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(67) Resumo: PROCESSO PARA PRODUCAO DE PARTICULA
DE RESINA ABSORVENTE DE AGUA E PARTICULA DE RESINA
ABSORVENTE DE AGUA PRODUZIDA PELO PROCESSO. A
presente invencéo refere-se a um método para produzir particulas de
resina absorvente de agua, no qual o tamanho médio de particula das
particulas primarias (d) e um tamanho médio de particula das
particulas secundarias (D) satisfazem a relagdo da formula
5d/3+150<D<5d+150, compreendendo as etapas de: (1) submeter um
mondmero com insaturagao etilénica sollivel em agua a uma primeira
etapa de reacéao de polimerizagdo em suspensao em fase reversa, em
um solvente hidrocarbbénico de petréleo, na presenca de um
estabilizador de dispersao, para dar particulas primarias esféricas com
um tamanho médio de particula (d) entre 30 e 130 um; (2) resfriar a
solugé@o da reacao de polimerizagao, para precipitar o estabilizador de
dispersao; e (3) realizar uma segunda etapa de reacdo de
polimerizagdo em suspensdo em fase reversa adicionando o
mondmero com insaturagéo etilénica soluvel em agua para a segunda
etapa a solugdo da reagdo de polimerizacdo para aglomerar as
particulas primarias, para dar particulas secundarias com um tamanho
médio de particula (D) entre 200 e 500 um.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "PROCESSO
PARA PRODUCAO DE PARTICULA DE RESINA ABSORVENTE DE A-
GUA E PARTICULA DE RESINA ABSORVENTE DE AGUA PRODUZIDA
PELO PROCESSO".
CAMPO TECNICO

A presente invencgao refere-se a um método para produzir parti-

culas de resina absorventes de agua. Mais especificamente, a presente in-
vengéo refere-se a um método para produzir particulas de resina absorven-
tes de agua, tendo um tamanho de particular apropriado, uma distribuicao
estreita dos tamanhos de particula, uma alta resisténcia das particulas, e
uma excelente capacidade de absorgdo de agua, como propriedades apro-
priadas para um agente absorvente de agua em um material para higiene
pessoal; e particulas absorventes de agua obteniveis pelo método.
ANTECEDENTES DA INVENCAO

Nos ultimos anos, uma resina absorvente de agua tem sido usa-

da amplamente em varios campos tais como artigos higiénicos, tais como
fraldas descartaveis e artigos sanitarios; materiais agricolas e horticulas tais
como agentes retentores de agua e condicionadores do solo; materiais in-
dustriais e para construgao civil, tais como agentes bloqueadores de agua e
agentes para impedir orvalhada. Dentre estes campos, ela é usada muitas
vezes especialmente para artigos de higiene pessoal tais como fraldas des-
cartaveis e artigos sanitarios.

Na qualidade de resinas absorventes de agua, existem uitas co-
nhecidas, por exemplo, hidrolisados de copolimeros enxertados de ami-
do/acrilonitrila, produtos neutralizados de copolimeros enxertados de ami-
do/acrilato, produtos saponificados de copolimeros de acetato de vinila e
éster acrilico, produtos parcialmente netralizados de poli(acido acrilico), e
similares.

Geralmente, as propriedades desejadas para a presina absor-
vente de agua incluem uma grande quantidade de absorcédo de agua, uma
excelente taxa de absorgdo de agua, uma alta resisténcia do gel depois da

absorgcédo de agua, e similares. Particularmente, as propriedades desejadas
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para a resina absorvente de agua usada em um material absorvente aplica-
do a um material higiénico ,incluem, além de umma grande quantidade de
absorgdo de agua, uma excelente taxa de absorcao de agua, e uma alta re-
sisténcia do gel depois da absorgao de agua, uma excelente capacidade de
absorcao de agua sob pressédo, um tamanho de particula apropriado, uma
estreita distribuicdo dos tamanhos das particulas, uma pequena quantidade
de reumedecimento da substéncia absorvida na parte externa do material
absorvente, uma excelente capacidade de dispersdo da substancia absorvi-
da na parte interna do material absorvente, e similares.

Além disso, nos ultimos anos, com um material absorvente para
uso em um material higiénico, tal como uma fralda descartavel ou absorven-
te higiénico, sendo mais fino e uma linha de fabricacao sendo mais acelera-
da, tem sido desejado que as particulas de resina absorventes de agua nao
se desintegrem, mesmo sendo expostas a uma alta pressdo ou a uma forte
colisdo que nao se tinha presumido até agora; em outras palavras, uma alta
resisténcia das particulas.

Por exemplo, um material absorvente para fralda descartavel é
fabricado geralmente aplicando vacuo as particulas de resina absorventes
de agua e as polpas fibrosas sobre uma tela metélica, para laminar com mis-
turagdo no ar, em um equipamento denominado formador cilindros. Depois
disso, o material absorvente foi comprimido por uma prensa de rolos ou simi-
lares, para manter seu formato e aumentar a resisténcia. Na fabricagdo de
um material absorvente fino, o material absorvente é prensado por uma
pressao mais alta do que aquela do material abosorvente convencional, e
adicionalmente, a quantidade da polpa usada é baixada. Portanto, uma alta
forca é carregada sobre as particulas absorventes de agua, como o que ten-
de a ocorrer uma desintegracao das particulas.

Além disso, uma aceleragdo de uma linha de fabricacdo do ma-
terial absorvente para aumentar a produtividade progride, de tal modo que,
no formador de cilindros acima, uma velocidade na qual as particulas de re-
sina absorventes de agua colidem com a tela metdlica e uma placa de sus-

tentacdao na sua periferia € aumentada, e as particulas de resina absorven-
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tes de agua recebem uma colisdo mais alta do que nunca antes, com o que
as particulas também tendem a desintegrar.

Quando ocorre uma desintegracao das particulas de resina ab-
sorventes de agua, a propriedade de absorcao de agua fica mais baixa. Por-
tanto, tem sido desejado que as particulas de resina absorventes de agua
nas quais a resisténcia das particulas contra colisao é alta e a propriedade
de absorgao de agua nao fique mais baixa.

A resina absorvente de agua é produzida principalmente subme-
tendo um mondémero com insaturagao etilénica sollivel em agua a uma poli-
merizagdo em suspensdo em fase reversa ou uma polimerizagdo em solu-
¢ao aquosa. Entretanto, tem existido desvantagens em um método conven-
cional de polimerizagao em suspensao em fase reversa de que € menos
possivel produzir particulas de resina absorventes de agua com um tamanho
de particula grande, e um tamanho de particula apropriado para um material
higiénico € menos possivel de ser obtido.

Portanto, para obter particulas de resina absorventes de agua
com um tamanho de particula grande, algumas técnicas de fabricacdo foram
sugeridas. Por exemplo, foram sugeridos, em métodos de producdo de a-
cordo com uma polimerizagdo em suspesdo em fase reversa, um método
que compreende produzir particulas de resina absorventes de agua de acor-
do com uma polimerizacdo do mondémero para a primeira etapa, e depois
disso, resfriar as particulas, adicionando novamente um monoméro a solu-
¢cao da reagao de polimerizagdo na qual as particulas de polimero na primei-
ra etapa ficam em suspenséao, de tal modo que o surfactante fique em um
estado de precipitagdo, e polimerizar a mistura, para dar particulas grandes
de resina absorventes de agua (Publicagdo de Patente 1), um método que
compreende produzir particulas de resina absorventes de agua, de acordo
com uma polimerizagdo do monémero para a primeira etapa, e depois disso,
adicionando novamente um a solugdo da reacao de polimerizagdo, na qual
as particulas de polimero estdo em suspensao, e polimerizar a mistura, para
aglomerar as particulas de polimero na primeira etapa (Publicacdo de Paten-

te 2), um método que compreende produzir particulas de resina absorventes
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de agua, de acordo com uma polimerizagdo do mondémero para a primeira
etapa, e depois disso, adicionar um surfactante especifico que tem um HLB
de 7 ou mais a solugao da reag¢ao de polimerizacdao na qual as particulas de
polimero estdo em suspensao, e depois adicionar novamente um mondmero
a ela, e polimerizar a mistura, para dar particulas grandes de resina absor-
ventes de agua (Publicagao de Patente 3), um método que compreende pro-
duzir particulas de resina absorventes de agua, de acordo com uma polime-
rizacdo do mondmero pra a primeira etapa, e depois disso, adicionar nova-
mente um mondmero a solugdo da reagao de polimerizacao na qual as par-
ticulas estdo em suspensao, na presenga de pds inorganicos, e polimerizar a
mistura, para dar , particulas grandes de resina absorventes de agua (Publi-
cagao de Patente 4), e similares.

De acordo com as técnicas acima, uma resina absorvente de
agua com um tamanho de particula grande foi obtida, mas nao satisfizeram
suficientemente um tamanho de particula apropriado, uma distribuicao es-
treita dos tamanhos das particulas, uma alta resisténcia das particulas, e
uma excelente capacidade de absor¢ao de agua sob presséo.

Publicagdo de Patente 1: Patente Japonesa Publicada N2 Hei 3-227301
Publicacéo de Patente 2: Patente Japonesa Publicada N2 Hei 5-17509
Publicacéo de Patente 3: Patente Japonesa Publicada N© Hei 9-12613
Publicagdo de Patente 4: Patente Japonesa Publicada N2 Hei 9-77810
DESCRICAQ DA INVENCAO

Problemas a Serem Solucionados pela Invencao

Um objeto da presente invengdo é fornecer um método para
produzir particulas de resina absorventes de agua com um tamanho de par-
ticula apropriado, uma distribuicdo estreita dos tamanhos das particulas,
uma alta resisténcia das particulas, e uma excelente capacidade de absor-
¢ao de agua sob pressao, como propriedades apropriadas de um agente
absorvente de agua usado em um material higiénico; e as particulas de resi-
na absorventes de agua obteniveis pelo método.

