa de monémero etilenicamente insaturado soluvel em agua (etapa (B)).

Em seguida, depois de a atmosfera no interior do sistema ter
sido totalmente substituida por nitrogénio gasoso enquanto a temperatura
interna do balao de fundo redondo contendo a emulsédo acima era mantida a
40°C, o baldo de fundo redondo foi entao aquecido em um banho de agua a
70°C por 1 hora efetuando assim uma reagao de polimerizagéo (etapa (C)).

Depois da reagao de polimerizagao, o produto reacional foi a-
quecido em um banho de éleo a 120°C, e submetido a destilagao azeotropi-

ca dessa forma removendo 114 g de agua do sistema enquanto refluxando
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ciclohexano para obter um polimero desidratado. 4,6 g de uma solugao a-
quosa a 2% de éter diglicidilico de etileno glicol como agente de reticulagao
foram adicionados ao polimero desidratado resultante, e uma reagéao de re-
ticulacao foi efetuada a 75°C por 2 horas.

Depois disso, o polimero foi aquecido no banho de 6leo a 120°C
para remover ciclohexano e agua do sistema por destilagao, e seco em uma

~atmosfera de nitrogénio para obter 97 g de uma resina absorvente de agua.

O tamanho de particula médio foi 103 pm, a capacidade de absorgao de

solugao salina fisioldgica foi 49 g/g, e o teor de agua foi 6% na resina absor-

 vente de agua resultante.

Exemplo 8
‘ Uma suspensao de reagdo de polimerizagado que completou a

reacdo de polimerizacao até a etapa (C) da mesma maneira que no Exem-
plo 3 foi definida como a suspenséo de reagdo de polimerizagao no primeiro
estagio, e a temperatura foi resfriada a 25°C.

Separadamente, 128,8 g de acido acrilico a 80% em peso foram
colocados em um baldo de Erlenmeyer de 500 ml, e 142,9 g de hidréxido de
sédio a 30% em peso foram adicionados em gotas ao baldo com agitagao
enquanto o balao era resfriado por fora efetuando assim neutralizagdo. 0,15
g de persulfato de potassio, 11,6 mg de éter diglicidilico de etileno glicol e
16,7 g de agua destilada foram adicionados ao balao para preparar uma so-
lucdo aquosa de mondmero etilenicamente insaturado soldvel em agua no
segundo estagio. _

Depois de a solugao aquosa de monémero no seguhdo estagio
ter sido adicionada a suspensao de reagcao de polimerizacdo acima no pri-
meiro estagio e a atmosfera no interior do sistema ter sido substituida por
nitrogénio gasoso, o sistema foi aquecido em um banho de agua a 70°C por
1 hora dessa forma efetuando a polimerizagao da suspenséo de fase rever-
sa no segundo estagio.

Depois da reagdo de polimerizagédo, o produto reacional foi a-
quecido em um banho de d6leo a 120°C, e submetido a destilacao azeotropi-
ca dessa forma removendo 255 g de agua do sistema enquanto refluxando
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n-heptano no baldo de fundo redondo para obter um polimero desidratado.
8,2gde uma solucdo aquosa a 2% de éter diglicidilico de etileno glicol como
agente de reticulagdo foram adicionados ao polimero desidratado resultante,
e a reagéo de reticulacéo foi efetuada a 80°C por 2 horas.

Em seguida, a mistura reacional foi aquecida no banho de dleo a
120‘-’C‘para remover n-heptano e agua do sistema por destilagao, e seca em
uma atmosfera de nitrogénio para obter 232 g de uma resina absorvente de
agua na forma de particulas esféricas aglomeradas. O tamanho de particula
médio foi 335 pm, a capacidade de absorgao de solugéo salina fisiologica foi
53 g/g, e o teor de agua foi 3% na resina absorvente de agua resultante.

Exemplo Comparativo 1

92,0 g de acido acrilico a 80% em peso foram colocados em um
baldao de Erlenmeyer de 500 mi, e 102,2 g de hidréxido de sddio a 30% em
peso foram adicionados em gotas ao baldo com agitagéo enquanto o baléo
era resfriado por fora efetuando assim neutralizagao. 0,11 g de persulfato
de potéassio, 8,3 mg de éter diglicidilico de etileno glicol e 43,6 g de agua
com ions trocados foram adicionados ao baldo para preparar uma solugao
aquosa de mondmero etilenicamente insaturado soluvel em agua.

