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METODO PARA HIDROFILIZAR MATERIAIS DE ESPUMA ABSORVENTE

CAMPO DO INVENTO

A presente invengfo esta relaciona-
da com um método para convers&o de espumas poliméricas nor-
malmente hidrofdbicas em espumas hidrofflicas. As espumas
assim "hidrofilizadas" s&o adequadas para uso em invencdes
absorventes tais como fraldas, vestuario para adultos incon-
tinentes, pensos higiénicos, 1ligaduras e semelhantes, que
estejam especialmente adaptados para absorver varios flui-
dos corporais aquosos.

ENQUADRAMENTO GERAL DA INVENGCAO

Na prdtica comercial conhece-se bem
uma larga variedade de materiais de espuma, ou de "espon-
jas™, vulgares, que absorvem eficazmente a humidade . Tipi-
camente, tais espumas s&o estruturas de células abertas e
compreendem varios materiais celuldsicos ou poliméricos. HA
bastante tempo que se utilizam, por exemplo, varios poliure-
tanos e materiais semelhantes para preparar espumas sinté-
ticas. Como é conhecido na técnica, os materiais de espuma
funcionam mais eficientemente como absorventes de 1liquidos
aquosos quando as suas superficies sfo substancialmente hi-
drofilicas. Contudo, muitas espumas sintéticas s&o prepara-
das pela polimerizagdo de mondmeros organicos que produzem
espumas poliméricas que s&o de natureza substnacialmente
hidrofébica. Consequentemente, tem sido dada uma atencgso
consideravel a pesquisa de meios que transformem as espumas

sintéticas fazeno-as passar de hidrofdbicas a hidrofilicas.
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Sabe-se, por exemplo, que alguns ti-

pos de espuma tém sido

preparados usando certos mondomeros

seleccionados que conferem,

eles mesmo,

pelo menos algum

grau de caracter hidrofilico a

espuma polimerizada resul-

tante.

Tais mondmeros s&o, nesse caso, incorporados na es-

trutura basica da rede de espuma durante o

processo de po-

limerizacgédo.

Infelizmente, os substituintes hidrofilicos

presentes nos monémeros podem modificar indesejavelmente as

caracteristicas bdsicas da espuma resultante.

que a espuma resultante possa ter o caracter

Assim, ainda
hidrofilico

desejado, ela pode perder algumas das suas outras

carac-

teristicas estruturais ou qualidades de desesmpenho deseja-

veis. Além disso, tais mondmeros hidrofilicos, especiali

zados, podem ser caros em relagfo aos mondmeros correntes
usados para preparar as espumas podendo, assim, a sua utili

zagdo aumentar o custo global da espuma.

Noutros processos, algumas espumas
tém sido tratadas para dotar as suas estruturas poliméri-

cas de grupos substituintes anidnicos tais como porg¢des car-

boxilato ou sulfonato.

Tais

substituintes anidnicos podem

ser eficazes na hidrofilizacg8o da

superficie das espumas,

mas, infelizmente, a sua utilizac8o pode

originar espumas

bastante bastante rigidas e com falta de elasticidade. Tais
espumas n&o sdo Optimas em termos de conforto quando usadas
em contacto estreito com a pele humana, como, por exemplo,

em fraldas e artigos higiénicos.

Nalguns casos, as espumas sintéticas
hidrofdbicas podem-se tornar hidrofflicas através da in-
corporacdo de pequenas quantidades de agentes tensio-acti-
vos na matriz da espuma. Embora, isto possa tornar uma
espuma hidrofilica e bastante Util para alguns propdsitos,
as espumas que contém agentes tensio-activos nem sempre
sgdo adequadas para uso prolongado em contacto com a pele,

ja que o agente tensio-activo pode causar irritacdo a
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pele. Além disso, alguns agentes tensio-activos, por exem-
plo os solUveis em égua, podem-se desligar da espuma e
dissolver no fluido que esteja a ser absorvido pela espuma.
Isto pode modificar significativamente a tens&o superfi- .
cial do flufdo e afectar dramaticamente a forga com a qual
ele é retido pela espuma.

0 fabrico de espumas hidrofilicas
destinadas a absorver fluidos em artigos higiénicos, espe-
cialmente em fraldas e pensos higiénicos descartaveis, re-
quer que as espumas tenham n&o apenas propriedades supe=-
riores de manipulac&o de fluidos, mas também que sejam con-
fortaveis para o utilizador e seguras quando usadas em
estreita proximidade com a pele humana durante periodos
prolongados. Além disso, é importante para o desempenho de
espumas delineadas para uso em fraldas e produtos catame-
niais que as propriedades de fluidez dos flufdos corporais,
tais como urina e fluxos menstruais, nfo sejam substancial-
mente afectadas pelo agente de hidrofilizagdo, tal como
pode acontecer quando alguns agentes tensio-activos, p.ex.,
os soluveis em dgua, s&o usados para hidrolizar espumas ab-
sorventes. De acordo com o exposto, um meio de hidrofili-
zagdo de espumas absorventes seguro, eficaz e econdmico
¢ substancialmente interessante para o fabricante de tais
produtos. A presente inveng&o proporciona um método de
hidrofilizag8o de espuma e eficaz que preenche os requisi-

tos referidos anteriormente.

ENQUADRAMENTO TECNICO

A Patente U.S. 3 563 243, de Lind-
quist, concedida em 16 de Fevereiro de 1971, esta rela-
cionada com o uso de espumas de poliuretano com substituin
tes de oxialquileno em fraldas. Veja-se, também, o Pedido
de Patente Japonesa 02-239863, de Kao, revelado em 21 de
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Setembro de 1990.

A Patente U.S. 4 612 334, de Jones
e outros, concedida em 16 de Setembro de 1986 e a Patente
U.S. 4 606 958, de Haq e outros, concedida em 19 de Agosto
de 1986 est8o ambas relacionadas com certas espumas que posS-
suem grupos anidnicos substituintes carboxi e outros.

0 Pedido de Patente EP/199762 da Uni-
lever, publicado em 18 de Janeiro de 1989 refere-se ao uso
do cloreto de calcio no fabrico de espumas de elevada emul-

s8o de fase interna.

A Patente U.S. 4 985 467, de Kelly e
outros, concedida em 15 de Jjaneiro de 1991 revela espuma
de poliuretano hidrofilica compreendendo material superab-
sorvente. Esta patente também sita as seguintes referéncias
relacionadas com espumas absorventes e/ou outros materiais
absorventes: Patentes U.S. 4 104 435; U4 717 7383
I 725 629; 4 076 663 4 ush 268; 4 337 181;
4 133 T784; 3 669 103; 4 46l 4285 4 394 930;
3 900 0303 4 239 0433 4 731 391 e Japonesas 55-
-168104 (1982); 57-92032 (1982); também as Patentes
U.S. 3 021 2903 3 171 820; 3 175 025; 4 359 558;
e U4 521 54U,

As Patentes U.S. 4 797 310, de
Barby e outros, concedida em 10 de Janeiro de 1989; U.S.
4 788 225; de Edwards e outros, concedida em 29 de Novem
bro de 1988; e U.S. U4 522 953, de Barby e outros, conce-
dida em 11 de Junho de 1985 estf8o todas relacionadas com
materiais poliméricos porosos (espumas), contendo alguns
deles agentes tensio-activos e que sfo presumivelmente hi-

drofilicos.
SUMARIO DA INVENGAO

A presente invengdo proporciona um
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método para tornar espumas poliméricas substancialmente
hidrofdébicas adequadas a absorcdo de 1{quidos hidrof{licos|
No primeiro passo de um tal método, incorpora-se tanto um
certo tipo de agente tensio-activo, e wuma solugdo formada
por um solvente, tal como agua, como um certo tipo de sal
de agente de hidrofilizag¢do, num material de espuma poli-
mérica que é substancialmente hidrofdbica na auséncia de
agentes de hidrofilizac¢&o residuais ou adicionados. Num
segundo passo do método da presente invengdo, este mate-
rial de espuma polimérica é seco para remover o solvente
do mesmo e para dessa forma deixar incorporada no material
de espuma uma quantidade tanto do agente tensio-activo

de hidrofilizacgdo, distribuido de forma substancialmente
uniforme, como do sal do agente de hidrofilizacdo. O agen
te tensio-activo empregue é um que seja substancialmente
insolivel em dgua, suave e relativamente n&o irritante

para a pele. Os sais de agentes de hidrofilizac#o especi-
ficos que sfo essencialmente empregues neste método s&o
sais de cdlcio e magnésio, tais como cloreto de cileio e
cloreto de magnésio, hidratados ou hidrativeis e toxico-
logicamente aceitdveis.

A presente invengdo é também dirigida
aos proprios materiais de espuma polimérica hidrofilizada
que sejam adequados para absorcg&o de liquidos hidrofilicos.
Tais espumas tém os sais de agentes de hidrofilizacdo e
os agentes tensio-activos mencionados anteriormente,
incorporados nas mesmas em quantidades hidrofilizantes,
distribuidas de forma substancialmente uniforme, compreen-
dendo pelo menos cerca de 0,05 % em peso da espuma. Tais
espumas, além disso, n&o contém mais do que cerca de 50%

em peso da espuma de dgua livre.

BREVE DESCRIGAO DOS DESENHOS

A Figura 1 dos desenhos € uma fotomi-
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crografia dos intersticios duma espuma absorvente hidrofi-

lizavel tipica da presente invencdo.

A Figura 2 dos desenhos representa
uma vista separadamente fragmentada :dos componentes de uma
estrutura de fralda que tem uma configurag¢go do nucleo ab-
sorvente de camada dupla e que emprega um material de es-
puma absorvente hidrofilizada como um dos seus elementos.

DESCRIGAO PORMENORIZADA DA INVENGAO

0 método de hidrofilizacfo da presen-
te invengﬁo-destina-se ao tratamento de materiais de espu-
ma polimérica que sejam adequados para absorver liquidos
nas suas estruturas de espuma. As espumas poliméricas podem
em geral ser caracterizadas como as estruturas que resul-
tam quando um gds relativamente livre de mondmero ou um:1f-
quido relativamente 1livre de mondmero & disperso enquanto
bolhas num 1iquido contendo mondmeros polimeriziveis, se-
guindo-se a polimerizac¢do dos mondmeros polimerizdveis no
1iquido contendo mondmeros que cerca as bolhas. A dis-
persdo resultante polimerizada pode estar na forma de uma
estrutura solidificada porosa que é um agregado de células,
compreendendo as fronteiras ou paredes dessas células mate-
rial polimerizado sélido. As préprias células contém o
gds relativamente livre de mondmero ou o liquido relativa-
mente livre de mondmero que, antes da polimerizagédo, tinha
formado as "bolhas" no liquido de dispersio.