Meios para Solucionar os Problemas

A presente invencgao refere-se a um método para produzir parti-
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culas de resina absorventes de agua, nas quais um tamanho médio de parti-
cula de particulas primarias (d) e um tamanho médio de particula de particu-
las secundarias (D) satisfazem a relacdo da férmula: 5d/3+150<D<5d+150,
compreendendo as etapas de (1) submeter um monémero com insaturacao
etilénica soluvel em agua a uma primeira etapa de reagdes de polimerizacéo
em suspensao em fase reversa, em um solvente hidrocarbdnico de petroleo,
na presenca de um estabilizador de dispersao, para dar particulas primarias
esféricas com um tamanho médio de particula (d) entre 30 e 130 um, (2) res-
friar a solugao da reagao de polimerizagao, para precipitar o estabilizador de
disperséo, e (3) realizar uma segunda etapa de reagao de polimerizagao em
suspensao em fase reversa, adicioando o mondémero com insaturagao etilé-
nica soluvel em agua para a segunda etapa a solucao da reagao de polime-
rizacéo, para aglomerar as particulas primarias, para dar particulas secunda-
rias com um tamanho médio de particula (D) entre 200 e 500 um; e as parti-
culas de resina absorventes de dgua obteniveis pelo método.

Efeitos da Invencao

De acordo com a presente invengao, podem ser produzidas par-
ticulas de resina absorventes de agua, tendo um tamanho de particula apro-
priado, uma distribuicao estreita dos tamanhos das particulas, uma alta re-
sisténcia das particulas, e uma excelente capacidade de absorgdo de agua
sob pressao, as particulas de resina absorventes de agua resultantes podem
ser usadas adequadamente, mesmo na producdo de um material absorvente
fino, sem piorar suas propriedades.

MELHOR MODO PARA CONDUZIR A INVENCAO

O método de produgao da presente invencao é realizado por

uma reacdo de polimerizacao em suspensdo em fase reversa em duas eta-
pas. A presente invengdo sera aqui explanada abaixo como um exemplo da
modalidade, mas nao esta limitada apenas aquelas exemplificadas.
Especificamente, no método para produzir uma resina absorven-
te de agua, submetendo um monémero com insaturacao etilénica solivel em
agua a um polimerizagdo em suspensio em fase reversa, em um solvente

hidrocarbdnico de petrdleo, na presenca de um surfactante como um estabi-
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lizador de dispersdo, usando um agente dispersante polimérico como um
estabilizador de dispersao, junto com, conforme desejado, a solugao aquosa
do mandémero com insaturagdo etilénica solivel em agua para a primeira
etapa é submetida a uma reagado de polimerizacdo em suspensao em fase
reversa, usando um iniciador de polimerizagdo de radicais livres, sob agita-
¢cao, na presenca de um agente reticulante, conforme desejado, na presenca
de um espessante soluvel em a’gua, conforme desejado, para dar particulas
primarias esféricas com um tamanho médio de particula (d) entre 30 e
130 um. Depois disso, a solugao da reacao de polimerizacéo é resfriada, de
tal modo que o estabilizador de dispersao fique em um estado de precipita-
¢ao, e uma segunda etapa de reacdao de polimerizagdo em suspensdo em
fase reversa é realizada adicionando a ela uma solugdo aquosa do monéme-
ro para a segunda etapa, contend de preferéncia 90 a 200 partes em peso
de um mondémero baseado em 100 partes em peso do monémero para a
primeira etapa, um iniciador de polimerizagao de radicais, e um agente reti-
culante, para dar particulas secundarias na forma aglomerada das particulas
primarias, onde as particulas secundarias tém um tamaho médio de particula
(D) entre 200 e 500 um, e a relagao entre um tamanho médio de particula
das particulas primarias (d) e um tamanho médio de particula de particulas
secundarias (D) fica dentro da faixa da férmula: 5d/3+150<D<5d+150, como
0 que sao obtidas particulas de resina absorventes de agua que tém um ta-
manho de particula apropriado, uma distribuicdo estreita dos tamanhos das
particulas, e uma alta resisténcia das particulas.

O monémero com insaturagao etilénica solivel em agua usado
inclui, por exemplo, acido (met)acrilico ("acril-" e "metacril-", como aqui utili-
zado, refrem-se coletivamente a "(met)acril-," aqui referido aos mesmos),
acido 2-(met)acrilamido-2-metil-propanossulfénico e/ou um seu sal alcalino;
mondmeros  nao-idnicos tais como (met)acrilamida, N,N-dimetil-
(met)acrilamida, (met)acrilato de 2-hidroxi-etila, N-metilol-(met)acrilamida e
mono(met)acrilato de polietilenoglicol; monémeros insaturados que contém
grupos amino, tais como (met)acrilato de N,N-dietil-amino-etila, (met)acrilato

de N,N-dietil-amino-propila, e dietil-amino-propil-(met)acrilamida ou seus sais
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quaternérios; e similares. Pelo menos um membro selecionado entre estes
grupos pode ser usado. Dentre eles, acido acrilico, acido metacrilico, ou
seus sais alcalinos, acrilamida, metacrilamida, ou N,N-dimetil-acrilamida sao
usados preferivelmente. Além disso, um componente monomérico usado na
segunda e subsequente etapas pode incluir o componente monomérico igual
ou diferente do componente monomérico usado na primeira etapa.

O mondmero com insaturacao etilénica solivel em agua pode
ser utilizado usualmente na forma de uma solugdo aquosa. E preferivel que
a concentracdo do mondmero na solugdo aquosa do mondémero fique na
faixa entre 20% em peso até uma concentracao saturada.

Quando o monémero com insaturagao etilénica solivel em agua
tem um grupo acido, como acido (met)acrilico e acido 2-(met)acrilamido-
2-metil-propanossulfénico, o grupo acido pode ser previamente neutralizado
com um agente neutralizador alcalino, tal como um sal de metal alcalino. O
agente neutralizador alcalino, como mencionado acima, inclui solugdes a-
quosas de hidréxido de sédio, hidroxido de potassio, hidroxido de aménio, e
similares. Estes neutralizadores alcalinos podem ser usados isoladamente
ou em combinagao.

O grau de netralizagdao de todos os grupos acidos com o agente
neutralizador alcalino fica, de preferéncia, na faixa entre 10 e 100% em mol,
e mais preferivelmente na faixa entre 30 e 80% em mol, do ponto de vista de
aumentar a pressdo osmética, a fim de aumentar a capacidade de absorgao
das particulas de resina absorventes de agua resultantes, e nao causar
quaisquer desvantagens em seguranga ou similares, devido a presenga de
um excesso de agente neutralizador alcalino.

O iniciador de polimerizagdo de radicais adicionado a solugao
aquosa do mondémero inclui, por exemplo, persulfatos tais como persulfato
de potassio, persulfato de aménio e persulfato de sédio; perdxidos tais como
perdxido de metil-etil-cetona, perdxido de metil-isobutil-cetona, peréxido de
di-t-butila, peréxido de t-butil-cumila, peroxiacetato de t-butila, peroxibutilato
de t-butila, peroxipivalato de t-butila, e peréxido de hidrogénio; azocompos-
tos tais como dicloridrato de 2,2'-azobis-[2-(N-fenil-amidino)-propano], diclo-
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ridrato de 2,2'-azobis-[2-(N-alil-amidino)-propano, dicloridrato de 2,2'-azobis-
{2-[1-(2-hidroxi-etil)-2-imidazolin-2-il}-propano}, 2,2'-azobis-{2-metil-N-[1,1-
bis-(hidréxi-metil)-2-hidréxi-etil]-propionamida}, 2,2'-azobis-[2-metil-N-(2-
hidréxi-etil)-propionamida), e 4,4'-azobis-(acido 4-cianovalérico); e similares.
Estes iniciadores de polimerizagdo de radicais podem ser usados isolada-
mente ou em combinagao de dois ou mais tipos.

O iniciador de polimerizagdo de radicais é usualmente usado em
uma quantidade entre 0,005 e 1% em mol, basado na quantidade total do
mondmero. Quando a quantidade usada € menor do que 0,005% em mol,
ela nao é preferivel, pois é necessario um longo tempo para a reacao de po-
limerizagdo. Quando a quantidade usada é maior do que 1% em mol, ela
nao é preferivel, pois ocorre uma reagao de polimerizagdo abrupta.

O iniciador de polimerizagao com radicais livres supramenciona-
do pode ser usado também como iniciador de polimerizagao por oxirredugao,
em conjunto com um agente redutor, tal como sulfito de soédio, hidrossulfito
de sddio, sulfato ferroso, e acido L-ascérbico.

Além disso, para controlar a propriedade de absorcao de agua
das particulas de resina absorventes de agua, um agente de transferéncia
de cadeia pode ser adicionado. Na qualidade dos agentes de transferéncia
de cadeia supramencionados, podem ser exemplificados hipofosfitos, tids,
acidos tidlicos, alcoois secundarios, aminas, e similares.

Um agente reticulante pode ser adicionado, conforme a ocasiao
exija, a solucao aquosa supramencionadado monémero, para realizar a po-
limerizacao. Na qualidade de agente reticulante (agente de reticulagao inter-
na) adicionado a solugao aquosa do monémero antes da reagao de polimeri-
zacao, por exemplo, podem ser usados compostos que tém dois ou mais
grupos insaturados polimerizaveis. O agente reticulante inclui, por exemplo,
ésteres di- ou trilmet)acrilato de polidis, tais como (poli)etilenoglicol [por e-
xemplo, "polietienoglicol" e "etilenoglicol", como aqui utilizados, sao descritos
coletivamente como "(poli)etilenoglicol," aqui doravante referido ao mesmo],
(poli)propilenoglicol, trimetilolpropano, glicerol-polioxietilenoglicol, polioxipro-
pilenoglicol, e (poli)glicerina; poliésteres inaturados obtidos reagindo o poliol
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supramencionado com um acido insaturado, tal como acido maléico e acido
fumarico; bisacrilamidas tais como N,N'-metileno-bis-(met)acrilamida; éste-
res di- ou triimet)acrilato obtidos reagindo um poliepéxido com acido
(met)acrilico; ésteres de carbamila de acido di(met)acrilico obtidos reagindo
um poliisocianato tal como diisocianato de tolileno ou diisocianato de hexa-
metileno com (met)acrilato de hidroxi-etila; amido alquilado; celulose alilada;
ftalato de dialila; isocianurato de N,N',N"-trialila; divinil-benzeno; e similares.

Além disso, na qualidade de agente reticulante interno, além dos
compostos supramencionados, cada um tendo dois ou mais grupos insatu-
rados polimerizaveis, podem ser usados compostos que tém dois ou mais
outros grupos funcionais reativos. O agente reticulante interno inclui, por e-
xemplo, compostos que contém grupos glicidila, tais como polietilenoglicol-
diglicidil-éter, (poli)propilenoglicol-diglicidil-éter, e (poli)glicerol-diglicidil-éter;
(poli)etilenoglicol; (poli)propilenoglicol; (poli)glicerina; pentaeritritol; etilenodi-
amina, polietilenoimina; (met)acrilato de glicidila; e similares. Estes agentes
reticulantes internos podem ser usados em combinagao de dois ou mais ti-
pos.