342 g de n-heptano como um meio de dispersao de hidrocarbo-
neto de petroleo foram colocados em um baldao de 2 |, cilindrico, de fundo
redondo e com cinco gargalos equipado com um agitador, um condensador
de refluxo e um tubo de entrada de nitrogénio gasoso, ao qual 0,92 g de és-
ter de acido graxo de sacarose (Mitsubishi—Kagaku Foods Corp., nhome co-
mercial: S-370) como tensoativo e 0,92 g de polietileno modificado com ani-
drido maléico (Mitsui Chemicals Inc., nome comercial: Hiwax 1105A) como
agente de dispersdo polimérico foram adicionados e dissolvidos com calor a
uma temperatura interna de 80°C, e em seguida toda a solugdo aquosa de
mondmero etilenicamente insaturado soluvel em dgua acima foi adicionada
ao meio de dispersdo na presencga do tensoativo usando um funil, a atmos-
fera no sistema foi totalmente substituida por nitrogéni'o gasoso enquanto a
temperatura interna do baldo de fundo redondo contendo a emulsao acima

era mantida a 40°C, e a emulsao foi agquecida em um banho de agua a 70°C
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por 1 hora para efetuar uma reagao de polimerizagao.

Depois da reacdo de polimerizagdao, 95 g de uma resina absor-
vente de agua foram obtidos da mesma maneira que no Exemplo 2. O ta-
manho de particula médio foi 59 ym, a capacidade de absor¢ao de solugéao
salina fisiolégica foi 52 g/g, e o teor de agua foi 2% na resina absorvente de

agua resultante.

- Exemplo Comparativo 2

97 g de uma resina absorvente de agua foram obtidos da mes-

ma maneira que no Exemplo Comparativo 1, exceto pelo uso de 1,84 g de

 pentaestearato de decaglicerila (Nikko Chemical Co. Ltd., nome comercial:

Decaglyn 5-S) como tensoativo no lugar de 0,92 g de éster de acido graxo
de sacarose. O tamanho de particula médio foi 90 pm, a capacidade de ab-
sorcao de solugdo salina fisiolégica foi 52 g/g, e o teor de agua foi 3% na
_résina absorvente de agua resultante.
Exemplo Comparativo 3

A resina absorvente de agua preparada da mesma maneira que
no Exemplo Cdmparativo 2 foi uniformemente espalhada em uma placa de
ago inoxidavel, e aquecida por uma secadora de ar quente a 180°C por 3
horas. O tamanho de particula médio foi 89 um, a capacidade de absor¢cao
de solugao salina fisiologica foi 55 g/g, e o teor de agua foi 0% na resina ab-
sorvente de agua resultante. |
Exemplo Comparativo 4

92,0 g de acido acrilico a 80% em peso foram colocados em um
balao de Erlenmeyer de 500 ml, e 102,2 g de hidréxido de sodio a 30% em
peso foram adicionados em gotas ao baldo com agitacdo enquanto o balao
era resfriado por fora efetuando assim neutralizagdo. 0,11 g de persulfato
de potassio, 8,3 mg de N,N’-metilenobisacrilamida e 43,6 g de agua com
fons trocados foram adicionados ao balao para preparar uma solu¢ao aquo-
sa de mondmero etilenicamente insaturado soluvel em agua.

360 g de ciclohexano como um meio de dispersao de hidrocar-
boneto de petrdleo foram colocados em um baldo de 2 |, cilindrico, de fundo

redondo e com cinco gargalos equipado com um agitador, um condensador
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de refluxo e um tubo de entrada de nitrogénio gasoso, ao qual 0,92 g de és-
ter de écidolgraxo de sacarose (Mitsubishi-Kagaku Foods Corp., nome co-
mercial: S-370) como tensoativo e 0,92 g de polietileno modificado com ani-
drido maléico (Mitsui Chemicals Inc., nome comercial: Hiwax 1105A) como
agente de dispersao polimérico foram adicionados e dissolvidos com calor, e
em séguida toda a solugcdo aquosa de mondmero etilenicamente insaturado
soluvel em agua acima foi adicionada ao meio de dispersao na presenga do
tensoativo usando um funil, a atmosfera no sistema foi totalmente substitui-
da por nitrogénio gasoso enquanto a temperatura interna era mantida a
40°C, e em seguida a emulsio foi aquecida em um banho de agua a 70°C
por 1 hora dessa forma efetuando uma reagéao de polimerizagao.