Como sera descrito mais pormenoriza-
damente adiante, preparam-se os materiais de espuma poli-
mérica preferidos, Uteis na presente invencdo, através da
polimerizagdo de um tipo particular de emulsio de agua-em-
-6leo. Uma tam emulsdo é formada a partir de uma quantidade
relativamente pequena de uma fase de Sleo contendo mondme-
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ros polimerizaveis e uma quantidade relativamente grande
duma fase aquosa relativamente isenta de mondmeros. A

fase aquosa '"interna" e descontinua, relativamente isen-
ta de monémeros, forma assim as "bolhas" dispersas rodea
das pela fase pleosa continua contendo os mondmeros polime-
rizaveis. A subsequente polimerizagdo dos mondmeros na fa-
se oleosa continua forma a estrutura de espuma celular. O
1fquido aquoso que permanece na estrutura de espuma forma-
da por polimerizac8o pode ser removido pressionando e/ou
secando a espuma.

Preparam-se os materiais de espuma
polimérica altamente preferidos para usar na presente in-
vengdo através da polimerizacio de emulsdes de agua-em-Oleo
em que fase oleosa de tais emulsdes contém certos mondmeros
polimerizdveis, tais como estireno, alquil(met)acrilatos
e/ou divinilbenzeno. Os materiais de espuma polimérica
mais preferidos deste tipo s&o os descritos no pedido de
patente U.S. entitulado "Absorbent Foam Materials for
Aqueous Body Fluids and Absorbent Articles Containing
Such Materials", depositado em Portugal em 12/08/1992
como Modelo de Utilidade, em nome da requerente e para
"Estruturas de espuma absorvente para fluidos corporais
aquosos e artigos absorventes contendo tais materiais",
pedido que € aqui incorporado como referéncia. Tais mate-
riais de espuma altamente preferidos terdo geralmente um
volume de poro de cerca de 12 a 100 ml/g e uma area de
superficie especifica de succgdo capilar de cerca de 0,5
a 5,0 mz/g. Estas espumas podem ser preparadas a partir
de emulsdes de agua-em-0leo em que a proporgdo em peso
de dagua para 6leo varia entre cerca de 12:1 e 100:1, mais
preferivelmente entre entre cerca de 20:1 e 70:1.

Um outro tipo de material de espuma

polimérica vulgar Util na presente invenc&o compreende os
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poliuretanos. As espumas de poliuretano sf&o as que se
preparam fazendo reagir um poliisocianato tal como um di-
-isocianato com um material contendo hidroxilo, tal como
um poliéter de poliol, na presenca de adgua e um catalisa-
dor. A medida que o polimero se forma, a dgua reage com

08 grupos isocianato para causar reticulagfo. Produz-se
também didxido de carbono causando espuma. Podem também
ser empregues trifluorometano ou outros materiais volateis
como um agente de sopro.

As espumas poliméricas, incluindo as
espumas preferidas no presente invento preparadas a partir
de emulsdes de agua-em-6leo polimerizaveis, podem ter cé-
lulas de tipo relativamente fechado ou aberto que determi-
nam o respectivo caracter da espuma, dependendo das pare-
des ou fronteiras das células, isto é, das janelas das
células, estarem ou n&o preenchidas ou ocupadas por mate-
rial polimérico e/ou da extensdo em que tal aconteca. Os
materiais de espuma poliméricos uteis no método da presen-
te invencfo s&o os que tém células de tipo relativamente
aberto em que a maior parte das células individuais da
espuma nfo estfo completamente isoladas umas das outras
pelo material polimérico das paredes das células. Assim,
as células em tais estruturas de espuma de células subs-
tancialmente abertas tém aberturas intercelulares ou "Jja-
nelas" que s&o suficientemente grandes para permitir
uma rdapida transferéncia de fluido de uma célula para outra

dentro da estrutura de espuma.

Em estruturas de células substancial-
mente abertas do tipo que é Util na presente invencfo, a
espuma terd geralmente um cardcter reticulado com as célu-
las individuais a serem definidas por uma pluralidade de
teias tridimensionalmente ramificadas, mutuamente ligadas.

Os cordfes de material polimérico que constituem as teias
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ramificadas da estrutura de espuma de

dem-se designar como "suportes™.

abertas possuindo uma
mostradas a titulo de
na Figura 1. Para os

€ de

1L 19///

células abertas po-
As espumas de células
estrutura tipica tipo-suporte s&o
exemplo na fotomicrografia revelada
fins da presente invencg&o, um mate-

"células abertas" se pelo menos 80%

das células na estrutura de espuma permitem a transferén-

cia de fluido para pelo menos uma célula adjacente.

Os materiais poliméricos que formam

as espumas, o0s quals s8o wusados como os materiais de

partida no método desta invencg&o nfo ser&o geralmente in-
tumesciveis em liquidos aquosos e estarfio também geralmen-
te isentos de grupos funcionais polares nas suas estrutu-
ras poliméricas. Assim, depois das estruturas de tais es-
pumas se terem formado, as superficies da estrutura da es-
puma compreendem materiais poliméricos que, na auséncia
de quaisquer agentes tensio-activos ou outros agentes de

hidrofilizagdo residuais ou adicionados, teriam um cardcter

substancialmente hidrofdbico.

A extensfo em que os materiais de

espuma poliméricos s&o quer  "hidrofdbicos", quer "hidro-

filicos", pode ser quantificada através da imputacdo da

"tens&o de adesdo" exibida por tais espumas quando em

contacto com um liquido de teste absorvivel. A tensfo de

adesfo é definida pela fdormuma

TA = %’ COS 6

em que TA ¢é tens&o de ades&o em dines/cm;

Y e

absorvido pelo material de espuma em dines/cm;

a tensfo superficial de um liquido de teste

al é o angulo de contacto em graus entre a super-
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ficie do material de espuma polimérica e o vector
que é tangente ao 1liquido de teste no ponto em que
o liquido de teste contacta com a superficie do
polimero de espuma.

Para um dado material de espuma, a
tensfo de ades&o exibida pela espuma pode ser experimen-
talmente determinada usando um procedimento pelo qual o pe
So por elevagdo uma amostra de espuma, de um l1iquido de
teste hidrofilico, p. ex., urina sintética é medido para
uma amostra de espuma de dimensGes e drea de superficie
especifica de sucgdo capilar conhecidas. Tal procedimento
¢ descrito com grande pormenor na secgdo de METODOS DE
TESTE mais adiante.

Para os propdsitos da presente inven-
¢do, considera-se que um material de espuma particular é
substancialmente hidrofdbico se, na auséncia substancial
de quaisquer agentes tensio-activos residuais ou adiciona-
dos ou outros agentes de hidrofilizacfo, ele exibe uma ten
sdo de adesdo menos do que cerca de 15 dines/em determina-
da pela elevagdo por succgfo capilar de urina sintética com
uma tensdo superficial de 65 + 5 dines/cm. Inversamente,
considera-se que um material de espuma polimérica é rela-
tivamente hidrofilico quando exibe uma tens&o de ades&o
de 15 dines/cm ou maior, preferivelmente 20 dines/cm ou
mailor, determinada pela elevagdo por succdo capilar da
mesma urina sintética.

Num primeiro passo do método da pre-
sente invengfo, trata-se uma espuma polimérica substanci-
almente hidrofdébica de forma a incorporar no material de
espuma tanto um certo tipo de agente tensio-activo, como
uma solug&o compreendendo um tipo particular de agente
de hidrofilizag&o que é dissolvido num solvente adequado.

0 agente tensiosactivo que é incorporado no material de es-

11




Mod. 71 - 20.000 ex. - 90/08

10

15

20

25

30

35

65.151

Case: 4454 4 @9j///

puma pode compreender qualquer composto de agente tensio-ac
tivo substancialmente insoldvel em dgua, suave e relativa-
mente ndo irritante que tenda a reforcar a humidificabili-
dade das superficies poliméricas com que contacta e sobre
onde pode ser depositado. Tais agentes tensio-activos po-
dem incluir, por exemplo, ésteres de acidos gordos de sor-
bitano, ésteres de dcidos gordos de poliglicerol, e ésteres
e acidos gordos de polioxietileno (POE). Os exemplos de
agentes tensio-activos destes tipos incluem TRIODAN 20
que é um éster de poliglicerol comercialmente disponivel
distribuido por Grindstead e EMSORB(E) 2502 que € um ses-
quioleato de sorbitano distribufdo pela Henkel.

S&o especialmente preferidos os és-
teres de dcidos gordos de sorbitano tais como monolaurato
de sorbitano (SPAN 8 20), monooleato de sorbitano (SPA
80) e combinagfes de trioleato de sorbitano (SPAN 85)

e monooleato de sorbitano (SPAN 80). Uma tal combina-
¢do de agente tensio-activo particularmente preferido com-

preende a combinag¢do de monooleato de sorbitano e trioleato
de sorbitano numa propor¢do de peso maior ou igual a cerca

de 3:1, mais preferivelmente maior do que cerca de 4:1.

Um outro éster de dcido gordo de
sorbitano particularmente preferido é, como indicado, mono-
laurato de sorbitano (SPAN 20). O monolaurato de sor-
bitano €, de facto, tdo benéfico a conferir caracteristicasg
de hidrofilicidade as espumas absorventes que 0 Seu uso
como um agente de hidrofilizac&o é a maféria do pedido de
patente U.S. apresentado em Portugal em 12/08/1992 em nome
da requerente e para "Método para hidrofilizacdo de mate-
riais de espuma absorvente utilizando monolaurato de sor-
bitano, pedido que é aqui incorporado como referéncia. Este
material de monolaurato de sorbitano é por conseguinte alta-
mente preferido para usar como o material de agente ten-

sio-activo para incorporar nas espumas da presente inven-

= 12 =
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¢do.

Os materiais de agente tensio-acti=-
vo do tipo anterior pode ser incorporado nos materiais de
espuma da presente invengfo por quaisquer meios adequados
que resultem no contacto do(s) agente8s9 tensio-activo(s)
com as superficies poliméricas do material de espuma. Is-
to pode realizar-se, o mais preferivelmente, empregando
o(s) material(is) de agente tensio-activo como um componen-
te do processo que é usado para preparar os materiais de es
puma da presente invengdo. Para as espumas aquli preferi-
das, preparadas pela polimerizagd&o de emulsfes de agua-em-
-6leo, os materiais de agentes tensio-activos substancial-
mente insoluiveis em agua podem ser adicionados como agen-
tes emulsionantes a fase oleosa de tais emulsSes que contér
o mondmero. Desta forma, os materiais de agentes tensio-
—activos desempenham um papel duplo estabilizando as emul
sSes a polimerizar e actuando como agentes de hidrofiliza-
¢do residuais que contactam e preferivelmente revestem as
superficies poliméricas da estrutura de espuma apds esta
estrutura se ter formado. Os materiais de agentes tensio-
-activos podem ser adicionados & fase oleosa contendo mond
meros polimerizdvel numa quantidade de cerca de 0,5 % a
cerca de 20 % do peso dos materiais de mondémero polimeri-

zavel na fase oleosa.