O agente reticulante interno é adicionado em uma quantidade,
de preferéncia, de 1% em mol ou menos, e mais preferivelmente, 0,5% em
mol ou menos, baseado na quantidade total do mondémero, do ponto de vista
de intensificar suficientemente a propriedade de absorgao das particulas de
resina absorventes de agua. Neste caso, a razdo pela qual a adicao do a-
gente reticulante interna é opcional pelo fato de que a capacidade de absor-
¢ao de agua das particulas absorventes de Agua pode ser controlada adicio-
nando um agente reticulante para submeter as particulas a reticulagao sobre
sua superficie ou perto sua superficie em quaisquer etapas desde depois da
polimerizagéo dos mondémeros até a secagem.

O solvente hidrocarbénico de petréleo usado como meio de dis-
persao inclui, por exemplo, hidrocarbonetos alifaticos tais como n-hexano, n-
heptano, n-octano,e ligroina; hidrocarbonetos aliciclicos tais como ciclopen-
tano, metal-ciclopentano, ciclohexano, e metal-ciclohexano; hidrocarbonetos

aromaticos tais como benzeno, tolueno, e xileno; e similares. Dentre eles, n-
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hexano, n-heptano, e ciclohexano sdo usados adequadamente, pois eles
estao disponiveis facilmente na indudstria, sdo estaveis em qualidade e eco-
ndmicos. Estes solventes hidrocarbonicos de petréleo podem ser usados
isoladamente ou podem ser usados em mistura de dois ou mais tipos.

O surfactante como estabilizador de dispersao inclui, por exem-
plo, ésteres de acidos graxos com sacarose, ésteres de acidos graxos com
poliglicerinas, ésteres de acidos graxos com sorbitano, ésteres de acidos
graxos com polioxietileno-sorbitano, ésteres de acidos graxos com polioxieti-
leno-glicerina, ésteres de acidos graxos com sorbitol, ésteres de acidos gra-
xos com polioxietileno-sorbitol, polioxietileno-alquil-éteres, polioxietileno-
alquil-fenil-éteres, 6leo de mamona polioxietilenado, 6leo de mamona polio-
xietilenado hidrogenado, polioxietileno-éteres condensados com alquil-alil-
formaldeido, copolimero em bloco de polioxietileno/polioxipropileno, polioxie-
tileno-polioxipopil-alquil-éteres, ésteres de acidos graxos com polietilenogli-
col, alquil-glicosideos, N-alquil-glucona-amidas, amidas de acidos graxos
com polioxietileno, polioxietileno-alquil-aminas, ésteres do acido fosférico
com polioxietileno-alquil-éteres, e ésteres do acido fosférico com polioxietile-
no-alquil-alil-éteres, e similares.

Dentre eles, sao preferiveis os ésteres de acidos graxos com
sacarose, ésteres de acidos graxos com poliglicerina, ésteres de acidos gra-
X0s com sorbitano, ésteres de acidos graxos com polioxietileno-sorbitano,
ésteres de acidos graxos com polioxietileno-glicerina, e 6leo de mamona
polioxietilenado hidrogenado, do ponto de vista de estabilidade da dispersao

- da solugao aquosa do mondémero. Além disso, ésteres de acidos graxos com

sacarose e ésteres de acidos graxos com poliglicerina sdo mais preferivel-
mente usados, do ponto de vista de tamanho de particula, distribuicdo dos
tamanhos das particulas, e resisténcia das particulas das particulas aglome-
radas resultantes. Estes surfactantes como estabilizadores da dispersao po-
dem ser usados isoladamente ou em combinacéo de dois ou mais tipos.
Além disso, como estabilizador da dispersao, pode ser usado um
agente dispersante polimérico junto com o surfactante supramencionado. O

agente dispersante polimérico usado inclui polietileno modificado com anidri-
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do maléico, polipropelineo modificado com anidrido maléico, copolimero de
etileno e propileno modificado com anidrido maléico, EPDM (terpolimero de
etileno/propileno/dieno) modificado com anidrido maléico, polibutadieno mo-
dificado com anidrido maléico, copolimero de etileno e anidrido maléico, co-
polimero de etileno/propileno/anidrido maléico, copolimero de butadieno e
anidrido maléico, polietileno oxidado, copolimero de etileno e acido acrilico,
etil-celulose, etil-hidroxi-etil-celulose, e similares. Dentre eles, sao preferiveis
polietileno modificado com anidrido maléico, polipropileno modificado com
anidrido maléico, copolimero de etileno e propileno modificado com anidrido
maléico, polietileno oxidado, e copolimero de etileno e acido acrilico, do pon-
to de vista de estabilidade da dispersao da solugao aquosa do monémero.
Estes agentes dispersantes poliméricos podem ser usados isoladamente ou
em combinacao de dois ou mais tipos.

Um formato das particulas primarias € uma unica particula com
formato esférico com superficie lisa, tal como um formato esférico verdadei-
ro, ou um formato esférico eliptico. Para obter particulas de resina absorven-
tes de agua esféricas, como mencionado acima, o HLB (equilibrio hidrofili-
co/lipofilico) de um estabilizador de dispersdo é usado geralmente como um
indice. O HLB nao estéa particularmente limitado, pois a faixa de HLB na qual
as particulas esféricas sdo obtidas difere dependendo do tipo de estabiliza-
dor de dispersao usado.

Por exemplo, no caso de um éster de acido graxo com sacarose,
as particulas esféricas sao obtidas usando um estabilizador de dispersao
que tem um HLB de 5 ou menos. Quando as particulas primarias sao esféri-
cas, um formato da superficie é liso, e também as particulas secundarias
aglomeradas sao possivelmente enchidas firmemente, de tal modo que as
particulas sejam menos possivelmente desintegradas mesmo queando re-
cebem uma colisao, e sdo obtidas particulas de resina absorventes de agua
que tém uma alta resisténcia de particula.

Estes estabilizadores de dispersdo sao usados em uma quanti-
dade entre 0,1 e 5 partes em peso, e de preferéncia, entre 0,2 e 3 partes em

peso, baseado em 100 partes em peso da solug¢ao aquosa do monémero
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para a primeira etapa, a fim de manter favoravelmente o estado de dispersao
da solugado aquosa do mondémero e obter um efeito de dispersao que repre-
senta a quantidade usada,em um solvente hidrocarbénico de petrdleo.

A temperature de reacdo da reag¢do de polimerizacdo difere de-
pendendo do iniciador de polimerizagao com radicais usado. A temperatura
da reagao é usualmente entre 20°C e 110°C, e de preferéncia, entre 40°C e
90°C. Quando a temperatura da reacao é mais baixa do que 20°C, a veloci-
dade da polimerizagéo fica mais baixa, € 0 tempo de polimerizagao fica mais
longo, de tal modo ela nao seja economicamente preferivel. Quando a tem-
peratura da reag¢ao € mais alta do que 110°C, seria dificil remover o calor de
polimerizag&o, de tal modo que seria dificil realizar a reag¢ao regularmente.

No método de produgao da presente invengao, o controle do
tamanho de particula das particulas primarias durante a primeira etapa de
polimerizagao pode ser realizado, por exemplo, mudando a velocidade rota-
cional da agitagao durante a rea¢ao de polimerizacao, usando os varios tipos
de laminas de agitagdao. Na qualidade de laminas de agitagcdo, é possivel
usar, por exemplo, uma lamina helicoidal, um lamina de pa, uma lamina de
ancora, uma lamina de turbina, uma lamina Phaudler, uma lamina de fita,
uma lamina Fullzone (fabricada por Shinko Pantec Co., Lid.), uma lamina
MAXBLEND (fabricada por Sumitomo Heavy Industries, Ltd.), uma lamina
Super-Mix (fabricada por Satake Chemical Equipment Mfg., Ltd.), e simila-
res. Usualmente, quando os mesmos tipos de laminas de agitacdo sao usa-
dos, quanto mais alta a velocidade rotacional de agitacao, menor seréa o ta-
manho de particula das particulas primarias.

Além disso, 0 tamanho de particula das particulas primarias po-
de ser ajustado também adicionando um espessante a solugcdo aquosa do
mondmer para a primeira etapa, a fim de mudar a viscosidade da solugao
aquosa. Na qualidade de espessante, podem ser usados, por exemplo, hi-
droxi-etil-celulose, hidroxi-propil-celulose, metal-celulose, carbdéxi-metil-
celulose, poli(acido acrilico), produtos (parcialmente) hidrolisados de po-
li(acido acrilico), polietilenoglicol, poliacrilamida, polietilenoimina, dextrina,

alginato de sédio, poli(alcool vinilico), poli(vinil-pirrolidona), poli(éxido de eti-
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leno), ou similares. Usualmente, quando as velocidades rotacionais de agita-
¢ao sao iguais, quanto mais alta a viscosidade da solugdao aquosa do mo-
némero, maior sera o0 tamanho de particula das particulas primarias.

Conseqilientemente, sao obtidas particulas primarias esféricas
que tém um tamanho médio de particula (d) entrec30 e 130 um. Dentre eles,
o tamanho médio de particula é de preferéncia entre 40 e 120 um, e mais
preferivelmente, entre 50 e 110 um, e de forma particularmente preferivel,
entre 50 e 100 um, de tal modo que os efeitos da presente invengao sejam
aumentados.

As particulas priméarias com o tamanho médio de particula men-
cionado acima sao selecionadas, com o que as particulas primarias aglome-
ram intimamente depois da segunda etapa de polimerizagédo, de tal modo
que sejam obtidas particulas secundarias com uma alta resisténcia a aglo-
meragao, um tamanho de particula apropriado, e uma estreita distribuicao
dos tamanhos das particulas.

Quando as particulas primarias tém um tamanho médio de parti-
cula menor do que 30 um, ele nao € preferivel porque o tamanho de particu-
la das particulas secundarias fica pequeno demais, e a distribuicdo do tama-
nho das particulas torna-se mais ampla. Além disso, quando as particulas
primarias tém um tamanho médio de particula maior do que 130 um, ele nao
é preferivel porque o tamanho de particula das particulas secundarias torna-
se grande demais, e a resisténcia a aglomeracgao fica mais baixa.