Depois da reacao de polimerizagao, 96 g de uma resina absor-
vente de agua foram obtidos da mesma maneira que no Exemplo 7. O ta-
manho de particula médio foi 110 pm, a ~capacidade de absorgao de solugao
salina fisioldgica foi 48 g/g, e o teor de agua foi 7% na resina absorvente de
agua resultante.

O tamanho de particula médio, o teor de agua e o teste de sen-
sacao de odor das resinas absorventes de agua preparadas nos respectivos
Exemplos e Exemplos Comparativos foram avaliados pelo métodos ilustra-
dos abaixo.

(Tamanho de particula médio)

50 g da resina absorvente de agua foram peneirados com uma
peneira-padrao JIS com uma abertura dé peneira de 250 pm. O tamanho
de particula médio foi medido usando uma combinagcdo de peneiras (A)
quando 50% em peso ou mais da resina passavam pela abertura de penei-
ra, ao passo que se usava uma combinagao de peneiras (B) quando 50%
em peso ou mais da resina ficavam retidos na peneira.

(A) peneiras-padrao JIS foram empilhadas de cima para baixo
da seguinte maneira: comegando com uma peneira com uma abertura de
peneira de 425 pm no topo, seguida de uma penéira com uma abertura de
peneira de 250 ym, uma peneira com uma abertura de peneira de 180 pm,

uma peneira com uma abertura de peneira de 150 pm, uma peneira com
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uma abertura de peneira de 106 ym, uma peneira com uma abertura de pe-
neira de 75 pm, uma peneira com uma abertura de peneira de 45 pm e uma
bandeja em ordem.

(B) peneiras-padrao JIS foram empilhadas de cima para baixo
da seguinte maneira: comegando com uma peneira com uma abertura de

peneira de 850 um no topo, seguida de uma peneira com uma abertura de

_ peneira de 600 um, uma peneira com uma abertura de peneira de 500 uym,

uma peneira com uma abertura de peneira de 425 pm, uma peneira com

uma abertura de peneira de 300 pm, uma peneira com uma abertura de pe-

" neira de 250 pm, uma peneira com uma abertura de peneira de 150 pm e

uma bandeja em ordem.

Cerca de 50 g da resina absorvente de dgua foram colocados na
peneira de cima, e classificados por 20 minutos usando uma maquina de
agitagdo do tipo torneira baixa.

Depois da classificagdo em peneira, 0 peso da resina absorven-
te de agua remanescente nas respectivas peneiras foi calculado em termos
de percentagem em peso com base no peso total da resina, os valores fo-
ram integrados em ordem a partir das resinas com tamanho de particula
menor, e assim as relagcdes entre as aberturas de peneira e os valores de
integragdo da percentagem em peso da resina absorvente de agua rema-
nescente na peneira foram plotados em um papel de probabilidade logarit-
mica. Os graficos no papel de probabilidade foram ligados com uma linha
reta, e o tamanho de particula correspondente a percentagem em peso inte-
grada de 50% em peso foi definido como o tamanho de particula médio.
(Teor de agua)

Cerca de 2,5 g da resina absorvente de agua foram pesados
com exatidao (Xg), e depois de secar a 105°C com uma secadora de ar
quente por 2 horas, o peso da resina absorvente de dgua seca foi medido
(Yg), e em seguida o teor de agua foi calculado pela seguinte equacéo.