Alternativamente, os materiails de
agentes tensio-activos usados na presente invengdo podem
ser introduzidos ou reintroduzidos nos materiais de espu-
ma que foram produzidos sem agente tensio-activo ou dos
quais foram removidos agentes tensio-activos residuais.
Tal introducdo ou reintrodugdo de agente tensio-activo
pode ser realizada tratando tais espumas com uma solugdo
ou suspensio de agente tensio-activo apropriado. Assim,

os agentes tensio-activos insollveis em agua Uteis na pre-

]
—
w
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sente invengédo podem ser dissolvidos ou dispersos num sol-
vente adequado ou veiculo tal como isopropanol, e a solu-
¢do ou suspensdo resultante pode ser posta em contacto
com o material de espuma que a mesma devera tratar. Des-
ta forma, os materiais de agentes tensio-activos podem ser
incorporados nos intersticios da estrutura de espuma.

Os materiais de agentes tensio-acti-
vos usados na presente invengdSo s&o geralmente incorpora-
do nos materiais de espuma em quantidades que, em conjunto
com o componente de sal de agente de hidrofilizac&o, con-
firam caracteristicas de hidrofilicidade adequadas as es-
pumas assim tratadas. Frequentemente tais quantidades de
agente tensio-activo incorporado variardo de cerca de 0,5%
a 20 % em peso do material de espuma polimerizada, mais pre
ferivelmente de cerca de 1 % a cerca de 16 % em peso do ma-
terial de espuma polimérica.

Conforme indicado, o primeiro passo
do método da presente invengdo envolve a incorporac&o nos
materiais de espuma aqui inseridos dum certo tipo de solu-
gdo de sal de agente de hidrofilizag&o. O componente essen|
cial de uma tal solugdo de sal de agente de hidrofilizacé&o
é um sal de agente de hidrofilizacdo que é seleccionado a
partir de sais de cédlcio e magnésio, hidratados ou hidrata-
veis, toxicologicamente aceitaveis.

Os exemplos n8o limitativos dos ,
sais de agentes de hidrofilizac&o uUteis na presente inven-
g&o incluem materiais hidratados ou hidratdveis, tais como
0s seguintes: tetrahidrato de tartrato de cdlciog hexa
hidrato de tiossulfato de cdalciog hexahidrato de cloreto
de cdlcio;  tetrahidrato de cloreto de cdlcio; tetra-
hidrato de citrato de calcio; tetrahidrato de brometo de
cdlcio;  hexahidrato de brometo de cdlcio; dihidrato de

sulfato de calcio; octahidrato de ortofosfato de magné-
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sio; pentahidrato de tartrato de magnésio; hexahidrato
de cloreto de magnésio; pentahidrato de citrato de magné-
sio; octahidrato de iodeto de magnésio; heptahidrato
de sulfato de magnésio e tetrahidrato de salicilato de mag
nésio. Os agentes de hidrofilizagio preferidos na presente
invencdo incluem sais higrdscdépicos ou deliquescentes,
tais como os seguintes: cloreto de calcio; brometo de
calcio; cloreto de magnésio e iodeto de magnésio. Podem-

-se também empregar misturas destes sais.

Os sais de magnésio e calcio usados
na presente invencdo devem, efectivamente, ser toxicologica
mente aceitdveis. Os sais toxicologicamente aceitdveis sé&o
aqueles que apresentam um risco pequeno ou inexistente pars
os seres humanos ou animais que acidentalmente os ingiram
ou inalem em quantidades que podem ser encontradas nas es-
pumas hidrofilizadas da presente invencdo durante o uso,
fabrico ou depois do emprego das mesmas. Assim, por exem-
plo, o arsenato de magnésio hidratado pode muito bem pro-
porcionar espumas de adequada hidrofilicidade. Contudo,
este sal é toxico se ingerido ou inalado e n&o se encontra

por isso, inserido dentro do espirito da presente invencéo.

Os sais de agentes de hidrofiliza-
gdo conforme foram aqui anteriormente descritos serfo geral
mente dissolvidos num solvente adequado para formar uma so
lugd8o que possa ser incorporada no material de espuma poli-
mérico a tratar de acordo com o método da presente inven-
cdo. A dgua é o solvente preferido para usar na preparagéo
desta solug&o de tratamento, mas podem também ser empregues
varios alcoois ou solventes de dgua/dlcool. O agente de
hidrofilizacgdo pode ser incorporado na solug8o a qualquer
concentragdo conveniente. Tipicamente, usam-se solugles
contendo de cerca de 1 % a 10 % de agente de hidrofiliza-
¢do em peso de solugdo, mas podem empregar-se concentra-
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¢des mais elevadas até solugbes saturadas. Quando se usa
cloreto de calcio como agente de hidrofilizacdo, emprega-
-se geralmente em solugfo aquosa a uma cohncentracgdo de
cerca de 1 %9 a 5 % em peso.

Tal como o agente tensio-activo, ao-
lucdo que contém o sal do agente de hidrofilizacg&o pode ser
incorporada na estrutura do material de espuma polimérica
substancialmente hidrofdbica através de qualquer procedimen-
to adequado que resultara no preenchimento de um numero si-
gnificativo de células no interior da espuma por solucdo.
Mais preferivelmente, isto pode realizar-se empregando mes-
mo a solugdo de agente de hidrofilizacdo no processo que é
usado para preparar a estrutura de espuma. Assim, por exem
plo, um sal de cdlcio e/ou magnésio apropriado pode ser adi-
cionado a fase de agua de uma emulsdo de agua-em-6leo que
seja usada para preparar a espuma polimérica. Quando uma
tal emulsdo ¢é subsequentemente polimerizada, a estrutura
celular so6lida da espuma forma-se a volta do material da
fase de agua residual com o sal de agente de hidrofilizac8o

desejado dissolvido na mesma.

Alternativamente, as espumas feitas
sem o uso de qualquer solucgdo de agente de hidrofilizacio
no seu processo de preparacdo podem, apds a formagdo, ser
tratadas por contacto repetido e 1lavagem com uma solugdo
apropriada do sal de agente de hidrofilizag¢8o para assim
se lncorporar a solugdo na espuma. Contudo, tal tratamento
de materiais de espuma, substancialmente hidrofdbicos quan-|
do formados, pode ser diffcil, porque as solugSes de agen-
te de hidrofilizac¢fo, que s8o frequentemente aquosas, poden
nfo ser prontamente absorvidas pelas espumas hidrofédbicas.
Em tais situagdes, pode ser necessario forgar a solugfo
de agente de hidrofilizagdo a entrar na estrutura de espu-
ma por aplicagdo de pressfo ou por meio da repetic¢ido dos

1}
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passos de lavagem e/Qu compressdo da espuma. Pode também
ser necessario, por exemplo, no caso de espumas hidrofdbi-
cas de células relativamente grandes ( > 90 M) tais como
poliuretanos, empregar um solvente de alcool ou agua/alcool
para o agente de hidrofilizag¢do de forma a realizar, acei-
tavelmente, a distribuig¢f&o uniforme do sal de agente de
hidrofilizagf8o dentro da estrutura espuma.

E possivel de facto, empregar uma
combinag¢do das técnicas anteriores para incorporar a solu-
¢8o de sal de agente de hidrofilizag&o na estrutura de espu
ma a tratar. Assim, por exemplo, uma parte do sal do agen-
te de hidrofilizag¢8o eventualmente desejado pode ser incor-
porada nos liquidos de processo usados na preparacgfo da
espuma. Apds formacdo duma tal espuma, pode incorporar-se
sal de agente de hidrofilizacdo adicional ou substituto
durante o subsequente tratamento de pds-formacdo, p. ex.,
lavagem da espuma com solucgédo de agente de hidrofilizacggo.

Num segundo do processo do presen-
te método, o material de espuma polimérica, incorporando
agente tensio-activo e solugdo de sal de agente de hidro-
filizacdo € sujeito a procedimentos de de secagem para
remover do mesmo o solvente da solugdo de sal de agente de
hidrofilizag¢go. A secagem pode ser feita por tratamento
de ar, calor ou micro-ondas ou por outros métodos conven-
cionais que sirvam para remover o solvente, mas nfo quan-
tidades excessivas do proprio sal do agente de hidrofili-
zagdo, da estrutura de espuma.

Seria possivel de acordo com esta
inveng¢do remover completamente da espuma solvente que ti-
vesse sido usada para distribuir o sal do agente de hidro-
filizag¢do na espuma. Tal remogdo completa do solvente pelo
passo de secagem deixaria particulas finas do sal de agen-
te de hidrofilizac&o depositadas nas superficies da espu-

I
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ma. Apreciar-sea pela argumentacgfo apresentada a seguir que
a espuma tratada desta maneira pode ser descrita como
"seca em excesso" porque, sujeito a secagem completa, o
sal de agente de hidrofilizac&o perde as suas aguas de hi-
dratagdo. De acordo com isso, a espuma resultante parece
ser hidrofdbica. Todavia, na presenca de humidades relati-
vas superiores a cerca de 40 %, a superficie hidrofilica
de tal espuma completamente seca sera restaurada. Mais preg
ferivelmente, a espuma n8o deve ser completamente seca

até esse estado. De preferéncia, as condig¢Ses de secagem
serfo preferivelmente ajustadas de tal forma que o sal do
agente de hidrofilizacg8o retenha as suas aguas de hidrata-
gdo, e, como tal, a espuma resultante fique hidrofilica as
sim que for feita. Frequentemente, o solvente serda removi-
do das estruturas de espuma tratadas pelo método da pre-
sente invenc8o de tal modo que o solvente residual na espu-
ma, p.ex., agua livre, ndo constitua mais do que cerca de
50 % do peso da espuma (seca), mais preferivelmente n&o
mais do que cerca de 10 % do peso da espuma (seca).