Na qualidade de um método para controlar o tamanho de parti-
cula das aprticulas secundarias, por exemplo, a razao do monémero para a
segunda etapa usado, baseado no monémero com insaturacao etilénica so-
livel em agua para a primeira etapa, € variada, ou a temperatura de resfria-
mento depois da primeira etapa de polimerizagao € variada, para mudar o
grau de precipitacdo do estabilizador de dispersdo, com 0 que o tamanho de
particula das particulas secundarias pode ser ajustado.

Na presente invengdao, o mondémero com insaturagao etilénica
soluvel em agua usado na segunda etapa é adicionado em uma quantidade,

de preferéncia, entre 90 e 200 partes em peso, mais preferivelmente, entre
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110 e 180 partes em peso, e ainda mais preferivelmente, entre 120 e
160 partes em peso, baseado em 100 partes em peso do monémero para a
primeira etapa. Quando o monémero com insaturagao etilénica soluvel em
agua para a segunda etapa é adicionado em uma quantidade menor do que
90 partes em peso, um mondmero necessario para a aglomeragao das parti-
culas primarias se esgota, de tal modo ge a distribuicdo dos tamanhos das
particulas fica mais ampla, e a resisténcia a aglomeracao das particulas ten-
de a fica mais fraca. Além disso, quando o mondmero com insaturagio etilé-
nica soluvel em agua para a segunda etapa é adicionado em uma quantida-
de maior do que 200 partes em peso, um polimero de particulas finas é ge-
rado a partir do excesso de mondmero, de tal modo que a distribuicdo dos
tamanhos das particulas tende a fica mais ampla.

Em uma etapa de resfriamento da solugao da reagao de polime-
rizagao na primeira etapa, para precipitar o estabilizador de dispersao, a
temperatura de resfriamento ndo esta particularmente limitada porque a
temperatura de precipitacao do estabilizador de dispersdo difere dependen-
do dos tipos de estabilizador de dispersao ou dos tipos de um solvente. U-
sualmente, a temperatura de resfriamento é entre 100C e 50°C, e uma tur-
bidez branca é observada pela precipitagdo, de tal modo que a temperatura
de resfriamento possa ser determinada visualmente ou de acordo com um
turbidimetro.

As particulas secundarias obtidas de acordo com o método de
producéo da presente invengao tém um tamanho médio de particula (D) na
faixa entre 200 e 500 um, e de preferéncia, entre 250 e 450 um.

Quando as particulas secundarias tém um tamanho médio de
particula menor do que 200 um e sdo usadas em um material absorvente, ou
similares, ele nao é preferivel porque um fendbmeno no qual a difusao de li-
quido € inibido, em outras palavras, o bloqueamento do gel, possivelmente
ocorre, e a uniformidade é prejudicada devido a transferéncia das particulas.
Quando as particulas secundarias tém um tamanho médio de particula maior
do que 500 um e sao usadas em um artigo absorvente, ou similares, ele ndao

é preferivel porque o material absorvente posivelmente é parcialmente duro,
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e a flexibilidade é prejudicada.

Além disso, o tamanho médio de particula das partéculas se-
cundarias (D), baseado no tamanho médio de particula das particulas prima-
rias (d), fica dentro da faixa da férmula 5d/3+150<D<5d+150.

Neste caso, quando o tamanho de particula das particulas se-
cundéarias € menor do que a faixa acima, o numero de particulas primarias
que sdo aglomeradas € pequeno demais, de tal modo que a distribuicao dos
tamanhos das particulas das particulas secundarias seja suscetivel a uma
distribuicao dos tamanhos das particulas das particulas primarias, € uma
distribuicao dos tamanhos das particulas das particulas secundarias fique
mais ampla, e adicionalmente, as particulas primarias sdo possivelmente
agomeradas mais intimamente, e a resisténcia das particulas fica mais bai-
xa, e portanto, ele nao é preferivel. Por outro lado, quando o tamanho de
particula das particulas secundarias é maior do que a faixa acima, o numero
das particulas primarias que sao aglomeradas fica pequeno demais, de tal
modo que uma aglomeragao uniforme é menos possivel de ser gerada, e a
distribuicdo dos tamanhos das aprticulas fica mais ampla, e portanto, ele ndo
é preferivel.

Na presente invengao, um tratamento de pds-reticulagao é reali-
zado adicionando um agente de pds-reticulagcado em uma etapa desde a se-
gunda etapa de polimerizagao até a secagem, com o0 que uma excelente
capacidade de absorgao de agua sob pressdo pode ser obtida.

O agente de pods-reticulagao, mencionado acima, pode incluir
compostos que tém dois ou mais grupos funcionais reativos. Os exemplos
deles incluem compostos que contém grupos glicidila, tais como (po-
li)etilenoglicol-diglicidil-éter, (poli)glicerol-(poli)glicidil-éter, (po-
li)propilenoglicol-diglicidil-éter, e (poli)glicerol-diglicidil-éter; polietilenoglicol;
polipropilenoglicol; poliglicerina; pentaeritritol; etilenodiamina; polietilenoimi-
ne; e similares. Dentre eles, sao particularmente preferiveis polietilenoglicol-
diglicidil-éter, polipropilenoglicol-diglicidil-éter, e poliglicerol-diglicidil-éter.
Estes agentes de pds-reticulagdo podem ser usados isoladamnte ou em
combinagao de dois ou mais tipos.
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O agente de péds-reticulagao € adicionado em uma quantidade,
de preferéncia, na faixa entre 0,005% em mol e 1% em mol, e mais preferi-
velmente, na faixa entre 0,05% em mol e 0,5% em mol, baseado na quanti-
dade total do monémero, do ponto de vista de nao baixar a capacidade de
absorcdo de agua das particulas de resina absorventes de agua, e baixar
uma densidade de reticulagdao sobre sua superficie ou perto da sua superfi-
cie, para intensificar a capacidade de absor¢cao de agua sob pressao.

A cronologia para adicionar o agente de pds-reticulagéo nao esta
particularmente limitada, desde que o agente de pds-reticulacdo seja adicio-
nado depois da segunda etapa de polimerizagdo. O agente de poés-
reticulagao € adicionado, de preferéncia, na presencga de agua na faixa entre
1 e 400 partes em peso, mais preferiveimente na presencga de agua na faixa
entre 5 e 200 partes em peso, e com a maior preferéncia, na presenga de
agua na faixa entre 10 e 100 partes em peso, baseado em 100 partes em
peso do teor de sdlidos da resina absorvente de agua. Como assinalado a-
cima, o teor de agua depois da adigao do agente de pds-reticulagdo é con-
trolado, com o que as particulas de resina absorventes de agua sao mais
confortavelmente submetidas a reticulacao sobre sua superficie ou perto da
sua superficie, de tal modo que uma excelente capacidade de absorgdo de
agua sob presséo possa ser atingida.

Quando o agente de pds-reticulagao é adicionado, um solvente
organico hidrofilico pode ser usado como um solvente, conforme a ocasiao
exija. O solvente organico hidrofilico inclui, por exemplo, alcoois inferiores
tais como alcool metilico, alcool etilico, alcool n-propilico, e alcool isopropo-
pilico; cetonas tais como acetona e metil-etil-cetona; éteres tais como etoéxi-
etano, dioxano, e tetraidrofurano; amidas tais como N,N-dimetil-formamida;
sulféxidos tais como sulféxido de dimetila; e similares. Estes solventes orga-
nicos hidrofilicos podem ser usados isoladamente ou em combinagdo de
dois ou mais tipos.

Como mencionado acima, as particulas de resina absorventes
de agua submetidas ao tratamento de pds-reticulagdo depois da polimeriza-

¢ao sao ainda secas. O teor final de agua das particulas de resina absorven-
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tes de agua € de 20% ou menos, e de preferéncia entre 5 e 10%. Quando o
teor de 4gua das particulas de resina absorventes de agua excede 20%, ele
nao é preferivel porque a fluidez como pés fica mais baixa.

As particulas de resina absorventes de agua da presente inven-
¢ao assim obtidas tém um tamanho de particula apropriado, e tém também
um excelente grau de uniformidade da distribuicdo dos tamanhos das parti-
culas, uma alta taxa de retengcao do tamanho de particula depois do teste de
colisao das particulas, e ainda uma excelente capacidade de absor¢cdo de
agua sob presséo e taxa de retengdo da capacidade de absorcao de agua
sob pressao depois do teste de colisao de particulas. Portanto, as particulas
de resina absorventes de agua da presente invengdo sdo usadas adequa-
damente para um material absorvente ou um material de higiene pessoal,
usando o material absorvente.

Neste caso, o grau de uniformidade da distribuicdo os tamanhos
das particulas da taxa de retengdo do tamanho das particulas depois do tes-
te de colisdo das particulas, da capacidade de absorcao de agua sob pres-
sao, e da taxa de retencao da capacidade de absorgdo de agua sob pressao
depois do teste de colisdo das particulas sao determinadas de acordo com o
método de determinagao descrito nos exemplos enunciados abaixo.

Quando as particulas de resina absorventes de agua sao usadas
como um material absorvente fino, caso particulas grandes sejam abundan-
tes, ele nao é preferivel porque um material absorvente depois da compres-
sao fica parcialmente duro, e caaso particulas pequenas sejam abundan-
tes,ele ndo é preferivel porque as particulas possivelmente se movimentam
no material absorvente, e a uniformidade é prejudicada. Portanto, uma distri-
buicdo mais estreita dos tamanhos das particulas é preferivel, € um grau
menor de uniformidade é bom. Por causa das razdes acima, o grau de uni-
formidade da distribuicdo dos tamanhos das particulas fica adequadamente
na faixa entre 1,2 e 2,2, de preferéncia na faixa entre 1,2 e 2,0, e mais prefe-
rivelmente, na faixa entre 1,2 e 1,8.

Quando as particulas de resina absorventes de agua sao usadas

em um material absorvente fino, as que tém uma taxa de retencdo mais alta
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do tamanho de particula depois do teste de colisao de particulas sdo menos
possivelmente desintegradas, e nao apenas o grau de uniformidade da dis-
tribuicdo dos tamanhos das particulas € mantido, mas também uma qualida-
de do material absorvente é estabilizada, e melhores propriedades podem
ser mantidas. Portanto, a taxa de retengdo do tamanho de particula depois
do teste de colisdo de particulas é, de preferéncia, 80% ou mais, mais prefe-
rivelmente 85% ou mais, € com a maior preferéncia, 90% ou mais.