Teor de agua (%) = [(X - Y)/X] x 100
(Capacidade de absorcao de solugao salina fisiologica)
500 g de uma solucao aquosa a 0,9% de cloreto de sddio foram
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colocados em um béquer de 500 ml com uma barra de 3 cm de comprimen-
to enquanto eram agitados com um agitador magnético, 2,0 g da resina ab-
sorvente de agua foram pesados com exatiddo (Ag) e adicionados ao beé- -
quer de modo que nao fosse deixado nenhum bloco nao-intumescido, e em
seguida a mistura foi agitada a uma velocidade de 600 rpm por 1 hora.

| O gel foi filtrado por uma peneira-padrao JIS que tem 2 cm de
didmetro com uma abertura de peneira de 38 um, o excesso-de agua conti-
do no gel remanescente na peneira foi grosseiramente drenado com uma
placa de resina de flior, e em seguida a peneira foi inclinada e deixada por
30 minutos para acabar a drenagem. O peso do gel remanescente na pe-
neira (Bg) foi pesado, e a capacidade de absor¢cdo de solugéo salina fisiolo-
gica foi calculado pela seguinte equacao.
Capacidade de absorcdo de solucao salina fisiolégica (g/g) = B/A
(Teste de sensacao de odor) _

O odor da resina absorvente de agua proveniente do meio de
dispersdao depois de intumescimento foi comparado pelo seguinte método.
20,0 g de solucéo salina a 0,9% em massa a 25°C foram colocados em uma
garrafa de vidro de 140 ml com uma tampa (vidro de maionese), e agitados
com uma barra de 3 cm de comprimento. 4,0 g da resina absorvente de a-
gua foram adicionados a garrafa de vidro e fechados hermeticamente. O
odor proveniente do meio de dispersao na garrafa de vidro foi determinado
por cinco peritos de acordo com o método de indicagao de intensidade de
odor de seis niveis mostrado abaixo, e avéliado pelo valor médio.
Tabela 1

Avaliacdo de seis niveis Critérios de avaliacao

Odor muito forte

Odor forte

Odor reconhecido com facilidade

N W | O,

Odor leve, "oder" daquilo que & reconhecido

—h

QOdor muito leve que é detectado com dificuldade

0 Sem odor
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Os resultados do teste de sensacao de odor da resina absorven-
te de agua preparada nos Exemplos 1 a 8 e nos Exemplos Comparativos 1 a

4 estao mostrados na Tabela 2.

Tabela 2
Amostra Meio de Tama- | Capacidade Teste de sensagao de odor
dispersdo | nhode | de absorgao (Avaliagao por peritos)
particula | de solugdo
médio salina fisio-
[um] I6gica [g/g]
A B |C|D]|E | Méda
Exemplo 1 Heptano 127 60 2 2 {212]1] 1,8
Exemplo 2 Heptano 96 54 1 1 11111 1,0
Exemplo 3 Heptano 56 55 1 1 0Ojo0foO 0,4
Exemplo4 . Heptano 60 56 1 0 0]l]0]0 0,2
Exemplo 5 Heptano 63 56 1 0 0jJ]0] O 0,2
Exemplo6 - Heptano 86 55 1 1 1{1]0 0,8
Exemplo 7 Ciclohe- 103 49 2 2 |2{2]1 1,8
xano .
Exemplo8 Heptano 335 53 0 0 0l0]O0 0,0
Heptano 59 52 3 3 313(3 3,0
Exemplo Compa-
rativo 1
» Heptano 90 52 3 3 |/8]3]3 3,0
Exemplo Compa- v
rativo 2 .
. Heptano 89 55 3 3 3{3(3 3,0
Exemplo Compa-
rativo 3. :
Ciclohe- 110 48 4 4 |4|4}14]| 40
Exemplo Compa- xano '
rativo 4

Como mostrado na Tabela 2, é ébvio que o odor proveniente do
meio de dispersdo da resina absorvente de dgua preparada pelo processo
de producdo da presente invengdo € menor, nas comparagbes entre o

mesmo tipo de meio de dispersao.
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REIVINDICAGOES

1. Processo para producdo de uma resina absorvente de agua
submetendo-se um mondmero etilenicamente insaturado soluvel em agua a
polimerizagcdo em suspensio de fase reversa, caracterizado pelo fato de que
compreende as seguintes etapas de:

(A) adicionar uma solugdo aquosa de mondmero etilenicamente
insaturado soluvel em agua a um meio de dispersao de hidrocarboneto de
petréleo para dispersar a solugdo aquosa no meio de disperséao,

(B) adicionar um tensoativo a emulsao para dispersar ainda mais
o mondémero na emulsao, e

(C) efetuar uma polimerizagdo em suspensado de fase reversa
usando um iniciador de polimerizagdo por radicais soluvel em agua opcio-
nalmente na presenga de um agente de reticulagao interna.