Apreciar-se-a que a quantidade de
sal de agente de hidrofilizacdo introduzida em toda a rede
de espuma e sobre as superficies da estrutura da rede de
espuma através do presente método pode variar, de acordo
com o0 grau de hidrofilizacgdo desejado e de acordo com a
eficdcia do sal de agente de hidrofilizac&o escolhido. Por
exemplo, com sais de agentes de hidrofilizaclo verdadeira-
mente deliquescentes, pode ser necessaria uma proporgéo
menor para se obterem resultados satisfatdrios. Com mate-
riais de sais que formam hidfatos mais Dbaixos, deve ter
que se usar um pouco mais de sal de agente de hidrofiliza-
cdo. Em geral, o objectivo da presente invengdo ¢é incorpo
rar uma quantidade hidrofilizante do agente tensio-activo
e o(s) sal(sais) de magnésio e/ou calcio dentro e sobre a

estrutura de espuma. Para os fins desta inveng¢do, um tal

= 18 =
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montante pode ser definido como aquela quantidade de agen-
te tensio-activo e de sal(sais) de calcio e/ou magnésio
que, quando os sais estdo completamente hidratados, fornece
uma espuma que exibe uma tensfo de adesfo de pelo menos cer
ca de 15 dines/cm, preferivelmente pelo menos 20 dines/
/cm, conforme determinada pela elevagdo por sucgdo capilar
a 370C de wurina sintética com uma tensdo superficial de

65 + dines/cm.

Tipicamente, a espuma seca compreend
derad pelo menos cerca de 0,05 % em peso do agente tensio-
-activo mais o sal de agente de hidrofilizac&o. Quando se
usam materiais tal como cloreto de calcio, as espumas con-
terdo geralmente de cerca de 0,1 $a 7 % em peso do sal de
agente de hidrofilizagdo com base no peso do material de
espuma. Podem-se usar niveis maiores, mas dever-se-a cui-
dar que montantes maiores do sal do agente de hidrofiliza-
¢80 n#o servirfo em geral, qualquer propdsito Gtil e po-
dem originar que a espuma resultante largue particulas de
p6 devido a uma sobrecarga do sal do agente de hidrofili-
zagdo seco.

Apreciar-se-a que para o agente

tensio-activo e sal de agente de hidrofilizagdo serem e-
ficazes a conferir caracteristicas hidrofilicas a espuma
tratada com os mesmos, tanto o agente tensio-activo como o
sal de agente de hidrofilizagdo devem estar substancial-
mente e uniformemente distribuidos dentro da estrutura in-
terna da espuma. Se o agente tensio-activo e/ou o sal

de agente de hidrofilizagfo forem depositados dentro da es-
puma SO em zonas descontinuas discretas, como pode por
exemplo acontecer se o agente tensio-activo ou a solugéo

de sal de agente de hidrofilizagdo constituirem globulos

ou goticulas dentro da estrutura de espuma formada pelos
suportes poliméricos, entfo o efeito completo da hidrofili-

zacdo da espuma proporcionado pelo método da presente in-
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vengdo pode n8o se realizar.

0 tratamento dos materials de espu-
ma polimérica de acordo com o método da presente invencgdo
torna mais materiais de espuma adequados para absorcdo de
liquidos hidrofilicos. Embora n&o limitado pela teoria |,
parece que o agente tensio-activo e os sais de agentes de
hidrofilizacg&o especificamente usados aqui, de facto, n&o
interagem quimicamente com o material de espuma, pdlimériea.
Mais exactamente parece que os sais de agente de hidro-
filizagdo da presente inveng¢f&o funciona fornecendo simples-
mente moléculas de 4&dgua de hidratacdo uniformemente distri-
buidas a superficie da dgua. Conforme realgado, as espu-
mas tratadas com os sais de agentes de hidrofilizacdo
podem ser "secas em excesso" pela remocdo da agua de hi-
dratagdo dos sais da espuma. Tals espumas secas em exces-
so parecerfo entdo hidrofébicas. Todavia, tais espumas
podem ser colocadas num ambiente de elevada humidade por um
espaco de tempo razoavelmente curto, no qual o seu caracter

hidrofilico pode ser consideravelmente restaurado.

Nos meios em que as espumas da in-
vengdo se destinam a ser wusadas, particularmente em tam-
pSes higiénicos, fraldas, e semelhantes, a humidade perto
do corpo ou em contacto com a pele é quase 100 %. As es-
pumas tratadas de acordo com o presente método com sais
de agentes de hidrofilizac¢go hidratados ou hidratdveis re-
tém (ou restauram) o seu caracter hidrofilico na presencga
de 4dgua. Assim, durante o uso, os sais hidratdveis po-
dem~-se hidratar ou re-hidratar completamente, quer devido
a humidade do ar quer devido a humidade fornecida pela es-
treita proximidade com o corpo. Desta forma, podem-se
proporcionar espumas hidrofilicas adequadas uUteis para
absorcéo dos fluidos corporais, aquosos. Qualquer que
seja o mecanismo, os sais de agentes de hidrofiliza¢do hidrg

tados ou hidratdveis da presente invengfo, em combinag&o
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com o componente de agente tensio-activo, funcionam da ma-

neira desejada

para fornecer tais espumas

hidrofilicas

sem algumas das desvantagens aqui mencionadas anteriormen-
te em relacfdo a outros meios para hidrofilizagdo que né&o

as espumas hidrofdbicas.

-0Os materiais de espuma hidrofiliza

da da presente inveng&o s&o especialmente Uteis com absor

ventes para absorver flufidos corporais aquosos em artigos

absorventes tais como fraldas,

tampSes para incontinentes,

produtos cataminiais e semelhantes.

0 caracter hidroffilico

de tais espumas absorventes tratadas permite a esses mate-

riais aceitar rapidamente fluidos

e fluxos menstruais nas suas est

corporais tais como urina

ruturas de espuma. Os mate

riais de

espuma hidrofilizada exibirdo em geral proprieda-

des

de transporte de flufdo, p.ex., impregnacdo, deseja-

veis para fluidos aquosos tais como fluidos corporais de

forma
do

que o liquido absorvido

possa movimentar-se dentro

material de

uma regifo da espuma

absorvente para ou-

tra.

A velocidade a que o material de es

puma polimérica sera

impregnada, e especialmente impregna

do verticalmente, por fluido

aquoso, pode ser, de facto,

usada como um teste de restreio para

medir a extensio em

que um dado material de espuma polimérica se tornou hidrofi

lico. Pode-se medir a velocidade de impregnacgdo vertical
medindo o espaco de tempo que uma tira de teste de espuma
de tamanho especifico leva a impregnar um fluido de teste
colorido tal como urina sintética a uma distancia verti-
cal especificada (p. ex., 5 cm para espumas que impregnem
fluido até

Velocidade

essa altura). Um tal método de determinacdo da

de Impregnacdo Vertical é exposto com grande

pormenor mais adiante

na seccdo de METODOS DE TESTE.

Um teste de restreio igualmente sim)

ples Util para determinag¢fo da hidrofilicidade relativa de

=21 =




Mod. 71 - 20.000 ex. - 90/08

10

156

20

25

30

35

65.151

Case: 4454 i @ii/;

amostras de espuma tratadas envolve a medigdo do tempo de
submers&o da amostra de espuma. Nesse teste, deitam-se
amostras de espuma para dentro de um copo largo com flui-
do de teste aquoso, p.ex., urina sintética, e regista-se o
tempo que as amostras demoram a submergir. Observam-se me
nores tempos de submersdo em amostras com maior hidrofili-
cidade. Descreve-se um teste de tempo de submersfo tipico
com grande pormenor mais adiante na seccdo de METODOS DE
TESTE.

METODOS DE TESTE

Na descrigdo do presente invento reve
lam-se certas caracteristicas dos materiais de espuma ab-
sorvente. Onde foi referido, estas caracteristicas podem
ser determinadas usando os seguintes fluidos de teste e

métodos de teste.

I Fluidos de Teste e Preparac8do da Amostra de Espuma

h) Fluido de Teste - Urina Sintética

Varias medig¢dSes referidas nos testes
da presente descricdo envolvem o uso de um fluido de teste,
tal como urina sintética ou etanol. A urina sintética
utilizada nos testes descritos daqui em diante é feita de
uma preparacdo de urina sintética comercialmente disponi-
vel fabricada por Jéyco Pharmaceuticals (Mechanicsburg,
PA, 17055). Esta urina sintética Jayco feita da prepara-
¢8o compreende 0,2 % de KCl; 0,2 % de Na,S0); 0,085%
de NHMHZPOM; 0,015 % de (NHM)ZHPOM; 0,025 de
CaClZ*ZHEO; e 0,05 % de MgClZ*6H20. (em % de peso)

As amostras de urina sintética s&o preparadas usando agua
destilada de acordo com as instrugfes da etiqueta. Para

auxiliar a dissolugdo, adiciona-se lentamente a dgua &
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mistura de sal Jayco. Se necessario, filtra-se a amostra
para remover quaisquer particulas. Qualquer urina sinté-
tica nfo usada é rejeitada apds uma semana. Para melho-
rar a visibilidade do fluido podem~se adicionar 5 gotas
de cor de alimentacg8do azum por litro de solugfo de urina
sintético. A urina sintética Jayco utilizada tem uma

tens&o superficial de 65 + 5 dines/cm.

B) Preparacdo da Amostra de Espuma

Os testes seguintes de Tensdo de Ade-
s&o e de Velocidade de Impregnagdo Vertical envolvem a pre
paracgdo e teste de amostras de espuma com um tamanho par-
ticularmente especificado. Estas amostras de espuma com
o tamanho requerido devem ser cortadas de blocos de es-
puma maiores usando uma faca de serrilha de movimento al-
ternado afiada. O uso de um dispositivo de corte de espu-
ma deste tipo ou equivalente serve para eliminar substan
cialmente irregularidades na orla das amostras de espuma
que poderiam ter impacto adverso em certas medigles fei-
tas ao serem levados a cabo os procedimentos de teste des-

critos daqui para a frente.

& especificac8o do tamanho da amos-
tra também inclui uma dimens&o para o compasso de calibre
ou espessura da amostra de espuma. As medig8es de compas-
so de calibre ou espessura para os fins da presente in-
vencdo devem ser efectuadas quando a amostra de espuma
estd sob uma press&o a confinar 350 Pa (0,05 psi).