Além disso, quando as particulas de resina absorventes de agua
sdo usadas em um material absorvente fino, as que tém uma caapcidade
mais alta de absorgao de agua sob pressao podem absorver liquido também
em um uso sob carga. Portanto, a capacidade de absor¢do de agua sob
pressao €, de preferéncia, 30 mL/g ou mais preferivelmente, 33 mL/g ou
mais. Além disso, as que tém uma taxa de retengao mais alta da acpacidade
de absorgcédo de agua sob pressado depois do teste de colisdo de particulas
podem manter as propriedades do material absorvente. Portanto, a taxa de
retencéo da capacidade de absor¢do de agua sob pressao depois do teste
de colisdo de particulas €, de preferéncia, 80% ou mais, mais preferivelmen-
te 85% ou mais, e ainda mais preferivelmente, 90% ou mais.

EXEMPLOS

A invencao sera explicada ainda mais especificamente descrita
abaixo pelos exemplos, e a presente invengdo nao esta limitada apenas a
estes exemplos.

Exemplo 1

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
didmetro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de gas nitrogénio, e uma lamina de agi-
tagcdo, tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um diametro de la-
mina de 50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado
com 500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um
HLB de 3 (éster de agucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods
Corporation, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modifi-
cado com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax
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1105A) foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver
os estabilizadores de dispersdo, e depois disso, a solugao foi resfriada a
50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solucao aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréoxido de sdédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adicio-
nados a mistura para dissolver, para preparar uma solugao aquosa do mo-
ndmero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 450 rpm, a
solugao aquosa do mondmero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotacao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizacao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagao (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizacao foi subsmetida a uma destilagao azeotropica de agua e n-heptano,
usando um banho de dleo a 120°C, para removerpor destilacao apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 85 um.

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 128,8 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 174,9 g de uma solugdo aquosa de hidroxido de sdédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,16 g de persulfato de potassio e 12,9 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolvar, para preparar uma solugao a-
quosa do monOmero para a segunda etapa, e a temperatura da solugao foi
mantida em cerca de 25°C.
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A velocidade rotacional da agitagao da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 25°C, a solugcao aquosa do mondémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagdo foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de 6leo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 264,7 g de agua sao removidos por destilagao
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptane. Depois disso, 8,83 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subsequientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 231,2 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 332 um e um teor de agua de 6,3%. Os resultados da determinagao de
cada propriedade estéo indicados na Tabela 1.

Exemplo 2

Os mesmos procedimentos usados no Exemplo 1 foram realiza-
dos, exceto que a composi¢ao da solugdo aquosa do mondémero durante a
segunda etapa de polimerizagdao foi mudada para 174,8 g de uma solugéo
aquosa a 80,5% em peso de acido acrilico, 237,4 g de uma solucao aquosa
de hidréxido de sédio a 24,7% em peso, 0,21 g de persuitato de sdédio e
17,5 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida, e ainda a quantidade de desidrata-
¢ao por um refluxo de n-heptane depois da segunda epata de polimerizacao
foi mudada para 313,9 g, e a quantidade de uma solugdo aquosa a 2% de
etilenoglicol-diglicidil-éter depois da desidratagdo foi mudada para 10,7 g,
para dar 278,8 g de particulas de resina absorventes de agua emu ma forma

aglomerada das particulas esféricas. As particulas secundarias tinham um
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tamanho médio de particular de 468 um e um tero de agua de 5,6%. Os re-
sultados da determinag¢ao de cada propriedade estao indicados na Tabela 1.
Exemplo 3

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
didmetro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacéo,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um HLB
de 3 (éster de agucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods Corpo-
ration, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado
com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A)
foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os es-
tabilizadores de dispersao, e depois disso, a solugao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugédo aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sodio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adicio-
nados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo aquosa do mo-
némero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 500 rpm, a
solugcdo aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotagcao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de 4gua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizacao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizag¢ao (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizacao foi subsmetida a uma destilagdo azeotrépica de dgua e n-heptano,
usando um banho de 6leo a 120°C, para remover por destilacao apenas a

agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
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a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 60 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 147,8 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 199,9 g de uma solugédo aquosa de hidroxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,18 g de persulfato de potassio e 14,7 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, e a temperatura da solugao foi
mantida em cerca de 25°C.

A velocidade rotacional da agitagdo da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 25°C, a solugdo aquosa do mondémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de dgua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizacao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagdo.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de oleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotropica de
agua e n-heptano, com o que 284,5 g de agua sdo removidos por destilacido
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 9,57 g de
uma solugdo aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subseqglientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 252,3 g das particulas
de resina absorventes de d4gua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 384 um e um teor de agua de 7,0%. Os resultados da determinagao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.
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Exemplo 4

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
didmetro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacao,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um monobeenilato de hexaglicerila HLB
de 13,1 (fabricado por Nippon Oil & Fats Co., Ltd., Nonoion GV-106) e 0,92 g
de um copolimero de etileno e propileno modificado com anidrido maléico
(fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A) foi adicionado a ele. A
temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os estabilizadores de disper-
sao, e depois disso, a solugao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solucao aquosa de hidroxido de sodio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 18,4 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adi-
cionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo aquosa do
mondémero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 450 rpm, a
solugao aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotac¢édo in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de 4gua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizacao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagéo (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizacdo foi subsmetida a uma destilagao azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de 6leo a 120°C, para remover por destilagcdo apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 73 um).
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Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 128,8 g de uma solugcdo aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 174,9 g de uma solugdo aquosa de hidroxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,16 g de persulfato de potassio e 25,8 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solucao a-
quosa do monémero para a segunda etapa, e a temperatura da solucao foi
mantida em cerca de 205°C.

A velocidade rotacional da agitagao da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 20°C, a solu¢do aquosa do mondmero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizacao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de dleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagcao azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 269,7 g de agua sao removidos por destilagcao
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 6,62 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subseqglientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 234,3 g das particulas
de resina absorventes de dgua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundérias tinham um tamanho médio de particula
de 355 um e um teor de agua de 7,2%. Os resultados da determinagcao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo 5
Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um

diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
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funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacao,
tendo Idminas de pas com quatro entalhes, tendo um diametro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um monobeenilato de hexaglicerila com
um HLB de 13,1 (fabricado por Nippon Qil & Fats Co., Ltd., Nonoion GV-106)
e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado com anidrido
maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A) foi adicionado
a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os estabilizadores de
dispersao, e depois disso, a solugcao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugao aquosa de hidroxido de sédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 18,4 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adi-
cionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdao aquosa do
mondmero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 500 rpm, a
solugao aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotacao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizacao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagcao (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizagao foi subsmetida a uma destilagao azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de éleo a 120°C, para remover por destilagcdo apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 55 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 156,4 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso

de &cido acrilico, e 214,4 g de uma solucdo aquosa de hidréxido de sddio a
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24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,19 g de persulfato de potassio e 31,3 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo a-
quosa do monémero para a segunda etapa, e a temperatura da solugao foi
mantida em cerca de 20°C.

A velocidade rotacional da agitacdao da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 20°C, a solugdo aquosa do mondémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizacao.

Subseqilientemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de oleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotrdpica de
agua e n-heptano, com o que 299,1 g de agua sado removidos por destilagédo
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 7,45 g de
uma solugdo aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subsequentemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 260,8 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 322 um e um teor de agua de 6,8%. Os resultados da determinacao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo 6

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitagao,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de lamina de

50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
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500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um monobeenilato de hexaglicerila com
um HLB de 13,1 (fabricado por Nippon Oil & Fats Co., Ltd., Nonoion GV-106)
e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado com anidrido
maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A) foi adicionado
a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os estabilizadores de
dispersao, e depois disso, a solucao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sodio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 18,4 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adi-
cionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo aquosa do
mondmero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 600 rpm, a
solugao aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotacao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de 4gua a 70°C para elevar a temperatura,
€ a polimerizagao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagao (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizagdo foi submetida a uma destilagdo azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de dleo a 120°C, para remover por destilagcido apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e'
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 43 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 119,6 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 162,4 g de uma solugao aquosa de hidroxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,14 g de persulfato de potassio e 23,9 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
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foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, e a temperatura da solugéo foi
mantida em cerca de 25°C.

A velocidade rotacional da agitagdo da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 25°C, a solugdo aquosa do monémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizacao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de Gleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilacdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 259,8 g de agua sao removidos por destilacdo
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 6,35 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subsequentemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 228,3 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 252 um e um teor de agua de 8,2%. Os resultados da determinacéao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo 7

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitagéo,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de ldmina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um HLB
de 3 (éster de agucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods Corpo-
ration, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado
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com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A)
foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os es-
tabilizadores de disperséo, e depois disso, a solucao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugao aquosa de hidroxido de sédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adicio-
nados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo aquosa do mo-
némero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 350 rpm, a
solugdo aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotagao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizagao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizacéo (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizagao foi subsmetida a uma destilacdo azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de 6leo a 120°C, para remover por destilacdo apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 110 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 119,6 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso
de &cido acrilico, e 162,4 g de uma solugdo aquosa de hidroxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,14 g de persulfato de potassio e 12,0 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo a-
quosa do mondémero para a segunda etapa, e a temperatura da solugao foi

mantida em cerca de 28°C.
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A velocidade rotacional da agitagdo da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 28°C, a solugdo aquosa do mondédmero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagado foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de 6leo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 255,2 g de agua sao removidos por destilagao
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 8,46 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subseqiientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 224,6 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 395 um e um teor de adgua de 7,0%. Os resultados da determinagao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo 8

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacao,
tendo lAminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um HLB
de 3 (éster de agucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods Corpo-
ration, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado
com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A)
foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os es-

tabilizadores de dispersao, e depois disso, a solucao foi resfriada a 50°C.
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Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,28 g de
hidroxi-etil-celulose (fabricada por Sumitomo Seika chemicals Co., Ltd., HEC
Aw-15F), 0,11 g de persulfato de potassio e 18,4 mg de N,N'-metileno-
bisacrilamida foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma
solugao aquosa do mondmero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 400 rpm, a
solugéo aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotagao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizac¢ao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagao (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizagdo foi submetida a uma destilacdo azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de 6leo a 120°C, para remover por destilacdo apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 128 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 110,4 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 149,9 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,13 g de persulfato de potassio e 11,0 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugio a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, e a temperatura da solugao foi
mantida em cerca de 30°C.