2. Processo para producgdo de uma resina absorvente de agua
de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo fato de que a solugao
aquosa de mondmero etilenicamente insaturado é adicionada ao meio de
dispersao de hidrocarboneto de petrdleo e dispersada no mesmo na presen-
¢a de um agente de dispersdo polimérico na etapa (A).

3. Processo para produgdo de uma resina absorvente de agua
de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, caracterizado pelo fato de que um
agente de dispersdo polimérico € ainda adicionado junto com o tensoativo na
etapa (B).

4. Processo para produgdo de uma resina absorvente de agua
de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a 3, caracterizado pelo
fato de que a resina absorvente de agua preparada pelas etapas (A) a (C) é
submetida a pds-reticulagdo usando um agente de pos-reticulagdo.

5. Processo para producdo de uma resina absorvente de agua
de acordo com qualquer uma das reivindicagées 1 a 4, caracterizado pelo
fato de que o tensoativo é pelo menos um tensoativo selecionado do grupo
que consiste em éster de acido graxo de poliglicerina, éster de acido graxo
de sacarose e éster de acido graxo de sorbitano.

6. Processo para producdo de uma resina absorvente de agua
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de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 2 a 5, caracterizado pelo
fato de que o agente de dispersao polimérico é pelo menos um agente sele-
cionado do grupo que consiste em polietileno modificado com anidrido ma-
léico, polipropileno modificado com anidrido maléico, copolimero de etileno-
propileno modificado com anidrido maléico, copolimero de etileno-anidrido
maléico, copolimero de propileno-anidrido maléico, copolimero de etileno-
propileno-anidrido maléico, polietileno, polipropileno, copolimero de etileno-
propileno, polietileno oxidado e polipropileno oxidado.

7. Processo para producdo de uma resina absorvente de agua
de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a 6, caracterizado pelo
fato de que o monémero etilenicamente insaturado solivel em agua é pelo
menos mondmero selecionado do grupo que consiste em acido acrilico e
sais do mesmo, acido metacrilico e sais do mesmo, e acrilamida.

8. Processo para producdo de uma resina absorvente de agua
de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a 7, caracterizado pelo
fato de que o meio de dispersdo de hidrocarboneto de petroleo é pelo menos
um meio selecionado do grupo que consiste em hidrocarbonetos alifaticos e
hidrocarbonetos aliciclicos tendo 6 a 7 atomos de carbono.

9. Resina absorvente de agua, caracterizada pelo fato de que é
preparada pelo processo de produgdo como definido em qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 8.
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" RESUMO
Patente de Invengao: “PROCESSO PARA PRODUQAO DE RESINA AB-
SORVENTE DE AGUAE RESINA ABSORVENTE DE AGUA".. '
» Constltw um obijetivo da presente invengao reduzir' o odor de
uma resina absorvente de agua durante a absorq,ao de agua. Assim, ain-’

vengao e obtlda por um processo para produqao de uma resina absorvente

de agua submetendo se um monémero et:lemcamente msaturado soluvel em

agua a pollmenzagao em suspensao de fase reversa. O processo compre-

ende as seguintes etapas (A) a (C): (A) adICIonar uma solugao aquosa de{

_ monomero etilenicamente lnsaturado soluvel em agua a um meio de disper-
' sao de. hldrocarboneto de petroleo para dispersar a solugao aquosa no meio
de dlspersao (B) adicionar um tensoatlvo a emulséo para dispersar alnda

mals a emulsio; e (C) efetuar uma pollmenzagao em suspensao de fase re-

' versa usando um iniciador de pollmenzagao por radlcals soluvel em agua

. opcnonalmente na presenc;a de um agente de retuculagao lnterna
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