I1) Determinacdo da Tens8o de Ades&o

A tens8o de adesdo exibida pelas a-
mostras de espuma hidrofilizadas que embebem fluidos de

teste através de sucgfo capilar é igual ao produto da ten

23 =
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sfo superficial, 7T , do fluido de teste vezes o co-seno
do angulo de contacto, 6, exibido pelo fluido de teste
em contacto com as superficies interiores da amostra de
espuma. A tensf&o de adesdo pode ser experimentalmente de-
terminada medindo o peso de equilibrio elevado por succdo
capilar exibido por duas amostras de teste da mesma espuma
usando dois liquidos de teste diferentes. No primeiro pas
so dum tal procedimento, determina-se a area de superfi-
cie especifica da amostra de espuma usando etanol como o
fluido de teste. A drea de superficie especifica assim
determinada é entfo usada como um factor na determinac&o
experimental da tens&o de adesdo por medigdo da elevagéo

por sucgdo capilar de um segundo fluido de teste, a urina
sintética.

A) Medigdes da frea de Superficie Especifica

A area de superficie especifica de
sucgdo capilar das espumas absorventes empregues na pre-
sente invencgfdo pode-se determinar a partir da elevacgéo
do peso de equilibrio de um 1liquido de teste com uma
tensf&o superficial baixa conhecida. Neste caso, usa-se

etanol absoluto (o ponto de inflamac&o é 10°C).

Para conduzir o teste, equilibra-se
uma tira de amostra de espuma tarada de dimens8es adequa-
das (p. ex., 25 cm de comprimento x 2 cm de largura x
x 0,8 cm de espessura) a 22 + ZOC, posiciona-se a tira
verticalmente e imerge-se a mesma numa extremidade 1-2 mm
dentro dum reservatorio de etanol usando uma alavanca
de laboratdrio. Permite-se que o etanol impregne a tira
de espuma subindo a sua altura de equilibrio que devera
ser menor do que o comprimento da amostra. A tira contendo
etanol € entdo pesadaa enquanto estd a tocar o reserva-
torio para determinar o peso do total de etnaol elevado.

= 24 =
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Durante este procedimento a amostra deve ser protegida

para evitar a evaporacgdo de etanol.

A area de superficie especifica da

amostra de espuma pode ser calculada a partir da seguinte

formula:
MeGLn
S = mm——
c
M T e
onde S§ = area de superficie especifica de sucgio capilar
em cm /g3 Me = massa de liquido elevado de EtOH em

. . - 2
gramas; G = a constante gravitacional que € 980 cm/s
Ln = comprimento total da amostra em cm; Mn = massa da
amostra de espuma seca em gramas; e e = tensdo superfi-

cial de EtOH que é 22,3 dines/cm.

B) MedigBes da Tensfo de Adeséo

Repete-se de seguida o procedimento
de elevacgdo por sucgdo capilar usado da forma descrita

para determinar a drea de superficie especifica da amos-

tra de espuma

noutras amostras da mesma amostra de

de modo idéntico ao procedimento para o etanol, mas

agora urina sintética Jayco

como fluido de teste e

espuma
usando

o tes-

a 37°C. Pode-se ent&o calcular o an-

de contacto da urina sintética como se segue a par-

te é levado a cabo
gulo
tir de dados conhecidos da 4&rea de superficie especifica

e da elevagdo de urina sintética:
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onde QU = angulo de contacto da urina sintética Jayco em
graus; My = massa de liquido elevada de urina sintética
Jayco em gramas; G = constante gravitacional que é 980
cm/sz; My = massa de amostra de espuma seca em gramas;
U = tensdo superficial da urina Jayco que é ~ 65 dines/
/cm; S, = égea de superficie especifica da amostra de
espuma em cm /g da forma determinada pelo procedimento da
elevagdo do etanol; e Ln = comprimento da amostra de

espuma em cm.

Quando esta presente um agente ten-
sio-activo (por exemplo, emulsionante residual nas super-
ficies da amostra de espuma e/ou hno liquido de teste que
avanga), a caracterizacgdo da frente de liquido que avan-
ca € definida pela aplicacgfo da equacdo da tens&o de ade-
sgo ( A):

onde Mt € a massa do liquido de teste elevada pela amos-
tra de espuma, e G, LN’ MN’ e SC sdo como definidas

antes.

[Veja-se Hodgson e Berg, J. Coll. Int.Sci., 121 (1),
1988, pp. 22-31]

Na determinacdo da tensdo de adesdo
de um dado liquido de teste, nenhuma suposigfo & feita
do valor numérico da tensdo superficial em qualquer ponto
do tempo, de forma a que possiveis alteragles da concen-
tragdo do agente tensio-activoonas superficies da amostra

e/ou no liquido que avanca durante a impregnacio sejam

1l
n
(@)}
1
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irrelevantes. O valor experimental da tensfo de adesé&o

(7 cos®) € especialmente Util quando analisado como uma
percentagem da tensdo de adesfo maxima que € a tensfo super
ficial do lfquido de teste (p.ex., a tensdo de ades&o maxi-
ma usnado-se urina sintética Jayco seria [65 + 5 ] [cos Oo]=
= 65 + 5/cm).

III) Determinacdo da Velocidade de Impregnac¢io Ver-

tical

A velocidade de impregnacgdo verti-
cal mede a capacidade duma espuma seca se impregnar verti-
calmente com flufdo de um reservatorio. O tempo requerido
para a frente de flufdo impregnar um comprimento de 5 cm
na vertical de uma tira de espuma pode ser medido para dar
uma velocidade de impregnacfo vertical, pelo menos para
espumas que tém alturas de impregnagfo verticais de equili-

brio maiores do que 5 cm.

Usa-se urina sintética Jayco colo-
rida com coloracdo de alimentagdo azul no método seguinte
para determinar a velocidade de impregnacgéo vertical. Neste
procedimento de teste, os materiais s&o equilibrados a 22°¢C
e o teste é realizado a mesma temperatura.

1) Preparacio da Amostra

i) Uma tira de espuma de aproximadamente
25 cm x 2 cm x 0,8 cm é preparada como
no teste de Tensdo de Adesdo descrito an

teriormente.

ii)  Coloca-se um reservatério de fluido no
topo de uma alavanca de laboratério e
prende-se a amostra de espuma numa ex-

tremidade de forma a ficar verticalmen-

27 =
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2)

iii)

iv)

Velocidade de Impregnac8o Vertical

i)

ii)

iii)

te suspensa sobre o reservatdorio de flu-
ido.

Fixa-se uma régua proximo da amostra de
espuma de modo a que a base (0 cm) da ré-
gua fique cerca de 1 - 2 mm acima da ba-

se da amsotra de espuma.

Enche-se 0 reservatdério de fluido até
cerca de 3/4 do total com a solugfo de

urina sintética tingida.

Eleva-se o reservatdrio até a base da
amostra de espuma com a alavanca de la-
boratdério. Inicia-se uma cronometragem
assim que o fluido contacta a base da

amostra de espuma.

Eleva-se imediatamente o reservatorio
até o liquido contactar somente a base
da régua. Pode haver necessidade de
ajustar a alavanca de laboratério para
manter 1 - 2 mm da amostra imersa e de-
vera proteger-se a amostra para evitar

a evaporacfo.

Regista-se o tempo que a frente de fluido
leva para alcangar 5 cm. Para fins de
comparacdo registam-se também os tempos
que o fluido de teste demora para alcan-
car 2 cm e 10 cm se a amostra de espuma
tiver caracteristicas de impregnac&o
tais que o fluido de teste impregne até
essa altura.

28 =
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Iv) Determinag¢do do Tempo de Submersdo

Cortam-se amostras dé espuma cilin-
dricas com um didmetro de 2,86 cm (1,125 polegadas) de
qualquer espessura adequada (p. ex., 0,8 cm) a partir de
pedagos de espuma maiores. Deixam-se cair as amostras ci-
lindricas de uma altura de 5-7,6 cm (2-3 polegadas) num
copo largo de 250 ml contendo aproximadamente 100 ml de
urina sintética Jayco de tal forma que a sueprficie cilin
drica plana contacte o fluido de teste no copo. Inicia-
-se a contagem de tempo num crondmetro logo que a parte
inferior da amostra de espuma contacte o liquido de tes-
te. Observa-se a amostra até o fluido de teste se impreg-
nar até a face superior da amsotra. Quando a face supe-
rior da amostra de espuma estd substancialmente molhada
por fora para-se o crondmetro e regista-se o tempo de
submerségo.

A temperatura do fluido de teste
pode afectar significativamente o tempo de submersfo, es-
pecialmente nas espumas preferidas da presente invencgdo
a base de emulsSes de d4gua-em-6leo. Dessa forma, o flui-
do de teste deve ser mantido & mesma temperatura para to-
das as amostras que sejam comparativamente testadas num
particular exercicio de restreio do tempo de submersé&o.
Empregam-se frequentemente temperaturas de teste de fluido
"frias" de cerca de 21—27OC (70-80°F) e temperaturas de
teste de fluido T'"quentes™ de cerca de M3-M9OC (110~
-120°F)).

EXEMPLOS

Os exemplos seguintes ilustram a
preparacdo de materiais de espuma absorvente hidrofili-
zada, as caracteristicas de tais materiais de espuma hi-

drofilizada e a utilizagdo destas espumas absorventes hi-
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drofdbicas numa fralda descartavel.
EXEMPLO I
Este exemplo ilustra a preparacgéo
de uma espuma hidrofilizada absorvente numa escala de

fabrico semi-~piloto.

Preparacdo da Emulsdo

Dissolvem-se em 32 litros de agua
destilada (320 g) de cloreto de cdlcio e (48 g) de persul-
fato de potassio. Isto fornece a fase aquosa usada para

formar uma emuls8o de fase interna elevada.

Adiciona-se monooleato de sorbitano
(960 de SPAN® 80) e trioleato de sorbitano (240 g de
SPAN{R 85) a uma combinag&o de mondmeros compreendendo
estireno (900 g), divinilbenzeno (1260 g) e 2-etilhexil-
acrilato (3840 g). constitui
a fase de 6leo usada na formacdo da emulsdo de fase inter-
na elevada.

Depois de misturar, isto

A temperaturas na gama de 5500 a’
65°C,

alimentam uma camara de mistura

correntes separadas da fase oleosa e da fase aquosa
dinamica. A mistura com-

pleta das correntes combinadas realiza-se na camara de

mistura dindmica por meio de um impulsor de pinos. A esta

escala de operagdo, um impulsor de pinos apropriado compre
ende um veio cilindrico com cerca de 22 cm de comprimento
e cerca de

1,9 cm de ciametro. O veio fixa duas filas

de 17 e duas filas de 16 pinos cilindricos, cada um pos-

suindo um didmetro de 0,5 cm e prolongando-se radialmente

para fora do eixo central do veio a um comprimento de
1,6 cm.