A velocidade rotacional da agitagao da pasta fluida acima depois
da polimerizagéo foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
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resfriada a 30°C, a solugdo aquosa do mondmero acima para a segunda

~ etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por

30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizacao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de d6leo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 245,4 g de agua sao removidos por destilacao
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 8,10 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subsequiientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 213,9 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 482 um e um teor de agua de 6,4%. Os resultados da determinag¢do de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo Comparativo 1

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacéo,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um HLB
de 3 (éster de acucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods Corpo-
ration, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado
com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A)
foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os es-
tabilizadores de dispersao, e depois disso, a solugao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso de
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acido acrilico, e 154,1 g de uma solucdao aquosa de hidréoxido de soédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adicio-
nados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo aquosa do mo-
ndmero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 450 rpm, a
solugao aquosa do monémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotacao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizagao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagao (similarmente ao Exemplo 1 até esta hora, esta pas-
ta fluida depois da polimerizagcao foi submetida a uma destilacdo azeotropica
de agua e n-heptano, usando um banho de 6leo a 120°C, para remover por
destilagao apenas a agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-
heptano foi evaporado e a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas
resultantes tinham um tamanho médio de particula de 85 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 64,0 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 86,9 g de uma solucao aquosa de hidréxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,08 g de persulfato de potassio e 6,4 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, e a temperatura da solugdo foi
mantida em cerca de 25°C.

A velocidade rotacional da agitacao da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 25°C, a solugdo aquosa do mondémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por

30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
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nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagédo foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizacao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de 6leo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilacao azeotropica de
agua e n-heptano, com o que 195,9 g de agua sao removidos por destilagao
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 6,24 g de
uma solugdo aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subsequentemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 163,4 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 202 um e um teor de agua de 6,2%. Os resultados da determinacao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo Comparativo 2

Um frasco separavel cilindrico com fundo Redondo, tendo um
didmetro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacao,
tendo I&minas de pas com quatro entalhes, tendo um diametro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um HLB
de 3 (éster de agucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods Corpo-
ration, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado
com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A)
foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os es-
tabilizadores de disperséao, e depois disso, a solucao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugdo aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sdédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir

de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,11 g de
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persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida foram adicio-
nados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo aquosa do mo-
ndémero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 500 rpm, a
solugao aquosa do mondémero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotagao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizagao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagéao (similarmente ao Exemplo 3 até esta hora, esta pas-
ta fluida depois da polimerizagao foi submetida a uma destilagdo azeotropica
de agua e n-heptano, usando um banho de éleo a 120°C, para remover por
destilagao apenas a agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-
heptano foi evaporado e a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas
resultantes tinham um tamanho médio de particula de 60 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 211,6 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 287,4 g de uma solugao aquosa de hidréxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,25 g de persulfato de potassio e 21,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugido a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, e a temperatura da solugao foi
mantida em cerca de 25°C. _

A velocidade rotacional da agitagdo da pasta fluida acima depois
da polimerizag¢ao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 25°C, a solugdo aquosa do monémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C

para elevar a temperatura, e a polimerizacdo foi realizada, para dar uma
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pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagao.

Subseqlientemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de dleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 353,4 g de agua sao removidos por destilacdo
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 12,14 g
de uma solugédo aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a
mistura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subseqliientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 324,1 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 653 um e um teor de agua de 7,5%. Os resultados da determinagdo de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo Comparativo 3

Os mesmos procedimentos do Exemplo 1 foram realizados, ex-
ceto que a velocidade rotacional da agitagao durante a primeira etapa de
polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm, para dar 232,8 g de particulas de
resina absorventes de agua emu ma forma aglomerada das particulas esfé-
ricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula de
144 um e um teor de agua de 6,6%. Os resultados da determinagao de cada
propriedade estao indicados na Tabela 1 (incidentalmente, a pasta fluida
submetida a primeira etapa de polimerizacdo em uma velocidade rotacional
da agitacao de 1.000 rpom foi submetida a uma destilacdo azeotropica de
agua e n-heptano, usando um banho de éleo a 120°C para remover por des-
tilacdo apenas a dgua para a parte externa do sistema, e depois disso, o n-
heptano foi evaporado e a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas
resultantes tinham um tamanho médio de particula 25 um).

Exemplo Comparativo 4

Um frasco separavel cilindrico com fundo redondo, tendo um
diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacao,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um didmetro de lamina de

50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
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500 mL de n-heptano, e 0,92 g de um estearato de sacarose com um HLB
de 3 (éster de agucar S-370, fabricado por Mitsubishi-Kagaku Foods Corpo-
ration, Ryoto) e 0,92 g de um copolimero de etileno e propileno modificado
com anidrido maléico (fabricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A)
foi adicionado a ele. A temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os es-
tabilizadores de disperséao, e depois disso, a solucao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solucao aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,28 g de
hidroxi-etil-celulose (fabricada por Sumitomo Seika Chemicals Co., Ltd. HEC
AW-15F), 0,11 g de persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-
bisacrilamida foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma
solugao aquosa do monémero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 350 rpm, a
solugéo aquosa do mondmero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 30 min, enquanto que a rotacao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no
frasco foi imergida em um banho de agua a 70°C para elevar a temperatura,
e a polimerizagao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagéo (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizagao foi submetida a uma destilagcdo azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de 6leo a 120°C, para remover por destilacao apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso o n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho médio de particula de 172 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 156,4 g de uma solucédo aquosa a 80,5% em peso
de acido acrilico, e 212,4 g de uma solucdo aquosa de hidroxido de sédio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a

partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
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0,19 g de persulfato de potassio e 15,6 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugdo a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, € a temperatura da solucéo foi
mantida em cerca de 28°C.

A velocidade rotacional da agitagdo da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 28°C, a solugdo aquosa do mondmero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizacao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de dleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilagdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 293,4 g de agua sao removidos por destilacao
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 9,94 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. Subseqglientemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 259,9 g das particulas
de resina absorventes de agua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 1.122 um e um teor de agua de 5,8%. Os resultados da determinacao de
cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo Comparativo 5

Os mesmos procedimentos do Exemplo 8 foram realizados, ex-
ceto que a composigao da solugdo aquosa do monémero durante a segunda
etapa de polimerizacédo foi mudada para 55,2 g de uma solugdo aquosa a
80,5% em peso de acido acrilico, 75,0 g de uma solugdo aquosa de hidréxi-
do de sbdio a 24,7% em peso, 0,07 g de persulfato de potassio e 5,5 g de
N,N'-metileno-bisacrilamida, e ainda a quantidade de desidratacdo por um

refluxo de n-heptano depois da segunda etapa de polimerizacéo foi mudada
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para 185,3 g e a quantidade de uma solugdo aquosa de etilenoglicol-
diglicidil-éter depois da desidratagao foi mudada para 5,89 g, para dar 155,0
g de particulas de reina absorventes de agua emu ma forma aglomerada das
particulas esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de
particula de 302 um e um teor de agua de 6,2%. Os resultados da determi-
nagao de cada propriedade estao indicados na Tabela 1.

Exemplo Comparativo 6

Um frasco separavel cilindrico com fundo redondo, tendo um
diametro interno de 100 mm, equipado com um condensador de refluxo, um
funil gotejante, um tubo de entrada de nitrogénio, e uma lamina de agitacéo,
tendo laminas de pas com quatro entalhes, tendo um diametro de lamina de
50 mm como um agitador foi preparado. Este frasco foi carregado com
500 mL de n-heptano, e 1,38 g de um monoestearato de sorbitano com um
HLB de 4,7 (fabricado por Nippon Qil & Fats Co., Ltd. SP-60R) e 0,46 g de
um copolimero de etileno e propileno modificado com anidrido maléico (fa-
bricado por Mitsui Chemicals, Inc., Hi-wax 1105A) foi adicionado a ele. A
temperatura foi elevada a 80°C para dissolver os estabilizadores de disper-
sao, e depois disso, a solugao foi resfriada a 50°C.

Por outro lado, um frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugao aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 154,1 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sédio a
20,0% em peso foi adicionado sob a forma de gotas sob resfriamento a partir
de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso, 0,28 g de
hidréxi-etil-celulose (fabricada por Sumitomo Seika Chemicals Co., Ltd, HEC
AW-15F), 0,11 g de persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-
bisacrilamida foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma
solugédo aquosa do mondémero para a primeira etapa.

Ajustando a velocidade rotacional do agitador em 370 rpm, a
solugao aquosa do mondmero acima foi adicionada ao frasco separavel aci-
ma, e a mistura foi mantida a 35°C por 15 min, enquanto que a rotagao in-
terna do sistema foi substituida por nitrogénio. Depois disso, a mistura no

frasco foi imergida em um banho de dgua a 70°C para elevar a temperatura,
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€ a polimerizagao foi realizada, para dar uma pasta fluida depois da primeira
etapa de polimerizagao (incidentalmente, esta pasta fluida depois da polime-
rizacdo foi submetida a uma destilagdo azeotrépica de agua e n-heptano,
usando um banho de dleo a 120°C, para remover por destilagdo apenas a
agua para o exterior do sistema, e depois disso 0 n-heptano foi evaporado e
a mistura foi seca. As particulas primarias esféricas resultantes tinham um
tamanho medio de particula de 146 um).

Por outro lado, outro frasco Erlenmeyer com um volume de
500 mL foi carregado com 92 g de uma solugédo aquosa a 80,5% em peso de
acido acrilico, e 124,9 g de uma solugdao aquosa de hidroxido de sodio a
24,7% em peso foi adicionada sob a forma de gotas a ela sob resfriamento a
partir de uma fonte externa, para neutralizar 75% em mol. Depois disso,
0,11 g de persulfato de potassio e 9,2 mg de N,N'-metileno-bisacrilamida
foram adicionados a mistura para dissolver, para preparar uma solugiao a-
quosa do mondmero para a segunda etapa, e a temperatura da solucao foi
mantida em cerca de 22°C.

A velocidade rotacional da agitagédo da pasta fluida acima depois
da polimerizagao foi mudada para 1.000 rpm. Depois disso, a pasta fluida foi
resfriada a 22°C, a solugdo aquosa do mondémero acima para a segunda
etapa foi adicionada a parte interna do sistema, e a mistura foi mantida por
30 minutos, enquanto que a velocidade interna do sistema foi substituida por
nitrogénio.