90°

As quatro filas estdo posicionadas em angulos de

a volta da circunferéncia do veio impulsor. As filas
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que s&o perpendiculares entre si estdo deslocadas ao lon-
go do comprimento do veio de forma que ndo estejam pinos
perpendiculares entre si no mesmo plano radial extenden=
do-se a partir do eixo do veio. O impulsor de pinos )
montado numa manga cilindrica que forma a cémara de mis-
tura dindmica, existindo um espago vazio de 0,8 mm entre
os pinos do impulsor e as paredes da manga cilindrica.

Opera-se o impulsor a uma velocidade de 800 revolugdes por
minuto.

Monta-se um misturador estdtico
[35,6 cm (14 polegadas) de comprimento por um didmetro
do lado externo de 1,3 cm (0,5 polegada) por um diametro
interno de 1,12 cm (0,43 polegadal] que favorece a corren-
te descendente da camara de mistura dindmica para ajudar
a proporcionar alguma pressdo posterior. Isto ajuda a man-
ter cheia a camara de mistura dinadmica compreendendo a man
ga cilindrica com os seus pinos impulsores. Isto também
ajuda a assegurar uma mistura apropriada e completa das
fases de 0leo e agua.

Aproximal-se gradualmente da pro-
porgio requerida as fases de agua e 6leo de uma emuls&o.
No inicio, as velocidades de fluxo sfo ajustadas para que
3 partes em peSo da fase de agua e uma parte em peso da
fase de 6leo entrem na camara de mistura dinamica com o
impulsor de pinos a uma velocidade fluxo de fase de oleo
de 0,75 g/s (0,1 libras/minuto). Aumenta-se a proporgéo
da fase de agua para 6leo, durante um periodo de alguns
minutos, até que esteja a passar para a camara de mistura
dinamica uma proporcdo de 29 partes da fase de agua para
1 parte da fase de Oleo, a uma velocidade de 23 ml/s.
Visualmente, a emuls&o neste estadio flui do orificio do
misturador estatico com a consisténcia de um creme movi-
mentando-se e '"pbe-se com uma consisténcia que lembra

um iogurte cremoso.
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Polimerizagdo da Emulksdo

Nesta altura, a emulsdo que emerge
do misturador estatico estd pronta para ser curada. A
emulsdo alimenta um molde geralmente rectangular o qual
€ feito de polietileno e que tem as dimensées de 38 cm
de comprimento; 25 cm de largura e 22 cm de profundida-
de. A emulsfo ¢é transferida para esses moldes até cada

molde conter aproximadamente 20 000 ml da emuls&o a curar.

A cura efectua-se colocando os mol-
des contendo a emulsdo numa estufa de secagem a uma tem-
peratura de 6OOC durante um periodo de cerca de 16 horas.
Apés secagem, o material de espuma polimerizada sdlida
resultante contém até 98 % de dgua estando macio e enso-

pado de humidade ao toque.

Lavagem e Hidrofilizacdo da Espuma’

Remove-se o material de espuma cu-
rada humido dos moldes de cura e sujeita-se a tratamento
adicional. Espreme-se a fase de agua residual da espuma
aplicando pressdo suficiente ao material de espuma, ou a
bocados mais finos do material de espuma, para fazer
sair pelo menos 90 % do material da fase de agua residual
original, retido.

Lava-se entdo a amostra de espuma
durante 20 segundos em agua a 6OOC contendo cloreto de
cidlcio como sal de agente de hidrofilizag&o. Uma tal so-
lugdo de hidrofilizacdo contém 1 % em peso de cloreto de
cdlcio. '

A solug8o de cloreto de calcio usa-
da na primeira lavagem € novamente espremida usando pres

s&0 e a espuma é entdo tratada com uam segunda lavagem
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com a solucad de cloreto de calcio a 60°C. Este segundo
enxaguamento pretende deixar um residuo tanto de emulsio-
nante/agente tensio-activo (16 % em peso) como de cloreto
de calcio na espuma tornando, dessa forma, as superficies
interna da espuma relativamente hidrofilicas.

Desidratag¢fio da Espuma

A espuma hidrofilizada duas vezes
¢ entfo novamente pressionada para espremer o0 excesso
de solugdo de hidrofilizagdo de dentro da sua estrutura
porosa. O material de espuma & entfo seco por sujeicgdo
a secagem de estufa durante 12 horas a 60°C. Depois da
secagem corta-se o material de espuma em pedagos de a-
mostras adequados para o teste de Velocidade de Impregna-
¢80 Vertical descrito adiante.

EXEMPLO II

Prepara-se um outro material de es-
puma polimérica de modo igual, no geral, ao exposto an-
tes no Exemplo I. Neste Exemplo, os procedimentos de
preparagdo da emuls&o, polimerizag8o, lavagem, hidro-
filizagdo e secagem sdo levados a cabo como no Exemplo I

exceptuando o uso de uma solucdo de CaCl a 10 %

2
(3200g CaClQ) como a fase de dgua.

EXEMPLO III

Neste exemplo, testam-se materiais
de espuma polimérica preparados de acordo com Os proce-
dimentos gerals dos Exemplos I e II quanto a sua propen-
s&0 para se impregnarem verticalmente de urina sintética.
Testam-se também materias de espuma comparativos, que se

sujeitam a diferentes procedimentos de lavagem para remo-
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ver ou substituir dos mesmos o sal de agente de hidrofi-
lizagdo de CaCl,.

Todas as amostras de espuma s&o pre
paradas € testadas quanto a Velocidade de Impregnacgdo Vek-
tical e Tempo de Submercio da forma antes descrita na sec
¢80 de METODOS DE TESTE. No Quadro I descrevem-se as
descrig@es das amostras de espuma, as solugdes do trata-
mento de lavagem da espuma e as Velocidades de Impregna-
¢do Verticais e Tempos de Submersdo exibidos por estas
amostras de espuma.
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Exemplo I espuma lavada com agua da torneira a 60°¢C

ndo contendo sal adicionado

b -~ Exemplo I espuma lavada com agua da torneira a 6OOC
contendo FeSOu.7H20 a 2%

¢ - Exemplo I espuma lavada com agua da torneira a 60°C con-=
tendo CuCl2 a 19
x - Exemplo II espuma lavada com agua da torneira a 60°C

ngdo contendo sal adicionado

y --Exemplo II espuma lavada com agua da torneira a 6OOC
contendo MgCl, a 1 %

Os dados do Quadro III mostram que
ambos os tratamentos de CaCl2 e Mg012 dos materiais de
espuma dos Exemplos I e II proporcionam velocidades de im-
pregnagdo verticais desejavelmente elevadas e tempos de sub-
mefsao desejavelmente curtos. Por outro lado, os tratamen-
tos s6 com agua ou com outros sais hidratados ou hidrats-
veis, s8o muito menos eficazes a tornarem as espumas hidro-
filicas como demonstram as velocidades de impregnagdo ver-
tical relativamente baixas e os tempos de submersio rela-
tivamente maiores exibidos pelas espumas assim tratadas.

EXEMPLO IV

prepara-se e hidrofiliza-se a espuma
do Exemplo II usando, solugdes aquosas a 10 % dos seguin-
tes sais, respectivamente:

CaCl2 : MgCl2 (mistura de 1:1 em peso); MgSOu; e MgIz.

37 =
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EXEMPLO V

Prepara-se uma espuma de poliuretano
de forma convencional usando di-isocianato de tolueno e Po)
liol. A espuma é repetidamente embebida e espremida numa
solucdo a 10 % de CaCl2 e monooleato de sorbitano/triole-
ato de sorbitano em isopropanol. Espreme-se a solugdo em
excesso usando pressfo manual. Permite-se que a espuma
seque ao ar, sendo assim hidrofilizada, em virtude do agen
te tensio-activo e CaCl residuais. que permanecem na mes-

2
ma.

EXEMPLO VI

Prepara-se uma fralda de bébé des-
cartavel usando uma espuma absorvente que tenha sido hidro-
filizada de acordo com esta invengdo como se segue usando
a configuragdo e componentes mostrados na representacdo
expandida e separadamente fragmentada da Figura 2. Uma =
tal fralda compreende uma folha superior de polipropileno
termicamente ligada, 70, uma folha inferior de polietileno
impermedvel aos fluidos, 71, e um nlcleo absorvente de ca-
mada dupla posicionado entre as folhas superior e inferior.
0 nucleo absorvente de camada dupla compreende uma ca-
mada em forma de ampulheta modificada de armazenamento/
/redistribuigdo de fluido, 72, compreendendo uma espuma
absorvente hidrofilizada do tipo do Exemplo I posicionada
por baixo de uma camada em forma de ampulheta modificada
de aquisigfo/distribuigdo de fluido, 73. A folha superior
contém duas faixas substancialmente paralelas com bainhas
de elasticos, T4, que servem de barreira as pernas. Afixa
dos a folha inferior da fralda est&o dois componentes da
cintura, 75, rectangulares e elastificados. Também afixa-
dos a cada parte final da folha inferior de polietileno es

t&o dois elementos de protecgfo da cintura, 76, construi-

1]
w
o

1]
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dos em polietileno. Est&o ainda afixadas a folha inferior
duas tiras eldsticas paralelas para as pernas, 77. No la-
do externo da folha inferior estd afixada uma folha de
polietileno, 78, superficie essa dedicada a fixacio de
duas pegas, 79, tipo Y que podem ser utilizadas para fixar
a fralda a volta do utilizador.

A camada de aquisigf8o/distribuic8o
do nluecleo da fralda compreende 92 % - 98 % de uma mistura
para depdsito da humidade de fibras celuldsicas fortale-
cidas, enroladas e onduladas e fibras celuldsicas n&o-endu
recidas convencionais. As fibras celuldsicas fortalecidas
enroladas e onduladas s8o feitas de polpa '"kraft" de ma-
deira macia do sul (Foley fluff) as quais foram reticuladas
com glutaraldeido numa quantidade de cerca de 2,5 mole %
numa base anidroglucose de celulose de fibra seca. As fi-
bras s&o reticuladas de acordo com o "dry crosslinking
process" descrito em Dean, Moore, Owens e Schoggen; Pa-
tente U.S. 4 822 453, concedida em 18 de Abril de 1989,

aqui incorporada como referéncia.

Estas fibras fortalecidas s8o seme-
lhantes as fibras com as caracteristicas descritas no Qua

dro II apresentado a seguir.

QUADRO II

Fibras de Celulose Fortalecidas, Enroscadas e Onduladas

(STCC)

Tipo = polpa "kraft" de madeira macia do sul re-
ticulada com glutaraldeido numa quantidade
de 1,41 mole % numa base de anidroglucose

de celulose de fibra seca




Mod. 71 - 20.000 ex. - 0/08

10

15

20

25

30

65.151
Case: ULislh 2An

QUADRO II (Cont.)