Novamente, o frasco foi imergido em um banho de agua a 70°C
para elevar a temperatura, e a polimerizagao foi realizada, para dar uma
pasta fluida depois da segunda etapa de polimerizagao.

Subsequentemente, a temperatura foi elevada usando um banho
de oleo a 120°C e a pasta fluida foi submetida a destilacdo azeotrépica de
agua e n-heptano, com o que 225,8 g de agua sao removidos por destilagio
para o exterior do sistema sob refluxo em n-heptano. Depois disso, 7,36 g de
uma solugao aquosa a 2% de etilenoglicol-diglicidil-éter foi adicionada a mis-
tura, e a mistura foi mantida a 80°C por 2 horas. SubseqUentemente, o n-
heptano foi evaporado, e a mistura foi seca, para dar 195,1 g das particulas
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de resina absorventes de dgua em uma forma aglomerada das particulas
esféricas. As particulas secundarias tinham um tamanho médio de particula
de 478 um e um teor de agua de 5,9%. Os resultados da determinacido de
cada propriedade estdo indicados na Tabela 1.
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A capacidade de absorcao de agua, o tamanho médio de parti-
cula, o grau de uniformidade da distribuicao dos tamanhos das particulas, a
taxa de retengé@o do tamanho de particula depois do teste de colisao de par-
ticulas, a capacidade de absorcdo de agua sob pressdo depois do teste de
coliséo das particulas, das particulas de resina absorventes de dgua obtidas
em cada exemplo e Exemplo Comparativo foram determinadas de acordo
com os métodos que se seguem.

Capacidade de Absorcdo de Agua

Um bécher de 500 mL foi carregado com 500 g de solucgao sali-
na a 0,9% em peso, e a ela foram adicionados 2,0 g das particulas de resina
absorventes de agua, e a mistura foi agitada por 60 minutos. Um peso
Wa (g) de uma peneira-padrao JIS tendo uma abertura de 75 um foi deter-
minada previamente, e o conteuddo do bécher acima foi filtrado usando esta
peneira. Depois, a peneira foi deixada por 30 minutos em um estado tal que
a peneira foi inclinada em um angulo de inclinagdo de cerca de 30 graus em
relagédo a horizontal para filtrar o excesso de agua.

Um peso Wb (g) da peneira que contém o gel absorvido com
agua foi determinado, e a capacidade de absorgdo de agua foi obtida pela
seguinte férmula:

Capacidade de Absorcdo de Agua (g/g) = (Wb - Wa)/2,0

Tamanho Médio de Particula de Particulas Primarias

Dentro de 50 g das particulas de resina absorventes de agua
misturou-se 0,25 g de uma silica amorfa (fabricada por Degussa Japan Co.,
Ltd., Sipernat 200), como um lubrificante.

Peneiras-padrao JIS, tendo aberturas de 500 um, 250 um,
180 um, 150 ym, 106 um, 75 um, e 38 um, e um tacho recebedor foram
combinadas em ordem a partir do topo. As particulas de resina absorventes
de agua acima foram colocadas sobre a peneira superior, e batidas por
20 minutos com uma batedeira ro-tap (uma batedeira rotativa e agitadora).

A seguir, as relagdes entre a abertura da peneira e uma integral
de um peso percentual das particulas de resina absorventes de dgua rema-
nescentes sobre a peneira foram plotadas em um papel de probabilidade
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logaritmica, calculando o peso das particulas de resina absorventes de agua
remanescentes sobre cada peneira como um peso percentual para uma
quantidade inteira, e acumulando as porcentagens em ordem, comeg¢ando
por aquelas que tém tamanhos de particulas maiores. Um tamanho de parti-
cula correspondente a uma porcentagem de peso cumulativa do peso de
50% foi definido como um tamanho médio de particula das particulas prima-
rias, unindo as plotagens sobre um papel de probabilidade logaritmica em
uma linha reta.

Tamanho Médio de Particula das Particulas Secundarias

Dentro de 100 g das particulas de resina absorventes de agua,
misturou-se 0,5 g de uma silica amorfa (fabricada pela Degussa Japan Co.,
Ltd., Sipernat 200), como um lubrificante.

Nesta determinacao, entre 13 peneiras-padrdao JIS (peneiras
com aberturas de 2,36 mm, 1,7 mm, 1,4 mm, 850 um, 600 um, 500 um,
355 um, 300 um, 250 um, 180 um, 106 um, 75 um, e 45 um), 7 peneiras
consecutivas sdao usadas.

As particulas de resina absorventes de agua acima foram colo-
cadas sobre o topo de uma peneira combinada com peneiras que tém aber-
turas de 600 um, 500 um, 355 um, 300 um, 250 um, 180 um, e 106 um, e
um tacho recebdor em ordem, e batidas por 20 minutos com uma batedeira
ro-tap (uma batedeira rotativa e rotating e agitadora).

A seguir, as relagdes entre a abertura da peneira e uma integral
de um peso percentual das particulas de resina absorventes de agua rema-
nescentes sobre a peneira foram plotadas em um papel de probabilidade
logaritmica, calculando o peso das particulas de resina absorventes de agua
remanescentes sobre cada peneira como um peso percentual para uma
quantidade inteira, e acumulando as porcentagens em ordem, comeg¢ando
por aquelas que tém tamanhos de particulas maiores. Um tamanho de parti-
cula correspondente a uma porcentagem de peso cumulativa do peso de
50% foi definido como um tamanho médio de particula das particulas prima-
rias, unindo as plotagens sobre um papel de probabilidade logaritmica em
uma linha reta.
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Quando qualquer uma das porcentagem em peso da resina ab-
sorvente de agua permaneceu sobre a peneiras mais superior ou que per-
maneceu sobre a bandeja mais inferior excedia 15,9%, o grau de uniformi-
dade enunciado abaixo foi obtido precisamente. Portanto, a combinagdo de
7 peneiras consecutivas selecionada novamente a partir das peneiras acima,
e o tamanho médio de particula foi determinado novamente de tal modo que
0 peso percentual das resinas absorventes de agua permanecesse sobre a
peneira superior € permeneceu sobre a bandeja mais inferior fossem 15,9%
ou mais baixa.

Grau de Uniformidade da Distribuicao dos Tamanhos das Particulas

Na determinacao acima do tamanho médio de particula das par-
ticulas secundarias, um tamanho de particula correspondente a um peso
percentual cumulativo de 15,9% (X1) e um tamanho de particula correspon-
dente a um peso percentual cumulativa de 84,1% (X2) foram obtidos, e o
grau de uniformidade foi obtido pela seguinte férmula:

Grau de Uniformidade = X1/X2

Em outras palavras,quando a distribuicao dos tamanhos das par-
ticulas é estreita, o grau de uniformidade fica perto de 1, e quando a distribu-
icdo dos tamanhos das particulas fica mais ampla, o grau de uniformidade
fica maior do que 1.

Taxa de Retengado do Tamanho de Particula Depois do Teste de Colisdo de
Particulas

A taxa de retencdo do amanho de particula no teste de colisao
de particulas das particulas de resina absorvents de agua foi obtida determi-
nando a distribuicao dos tamanhos das particulas quando as particulas de
resina absorventes de agua foram colididas sobre uma placa de colisdo, u-
sando um aparelho de teste X cujo desenho foi ilustrado na Figura 1.

O aparelho de teste X ilustrado na Figura 1 compreende um ali-
mentador afunilado (com uma tampa) 1, um tubo 2 de introdugao de ar pres-
surizado, um bico de inje¢cdo 3, uma placa de colisdao 4, e um fluximetro 5. O
tubo 2 de introdugado de ar presurizado € introduzido na parte interna do ali-

mentador 1, e o bico de injecdo 3 é conectado ao alimentador 1. O tubo 2 de
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introdugédo de ar pressurizando tem um diametro externo de 3,7 mm e um
diametro interno de 2,5 mm. O bico de inje¢gao 3 tem um diametro externo de
8 mm, um didmetro interno de 6 mm, e um comprimento de 300 mm. A placa
de colisao 4 é feita de SUS304 e tem uma espessura de 4 mm, e a distancia
entre a extremidade do bico de injegao 3 e a placa de colisdo 4 é fixada em
10 mm. O fluximetro 5 é ajustado de tal modo que a vazdo de ar pressuriza-
do seja de 50 m/s na extremidade do bico de injegao 3.

No aparelho de teste X que tem a consituigdo como descrita a-
cima, primeiramente, 100 g de particulas de resina absorventes de agua 6
cujo tamanho médio de particula antes da colisdo (A1) foi determinado pre-
viamente sao colocados no alimentador 1, e a tampa do alimentador é fe-
chada. Subsequentemente, o ar pressurizando cuja pressao foi ajustada é
introduzido a partir do tubo 2 de introdugao de ar pressurizando, e as parti-
culas de resina absorventes de dgua 6 sao injetadas a partir do bico de inje-
¢ao 3 até a placa de colisao 4. As resinas absorventes de agua depois de
injetar e colidir a quantidade inteira sao coletadas, e a distribuicdo dos tama-
nhos das particulas é determinada para obter um tamanho médio de particu-
la depois da colisao (A2).

Usando o valor determinado resultante, a taxa de reteng¢éao do
tamanho de particula depois do teste de colisao foi obtido pela seguinte fér-
mula:

Taxa de Retengao do Tamanho de Particula Depois do Teste de Colisdo de
Particulas (%) = [A2/A1] x 100
Capacidade de Absorcdo de Aqua Sob Pressdo

A capacidade de absorgcdo de agua das particulas de resina ab-
sorventes de agua sob pressao foi determinada usando um aparelho de me-
dicao Y ilustrado na Figura 2.

O aparelho de medigao Y ilustrado na Figura 2 compreende uma
sec¢éo de bureta 1, um tubo de chumbo 2, uma chapa de medigdo 3, e uma
sec¢do de medicdo 4 colocada sobre a chapa de medigdo 3. A secdo da bu-
reta 1 sdo conectados um botoque de borracha 14 sobre o topo de uma bu-
reta 10, e um tubo 11 de introdugao de ar e um registro 12 na parte do fundo
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de uma bureta 10, e ainda, o tubo 11 de introducao de ar tem um registro 13
na extremidade. O tubo 2 de chumbo fica afixado entre a se¢ado da bureta 1
e a chapa de medicao 3. O tubo de chumbo 2 tem um didmetro de 6 mm.
Um furo com um didmetro de 2 mm é feito na secédo central da chapa de
medi¢do 3, e o tubo de chumbo 2 é conectado a ele. A secdo de medicao 4
tem um cilindro 40 (feito de Plexiglas), uma tela de nailon 41 aderida a parte
do fundo do cilindro 40, e um peso 42. O cilindro tem um didmetro interno de
20mm. A tela de nailon 41 tem uma abertura de 75 um (de malha
200 mesh), e as particulas de resina absorventes de agua 5 sdo espalhadas
uniformemente sobre a tela de nailon 41 depiis da dterminagdo. O peso 42
tem um didmetro de 19 mm e uma massa de 59,8 g. O peso é colocado so-
bre as particulas de resina absorventes de agua 5, de tal modo que uma
carga de 2,07 kPa possa ser aplicada as particulas de resina absorventes de
agua 5.