Contagem de enrolamento seco 6,8 nés/mm

Contagem de enrolamento humido

5,1 nds/mm

Valor de Retencdo de Alcool

Isopropilico =24 9
Valor de Retencdo de Agua =37 %
Factor de Ondulacg#fo = 0,63

As fibras de celulose ndo foratale=-

cidas convencionais usadas em combinagdo com as fibras
STCC s&o também feitas de "Foley fluff". Estas fibras de
celulose ndo fortalecidas s&o refinadas a cerca de 200 CSF
(Canadian Standard Freeness).

A camada de aquisicdo/distribuicdo
tem uma densidade média quando seca de cerca de 0,07 g/
/cm3, uma densidade média quando saturada com urina sin-
tética, numa base de peso seco, de cerca de 0,08 g/cm3 e
um peso base médio de cerca de 0,03 g/cm2. Usam-se no
nucleo da fralda cerca de 9,2 gramas de camada de aquisi-
cdo/distribuicdo deiflufdes. A drea da superficie da camada
de aquisicgdo/distribuicdo é de cerca de 302 cm2 (46,8 ing).
Ela tem um compasso de calibre de cerca de 0,44 cm.

A camada de armazenamento/redistri-
buicdo de fluido do nucleo da fralda compreende uma pega
em forma de ampulheta modificada constituida por uma espu
ma absorvente hidrofilizada do tipo descrito antes no Exem
plo I. Usam-se cerca de 12 gramas desta espuma para formar
esta camada de armazenamento /redistribuigfo que tem uma
area de superficie de cerca de 425 cn? (65,9 inz) e um com-
passo de calibre de cerca de 0,826 cm (0,325 in).
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nucleo particular exibe
vel e eficiente do nucl
e de acordo com isso pr
excepcionalmente baixa

forma normal,

para uso entre periodos
de espuma hidrofilizada
de superficie 117 omz;

ferido tampdo interpost
por pelicula porosa de

de Ahr e outros, conce
folha inferior que comp

com 0,03 mm de espessur

acordo com o Exemplo VI
espuma hidrofilizada de
o Exemplo I e uma folha
porosa ndo lustrosa. N
Tilburg, concedida em 1

configuracdo do penso h

de um outro tipo de ma
por agente tensio-activ

da presente invencgo.

Uma fralda com esta configuracio de
uma utilizagdo especialmente desejd

€0 para reter a urina descarregada

oporciona wuma incidéncia de derrame

quando usada por uma crianca de

EXEMPLO VII

Um pensinho didrio leve adequado
menstruais compreende um tamp&o
de acordo com o Exemplo II (area
espessura 1,5 mm), estando o re-
o entre uma folha superior formada
acordo com a Patente U.S. 4 L63 0L5
dida em 31 de Julho de 1984 e uma
reende uma pelicula de polietileno

a.

EXEMPLO VIII

Prepara-se um penso higiénico de
I, mas emprega-se um tamp&o de
Y mm de espessura de acordo com
superior formada por pelicula
a Patente U.S. 4 687 478, de Van
8 de Agosto de 1987, descreve-se a

igiénico.
EXEMPLO IX

Este exemplo ilustra a preparacdo

terial de espuma HIPE hidrofilizada
o/CaCl2 que cai dentro do ambito

= U1
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Preparado da Emulsdo

Dissolvem-se em 378 litros de agua
(36,32 kg) de cloreto de calcio e (568 g) persulfato de
potdssio. Isto fornece a corrente da fase aquosa para
usar num processo continuo para formagdo duma Emulsgo de

Fase Interna Elevada (HIPE) polimerizavel.

Adiciona-se monolaurato de sorbita-
no (960 g de SPAN(:)ZO) a uma combinacdo de mondmeros com-
preendendo estireno (1600 g), divinilbenzeno de grau técni-
co 55 % (1600 g) e 2-etilhexilacrilato (4800 g). Depois
de misturar, deixa-se que esta combinagdo de materiais as-
sente durante a noite. Retira-se o sobrenadante e usa-se
como fase oleosa num processo continuo para formar uma emul
s&o de HIPE polimerizdvel. (Rejeitam-se cerca de 75 gramas
de um residuo pegajoso).

A uma temperatura da fase aquosa de
48-50°C e a uma temperatura de fase oleosa de 22°C,corren-
tes separadas da fase oleosa e da fase aquosa alimentam um
aparelho de mistura dindamica. A mistura completa das cor-
rentes combinadas é realizada no aparelho de mistura dini-
mica por meio de um impulsor de pinos. A esta escala de
operagdo, um impulsor de pinos apropriado compreende um
veio cilindrico com cerca de 21,6 cm de comprimento por um
diametro de cerca de 1,9 cl. O veio, tal como descrito no
Exemplo I, fixa 4 filas de pinos, tendo 2 filas 17 e -
outras 2 filas 16 pinos, cada pino possui um diametro de
0,5 cm e prolonga-se por um comprimento de 1,6 cm para
fora do eixo central do veio. O impulsor de pinos esta
montado numa manga cilindrica que forma o aparelho de mis-
tura dindmico, existindo um espaco vazio de 0,8 mm entre

0s pinos e as paredes da manga cilindrica.

Monta-se um misturador estatico de es-
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piral na corrente descendente do aparelho de mistura dinémi
co para proporcionar alguma pressdo posterior no misturador
dinamico e para proporcionar melhor incorporacgdo dos compo-
nentes na emulsfo que eventualmente se forme. Tal mistura-
dor estdtico tem 35,6 cm (14 polegadas) de comprimento

por um didmetro do lado externo de 1,3 cm (0,5 polegada).O
misturador estatico é um Modelo 070-821 da TAH Industries
modificado por se eliminarem 6,1 cm (2,4 polegadas).

Enche-se o aparelho de mistura combi-
nado, armado, com fase de 6leo e fase de dgua numa propor-
¢cdo de 2 partes de agua para uma parte de 6leo. O apare-
lho de mistura dindmica é provido de abertura para deixar
sair o ar enquanto se enche completamente o aparelho. As
velocidades de fluxo durante g enchimento sdo 1,127 g/s

para a fase de 6leo e 2,19 cm~/s para a fase de agua.

Uma vez que o aparelho armado esteja
cheio, comega-se a agitagfo no misturador dindmico, com o
impulsor rodando a 1800 RPM. A velocidade de fluxo da fase
de dgua é entdo aumentada regularmente para uma velocidade
de 35,56 cm3
posterior criada pelos misturadores dindmico e estatico
é nesta altura de 51,75 kPa (7,5 PSI). A velocidade do im-
pulsor € entfo regularmente diminuida para uma velocidade
de 1200 RPM durante um periodo de 60 seg. A pressfo pos-
terior cai para 31,05 kPa (4,5 PSI). Nesta altura, a velo-

/s durante um periodo de 130 seg. A pressé&o

cidade do impulsor € instantaneamente aumentada para 1800
RPM. a pressfo posterior do sistema permanece constante
depois disso a 31,05 kPa (4,5 PSI).

Polimerizacgdo da Emulsdo

A emulsf&o formada que escorre do mis-
turador estatico nesta altura é recolhida em caixas Rubber-
maid Economy Cold food Storage Boxes, Modelo 3500. Estas

:’43:
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caixas sfo construidas com polietileno de qualidade alimen-
tar e tém dimensdes nominais de 45,7 cm x 66 cm x 22,9 cm
(18" x 26" x 9"). As verdadeiras dimensdes interiores
destas caixas s&o 38,1 cm x 58,4 cm x 22,9 em (15" x23" x

X 9"). Estas caixas s&o pré-tratadas com uma pelicula de
uma solucfo compreendendo uma solucdo a 20 % de SPAN R 20
numa mistura de solvente de peso igual de xileno e isopro
panol. Deixa=se a mistura de solvente evaporar para dei-
¥ar sO6 SPAN 20. Recolhem-se U7 litros de emulsdo em
cada caixa.

As caixas contendo emulsfo s&o manti-
das numa sala 4 temperatura de 6500 durante 18 horas
para realizar a polimerizagfo da emuls&o nas caixas e des-

se modo se formar o material de espuma polimérica.

Lavagem, Hidrofilizac8o e Desidratacdo da Espuma

Apds a cura estar completa, o material
de espuma curada humido é removido das caixas de secagem.
Nesta altura a espuma contém cerca de 30-40 vezes o peso
do material polimerizado (30-40X) da fase aquosa residual
contendo dissolvidos emulsionantes, electrolito e ini=-
ciador. O material de espuma € cortado com uma lamina
serrilahda de movimento alternado afiada, em folhas que
tém um compasso de calibre de 0,89 ecm (0,350 polegadas).
Estas folhas s8o entfo sujeitas a compress&o numa sequén-
cia de 3 cilindros de estreitamento que gradualmente redu-
zem o0 teor da fase aquosa residual da espuma para cerca
de 6 vezes (6X) o peso do material polimerizado. Nesta
altura, as folhas s&o entdo ressaturadas com uma solug&o
de CaCl, a 1% a 6OOC, s8o espremidas num estreitamento
para um teor de fase aquosa de cerca de 10X, ressaturadas
com a solugdo de CaCl, a 1% a 60°% e, entdo, s&o espremi-

das novamente num estreitamento para um teor de fase aquo
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sa de cerca de 10X.

As folhas de espuma, contendo agora
cerca de 10X do que é essencialmente uma solucdo de CaCl2
a 1 % passam-se através de um estreitamento final equipa-
do com uma fenda de vdcuo. O Ultimo estreitamento reduz
o teor de solugdo de CaCl, para cerca de 5 vezes (5X) o
peso do polimero. A espuma permanece comprimida depois do
estreitamento final a um compasso de calibre de cerca de
0,2 cm (0,080 polegadas). A espuma € ent&o seca numa estufa
de ar circulante regulada a cerca de 60°C durante cerca de
trés horas. Essa secagem reduz o teor de humidade para
cerca de 5 - 7 % em peso do material polimerizado. Nesta
altura, as folhas de espuma tém um compaco de calibre de
cerca de 0,19 em (0,075 polegadas) e s&0 muito dobrdveis.
A espuma também contém cerca de 5 % em peso (numa base
anidra) de cloreto de cdlecio hidratado residual como um
agente de hidrofilizacg8o conjuntamente com cerca de 11%
em peso de monolaurato de sorbitano residual (SML). No
estado de colapso, a densidade de espuma € cerca de 0,17
g(emd
(26,5 ml/g) em urina sintética Jayco, a espuma expandida

. Quando expandida a sua capacidade absorvente livre

tem uma area de superficie especifica de succio capilar
de cerca de 2,24 mz/g, um volume de poro de cerca de 29,5

ce/g e um tamanho de célula médio de cerca de 15 microns.

As folhas de espuma hidrofilizadas
por SML/CaCl2 preparadas como no Exemplo IX representam
uma forma de realizacgfo preferida "fina-até-molhar" da
presente 1invengd&o, visto que estas folhas de espuma
hidrofilizada est&o na forma de material de espuma em
colapso que se expandird ao contactar com fluidos corpo-
rais aquosos. Uma vez expandidos, os materiais de espu-
ma s&o uteis para absorver os fluidos corporais que pro

vocaram a expansdo da espuma. Tais espumas em colapso
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preferidas s&o as que se formam a partir de um material
polimérico n&o hidrofilizado, que possuem uma area de
superficie especifica de succdo capilar de cerca de 0,5
a 5,0 mz/g, que contém de cerca de 0,5 % a 20 % de emul-
sionante residual e que contém de cerca de 0,1 4 a 7 % em
peso (numa base anidra) do material de espuma de um sal
toxicologicamente aceitavel, hidroscdpico e hidratado,
que € preferivelmente cloreto de cdlcio ou cloreto de

magnésio, como um sal de agente de hidrofilizacé&o.

No seu estado de colapso, esse mate
rial de espuma hidrofilizado tera um teor de agua residu-
al de cerca de 4 % a 15 % em peso do material polimerizado
quando é armazenado em condigdes ambientais de 22°¢ (720F)
e 50 % de humidade relativa. Este teor de dgua inclui
tanto a dgua de hidratacgfo associada ao sal hidratado,
higrsocdpico, como a agua no estado livre absorvida den-
tro da espuma. Tal material de espuma hidrofilizada em
estado de colapso tera também uma densidade numa base seca
variando entre cerca de 0,08 e 0,3 g/cm3.

No seu estado expandido, tais mate-
riais de espuma hidrofilizados por SML/CaCl,, finos-até-
-molhar, preferidos ter&o um volume de poro de cerca de
12 a 100 ml/g e: exibirfo uma resisténcia a flex8o por
compressdo tal que uma pressfo a confinar 5,1 kPa produz
depois de 15 minutos de tensfo de cerca de 5 % a cerca
de 95 % de compressfo da estrutura, quando a sua capaci-
dade absorvente livre esta saturada a 37°C por urina sin-
tética com uma tensdio superficial de 65 + 5 dines/cm. O
tamanho de célula médio destes materiais de espuma hidro-
filizada, finos-até-molhar, preferidos no estado expan-
dido variarad entre cerca de 5 e 30 microns. A densidade
de base seca do material de espuma hidrofilizada expandi-
da, sujeita a saturagfdo da sua capacidade de absorcdo
livre por esta urina sintética, variard de cerca de 99
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a 28 % da sua densidade de base seca no estado de cola-

psSoO.

EXEMPLO X

Testam-se as caracteristicas de hi-
drofilicidade de um material de espuma preparado em geral
como no Exemplo IX usando o procedimento do Tempo de
Submersédo descrito na secg¢do de METODOS DE TESTE. Tal
material de espuma é também sujeito a virios procedimentos
de tratamento para remover do mesmo agentes de hidrofili-
zagdo residuais ou adicionais e para reintroduzir selec-
tivamente certos materiais para testar a sua eficacia para
conferir caracteristicas de hidrofilicidade ao material
de espuma.

Apresentam-se seguidamente no Quadro
ITI o material de espuma, agentes de tratamento e resulta-

dos do teste de tempo de emersdo.
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Os dados do Quadro I (Exemplo III) e
Quadro IIT considerados em conjunto mostram que a combi-
nagéo de CaCl, e agente tensio-activo incorporada nas amos
tras de espuma dos tipos dos Exemplos I, IT, e IX propor-
ciona espumas possuindo caracteristicas de hidrofilicidade
que s&o em geral superiores aquelas que n&o tém quaisquer
agentes de hidrofilizacfo incorporados ou que tém apenas

CaCl2 ou agente tensio-activo.

EXEMPLO XI

Prepara-se uma fralda com uma confi-
guragdo substancialmente similar a descrita no Exemplo IV
usando como camada de armazenagem/redistribuicdo de fluido

uma folha de espuma absorvente hidrofilizada por SML/CaClz,
em colapso fina-até-molhar do tipo descrito no Exemplo IX.
Numa tal fralda, a camada de aquisig&o/distribuicdo de flui
do, compreendendo fibras celuldsicas fortalecidas, enrola-
das e enduladas, ¢ usada numa quantidade de cerca de 13
gramas, A camada de armazenagem/redistribuicg&o de fluido
hidrolizada por SML/CaClZ,

numa quantidade de cerca de 13 gramas.

fina-até-molhar €& também usada

Uma fralda com esta particular con-
figuragdo de nucleo exibe uma utilizacg&o especialmente
desejavel e eficiente do nicleo absorvente para reter a
urina descarregada e de acordo com isso proporciona uma
tendéncia de derrame excepcionalmente baixa quando usada
por uma crianga de forma normal,

50 =
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=REIVINDICACOES-=

12 - Método para tornar substancial-
mente hidrofdébico um material de espuma polimérica apropria
do para absorver 1iquidos hidrofilicos caracterizado por
compreender:

A) incorporar num material de espuma polimérica, de pre-
feréncia, poliuretano que quando substancialmente
livre de agentes de hidrofilizacdo residual ou acres-
cida € substancialmente hidrofdbico, um agente tenciod
activo relativamente n&o irritante, suave substancial-
mente, insoldvel em dgua, seleccionado, de preferén-
cia, de entre ésteres de acido gordo de sorbitano,és-
teres de acido gordo de poliglicerol, 4cidos gordos
de polioxietileno e ésteres e uma solugdo de sal de
agente de hidrofilizagdo formada a partir de um sol-
vente, de preferéncia, seleccionado de entre agua,
isopropanol e misturas correspondentes, e um sal de
agente de hidrofilizagfo dissolvido seleccionado de
entre sais de cdlcio e magnésio hidratdveis ou hidra-
tados, toxicologicamente aceitdveis, de preferéncia
seleccionados de entre haletos de cdlcio, haletos

de magnésio e misturas correspondentes; e

B) subsequentemente secar material de espuma polimérica

para remover o solvente, de preferéncia, com a exten-

s§o de que n&o contém mais do que 50 % em peso de es-
puma de dgua livre, e desse modo deixar incorporado

no seio do material de espuma polimérica uma quanti-

dade de hidrofilizante distribuido substancial e uni-

formemente, de preferéncia, pelo menos 0,05 % em peso
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do referido agente tensioactivo e referido agente

hidrofilizante.

2a - Método de acordo com a reivindi-
cagd 1, caracterizado por o material de espuma polimérica
ser uma emulsfo de agua em 0leo polimerizada do tipo espuma
de preferéncia compreendendo mondmeros seleccionados de
entre estireno, alquil(met)acrilatos, divinilbenzeno

e combinac8es destes mondmeros.

2 - Método de acordo com qualquer das

reivindeciagbes 1 a 2, caracterizado por compreender:

A)- Incorporar uma solugfo aquosa contendo entre 1 % a
10 %4, de preferéncia entre 1 4 a 5 4 em peso de
cloreto de calcio em dgua num material de espuma
polimérica preparado pela polimerizacdo de uma
emulsio agua em O0leo contendo mondmeros polimeriza-
veis e entre 0,5 % a 20 % em peso de monomeros poli-
merizaveis de um agente tensioactivo seleccionado
de entre monolaurato de sorbitano e misturas de mono-
pleato de sorbitano e trioleato de sorbitano na fase
oleosa da referida emuls&o; e

B) subsequentemente secar o referido material de espuma

polimérica para remover égua e deixar incorporado

no seio de material de espuma pelo menos 0,05 %, de
preferéncia, entre 1 % a 7 % em peso de material

de espuma de agente tensioactivo mais cloreto de
cadlcio e n&o mais do que 50 %, de preferéncia, nfo
mais do que 10 % em peso do referido material de es-
puma de dgua livre.

Ja - Material de espuma polimérica
hidrofilizado apropriado para absorver liquidos hidrof{li-

cos caracterizado por compreender o referido material de
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espuma polimérica, de preferéncia um material de espuma de
preferéncia poliuretano alveolar que quando substancialmen-
te livre de agentes de hidrofilizacdo adicionados ou resi-
duais é substancialmente hidrofébico; uma quantidade de
hidrofilizante de pelo menoé 0,05 % em peso do referido
material de espuma de hidrofilizacf&o distribufdo uniforme-
mente resultante da combinagdo de um agente tensioactivo
ndo irritante, suave, substancialmente insolivel em agua,
seleccionado, de preferéncia, de entre ésteres de dcidos
gordos de sorbitano, ésteres de dcidos gordos de poligli-
cerol e ésteres e acidos gordos de polioxietileno e um sal
de agente de hidrofilizac&o seleccionado de entre sais de
cdlcio e mangésio hidratdveis ou hidratados aceitaveis

sob o ponto de vista toxicolégico, seleccionados, de prefe-
réncia de entre haletos de cdlcio, haletos de magnésio e
misturas correspondentes, incorporados no referido materi-
al de espuma; e nfo mais do que 50 % em peso do referido
material de espuma de agua livre incorporada no seio do
material de espuma.

52 - Material de espuma polimérica de
acordo com a reivindicacgfo 4, caracterizado por a quanti-
dade de agente tensiocactivo incorporada no seio do mate-
rial de espuma variar entre 0,5 % e 20 %, em peso de mate-
rial de espuma, sendo de preferéncia o agente tensioactivo
seleccionado de entre monolaurato de sorbitano e misturas
de monooleato de sorbitano e trioleato de sorbitano; a
quantidade de sal de agente de hidrofilizag&o incorporado
no seio do material de espuma varia entre 0,1 %2 e 7 % em
peso do material de espuma; a quantidade de agua livre
incorporada no seio do material de espuma compreende nfo
mais do que 10 % em peso do material de espuma; e os sais
de agentes de hidrofilizagfo, de preferéncia, cloreto de
calcio, estdo totalmente hidratados.
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62 - Material de espuma polimérica
hidrofilico de acordo com quaisquer das reivindicacfes 4 a
5, caracterizado por o material de espuma polimérica ser
uma emulsdo do tipo éspuma polimerizada de dgua em dleo
compreendendo, de preferéncia, mondmeros polimerizados
seleccionados de entre estireno, alquil(met)acrilatos,
divinilbenzeno e combinacgbes destes mondmeros.

Lisboa, 12 NOY.1992

Por THE PROCTER & GAMBLE COMPANY
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