A seguir, os procedimentos de determinagao serao descritos. A
determinacéao é realizada em uma sala a 25°C. Primeiramente, o registro 12
e o registro 13 na secao da bureta 1 sao fechados, e 0,9% em peso de solu-
¢ao salina ajustada para 25°C é vertido a partir do topo da bureta 10 e o to-
po da bureta € tampado com o botoque de borracha 14. Depois disso, o re-
gistro 12 e o registro 13 na secao da bureta 1 sdo abertos. A seguir, a altura
da chapa de medigao 3 é ajustada de tal modo que o nivel da superficie do
0,9% em peso de solugao salina flua para fora a partir de um orificio do tubo
de chumbo na seg¢ao central da chapa de medigédo 3 e a superficie superior
da chapa de medi¢cao 3 sejam da mesma altura.

Separadamente, 0,10 g das particulas de resina absorventes de
agua 5 é espalhado uniformemente sobre a tela de nailon 41 no cilindro 40,
e o peso 42 é colocado sobre as particulas de reina absorventes de agua 5,
para preparar a segao de medicao 4. Subsequentemente, a se¢cdao de medi-
¢ao 4 é colocada de tal modo que sua se¢ao central fique em alinhamento
com um orificio do tubo de chumbo na sec¢ao central da chapa de medigao 3.

A reducao de volume de 0,9% em peso de solugdo salina na

bureta 10, isto é, o volume de 0,9% em peso de solugao salina absorvido
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pelas particuas de resina absorventes de agua 5, Wc (mL), é lido a partir de
um ponto no tempo no qual as particulas de resina absorventes de agua 5
comecaram a absorver agua. A capacidade de absorgdao de agua das parti-
culas de resina absorventes de agua 5 sob pressao depois de 60 minutos
passada desde o inicio da absorcao de agua foi obtida pela seguinte férmu-
la:

Capacidade de Absor¢édo de Agua Sob Pressio (mL/g) = Wc/0,10

Taxa de Retengdo da Capacidade de Absorcdo de Agua Sob Pressdo De-

pois do Teste de Colisao

Cem gramas de particulas de resina absorventes de agua cuja
capacidade de absor¢ao de agua sob pressao antes do teste de colisao (B1)
tinha sido determinada previamente de acordo com o método descrito acima
na capacidade de absorgao de dgua sob pressao, foram submetidos ao teste
de colisao de particulas, de acordo com o método acima descrito na taxa de
retengao do tamanho de particula depois do teste de colisdo de particulas.

Usando as particulas de resina absorventes de agua coletadas,
a capacidade de absorgédo de dgua sob presséao foi determinada novamente
de acordo com o método descrito na capacidade de absorgdo de dgua sob
presséo, para obter uma capacidade de absor¢ao de agua sob pressao de-
pois do teste de colisao de particulas (B2).

Usando o valor determinado resultante, a taxa de retengao da
capacidade de absorgao de dgua sob pressao depois do teste de colisdo de
particulas, foi obtido pela seguinte férmula:

Taxa de Retencdo da Capacidade de Absorcdo de Agua Sob
Presséo Depois do Teste de Colisdo de Particulas (%) = [B2/B1] x 100
Teor de Agua

A quantidade de 2 g das particulas de resina absorventes de
agua foi pesada precisamente (Wd (g)) em em estojo de folha de aluminio
(N2 8) previamente tarado. A amostra acima foi secda por 2 horas com uma
estufa com convecgao forgada (fabricada pela ADVANTEC) ajustada emu
ma temperatura interna de 105°C. Depois disso, a amostra seca foi deixada

resfriar em um dessecador, e um peso We (g) das particulas de resina ab-
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sorventes de agua depois da secagem foi entdo determinado. O teor de a-
gua das particulas de resina absorventes de agua foi calculado pela seguinte
férmula:

Teor de Agua (%) = [Wd - We)/Wd x 100
APLICABILIDADE INDUSTRIAL

De acordo com o método de produgdo da presente invengéo,
podem ser obtidas particulas de resina absorventes de agua que tém um
tamanho de particula apropriado, uma distribuicdo estreita dos tamanhos
das particulas, uma alta resisténcia das paticulas, e uma excelente capaci-
dade de absorgéo de agua sob pressdo. As particulas de resina absorventes
de agua que tém as propriedades supramencionadas sdo usadas adequa-
damente em um material para higiene pesssoal.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

Figura 1 - Uma vista esquematica que ilustra um desenho da

constituigdo de um aparelho para realizar o teste de colisao.

Figura 2 - Uma vista esquematica que ilustra um desenho da
constituicao de um aparelho para determinar a capacidade de absorcao de
agua sob pressao.

LISTAGEM DE REFERENCIA

aparelho do teste de colisao

alimentador

tubo de introdugao de ar pressurizado
bico de injegao

Placa de Colisao

fluximetro

particulas de resina absorventes de agua

< O 0O A N 2 X

aparelho de medicao

1 sec¢ao de bureta

10 bureta

11 tubo de introducao de ar
12 registro

13 registro
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botoque de borracha
tubo de chumbo
chapa de medicao
secao de medigcao
cilindro

malha de nailon
peso

particulas de resina absorventes de agua.
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REIVINDICAGCOES

1. Método para produzir particulas de resina absorventes de a-
gua, nas quais o tamanho médio de particula das particulas primarias (d) e
um tamanho médio de particula das particulas secundarias (D) satisfazem a
relagédo da férmula 5d/3+150<D<5d+150, compreendendo as etapas de:

(1) submeter um mondémero com insaturagdo etilénica soluvel
em agua a uma primeira etapa de reagao de polimerizagdo em suspensao
em fase reversa, em um solvente hidrocarbdnico de petréleo, na presenca
de um estabilizador de dispersdo, para dar particulas primarias esféricas
com um tamanho médio de particula (d) entre 30 e 130 um;

(2) resfriar a solugdo da reagdo de polimerizagdo, para precipitar
o estabilizador de dispersao; e

(3) realizar uma segunda etapa de reagao de polimerizagdo em
suspensao em fase reversa adicionando o monémero com insaturagao etilé-
nica soluvel em agua para a segunda etapa a solugao da reagao de polime-
rizagcdo para aglomerar as particulas primarias, para dar particulas secunda-
rias com um tamanho médio de particula (D) entre 200 e 500 um.

2. Método, de acordo com a reivindicagao 1, em que o estabili-
zador de dispersao é pelo menos um membro selecionado do grupo que
consiste em ésteres de acidos graxos com sacarose e ésteres de acidos
graxos com poliglicerol.

3. Método, de acordo com a reivindicagao 2, em que pelo menos
um membro selecionado de polietiieno modificado com anidrido maléico,
polipropileno modificado com anidrido maléico, copolimero de etileno e pro-
pileno modificado com anidrido maléico, polietileno oxidado, e copolimero de
etileno e acido acrilico, é usado junto com o estabilizador de dispersao.

4. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes de 1
a 3, em que o monémero com insaturacgao etilénica soluvel em agua é acido
acrilico, acido metacrilico, ou um sal de metal alcalino dos mesmos.

5. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes de 1
a 4, caracterizado pelo fato de que um tratamento de pds-reticulagao é reali-

zado adicionando um agente reticulante depois da segunda etapa de reagao
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de polimerizagdo em suspensao em fase reversa.

6. Particulas de resina absorventes de agua em uma forma a-
glomerada das particulas esféricas, obteniveis pelo método como definido
em qualquer uma das reivindicagdes de 1 a 5, em que as particulas de resi-
na absorventes de agua tém um grau de uniformidade de distribuicao dos
tamanhos das particulas de 1,2 a 2,2.

7. Particulas de resina absorventes de agua em uma forma a-
glomerada das particulas esféricas, obteniveis pelo método como definido
em qualquer uma das reivindicagdes de 1 a 5, em que as particulas de resi-
na absorventes de agua tém uma taxa de retencao do tamanho de particula
de 80% ou mais depois do teste de colisdo de particulas.

8. Particulas de resina absorventes de agua em uma forma a-
glomerada das particulas esféricas, obteniveis pelo método como definido
em qualquer uma das reivindicagdes de 1 a 5, em que as particulas de resi-
na absorventes de agua tém uma capacidade de absor¢do de agua de
30 mlL/g ou mais sob pressdo antes do teste de colisdo de particulas e uma
taxa de retencao da capacidade de absorcao de agua de 80% ou mais sob

pressao depois do teste de colisao de particulas.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "PROCESSO PARA PRODUGAO DE PARTICULA
DE RESINA ABSORVENTE DE AGUA E PARTICULA DE RESINA AB-
SORVENTE DE AGUA PRODUZIDA PELO PROCESSO".

A presente invengao refere-se a um método para produzir parti-
culas de resina absorvente de agua, no qual o tamanho médio de particula
das particulas primarias (d) e um tamanho médio de particula das particulas
secundarias (D) satisfazem a relacdo da formula 5d/3+150<D<5d+150, com-
preendendo as etapas de:

(1) submeter um monémero com insaturagdo etilénica soluvel
em agua a uma primeira etapa de reagao de polimerizagdo em suspensao
em fase reversa, em um solvente hidrocarbonico de petréleo, na presenga
de um estabilizador de dispersdo, para dar particulas primarias esféricas
com um tamanho medio de particula (d) entre 30 e 130 um;

(2) resfriar a solugdo da reagao de polimerizagdo, para precipitar
o estabilizador de dispersao; e

(3) realizar uma segunda etapa de reagao de polimerizagdo em
suspensdo em fase reversa adicionando o0 monémero com insaturagao etilé-
nica soluvel em agua para a segunda etapa a solugao da reagao de polime-
rizagao para aglomerar as particulas primarias, para dar particulas secunda-
rias com um tamanho médio de particula (D) entre 200 e 500 um.
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