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PROCESSO PARA A PREPARACA0 DE POLIMERO ABSORVENTE,
PARTICULAS DE POLIMERO ABSORVENTE, COMPOSITO, PROCESSO PARA
A PRODUCAO DE COMPOSITO, PRODUTOS QUIMICOS, USOS DOS
REFERIDOS POLIMERO ABSORVENTE E COMPOSITO, E DISPOSITIVOS

A invencdo se refere a um processo para a producdo de
um polimero absorvente, um polimerc absorvente, um
compdsito, um processo para a producdo de um Compésito,
produtos gquimicos compreendendo um polimerc absorvente, um
uso de um polimero absorvente e de um ccmpdsito, e um
dispositivo para cominuir e secar um polimero, bem como um
dispositivo de polimerizacéo.

Para a formacao dos supostos polimeros “absorventes™,
uma polimerizacgdo de vérios tipos de mondmeros normalmente
sollveis em 4&gua, também freqﬁentemente juntamente com
comonémeros insolivels em 4qua, na presenca de agentes de
reticulagdo, ¢é necessdria. A adicdo dos agentes de
reticulacdo ocorre durante ou apés a polimerizagdo. Os
polimeros absorventes desse tipo sdo pelimercs de hidrogéis
insoluvels em &gua, altamente reticulados, que tém uma alta
capacidade para absorgcdo de 4&gua nos estades seco e
substancialmente isento de &qua. Esses podem compreender um
miltiple dos seus préprics pesos. Em razdo da alta
capacidade de absorcdo, os polimercs absorventes sao
adequados para incorporacdc em estruturas e objetos
absorventes de dgua, tals como, por exemplo, fraldas para
bebés, produtos de incontinéncia ou toalhas sanitérias.
Esses polimeros absorventes sdo também descritos como
"superabsorventes" na literatura. Nesse contexto, faz-se
referéncia & referéncia "Modern Superabsorvent Polymer

Technolegy", F. L. Bucholtz, A. T. Graham, Wiley-VCH, 1998,
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A produgdo de polimeros desse tipo ocorre na presenga
de solventes, de preferéncia, 4agua, de modo cque uma etapa
de secagem para secar o gel polimérico obtido é necesséiria.
C tipo e processo de secagem tém uma influéncia
significativa na estrutura microscépica e nas propriedades
fisicas e quimicas do polimero produzido, de modo que é
necessdrio ter-se cuidade particular na secagem do
polineroc.

A etapa de secagem representa uma etapa processual
intensa em custo, uma vez que a agua deve ser removida do
polimero contra forcas capilares osméticas e forgas
provocadas por interacdo dipclo - dipolo e ligagdes de
pontes de hidrogénio, bem como forcas de adesdo. Comumente,
um polimero a ser seco vail ser cominuido a um granulado de
gel, transferido comc uma camada sobre uma correla
perfurada e seco por meio de uma corrente de ar.

Um aumento na eficiéncia da secagem propicia um efeito
significativo na diminuicdo de custo. Por outro lade, a
eficiéncia na secagem ndo pode ocorrer & custa de uma
secagem suave e uniforme. Os processos de secagem
conhecidos anteriormente tém, freglientemente, a desvantagem
de que propiciam uma secagem heterogénea, em virtude das
variacdes na espessura da camada de granulado de gel a ser
seco e/ou em virtude das variagdes na densidade do
granulado de gel dentro da camada. Uma secagem heterogénea
tem um efeito desvantajoso na qualidade do produto e nas
propriedades de absorgdo do polimero absorvente e do
processamento adicional de produtos contendo esse polimero,

por exemplo, artiges de higiene de todos os tipos. Além do
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mais, uma secagem heterogénea do granulado de gel leva a um
granulado de gel seco insatisfatoriamente e, portanto,
viscoso, que se mantém aderido as superficies do
dispositivo de pulverizagde ligado seguinte ao dispositivo
de secagem, 0 que provoca, freqlentemente, um tempo parado
do dispositivo de pulverizacéo.

Além do mails, uma secagem inadeqguada propicia a
aglutinag¢do das particulas do polimero a ser seco,
associada com a formagdc de um bolo. A heterogeneidade
desse bolo resulta em ume secagem desuniforme e na formagdo
de dreas muito sélidas nesse bolo, pelas quails o ar pode
passar apenas com dificuldade. Zssas 4dreas devem ser ainda
quebradas, com uma tensdo mecdnica significativa no
volimero. Uma formagdo significativa e indesejdvel de pd é
associada com isso.

Para solucionar esses problemas, a patente JP 08/73518
propde a determinacdo continua da espessura da camada de
gel em um secador de correia e a adaptacdo das condigdes de
secagem & espessura da camada de gel. A patente U.S.
6.291.636 Bl propée a separacdoc de granulado
insuficientemente secc em uma etapa de separac¢do, que
ocorre antes da etapa de pulverizagio.

A separagdo de granulado insuficientemente seco
proposta na patente U.S., 6.291,636 Bl é evitada de acordo
com o0 ensinamento do pedido de patente internacional WO
03/051939 BAl, por adicdo de uma proporgdc minima de
furfural ao 4&cido acrilico usado na polimerizagdo. Esse
processo &, no entanto, desvantajoso, uma vez que o©

furfural nd8o apenas funciona come um inibidor de
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polimerizagdo, mas & também tdxico, o que é particularmente
questionivel para o vuso dos polimeros em artigos de
higiene.

Em geral, o objeto relacionado com a presente invengao
¢ o de superar as desvantagens provenientes do estado da
técnica.

E em particular um objeto da presente invengdo
proporcicnar um processo, de acordo com o qual podem ser
produzidos polimeros absorventes, no qual tutma secagen
particularmente eficiente e uniforme do material de gel,
obtido como um produto intermediario, ¢é feita. Esse
processo deve levar, em menos etapas processuais possiveis,
a polimeros superabsorventes com qualidade uniforme e com
uma menor proporgdo possivel de impurezas toxicoldgicas.

E também um objeto da presente invengdc proporcionar
um processo, de acordo com o qual polimeros absorventes ou
compdsitos compreendendo polimercos desse tipo podem ser
produzides, com o qual o¢s polimeros absorventes tém uma
qualidade particularmente uniforme e propriedades fisico-
quimicas correspondentes ao uso deles, em particular
propriedades absorventes.

Um outro objeto da invengdo & proporcionar um polimerc
absorvente, compdsitos que compreendem polimeros
absorventes desse tipo e produtos quimicos que compreendem
polimeros absorventes desse tipo, que tém propriedades
fisico-quimicas particularmente uniformes e um minime de
impurezas toxicolégicas.

E um outro objeto proporcionar um dispositivo com o

qual polimercs absorventes, com propriedades fisicas
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particularmente uniformes, podem ser preparados de uma
maneira efetiva em custo,

E um outro objeto reduzir a tensdo mecdnica de outros
dispositivos de processamento conectades apds o reator de
polimerizagdo, para reduzir a probabilidade de quebra e
prolongar os periodos operacionais deles.

Além disso, um objeto de acordo com a invencdo se
baseia na provisdoc de um polimero superabsorvente, que pode
ser incorporado particularmente bem em artigos de higiene,
o que influencia vantajosamente as propriedades absorventes
dos artigos de higiene, e que é caracterizado por uma
pequena carga de impurezas toxicclédgicas.

Esses objetos s&o solucicnados de acordo com a
invengdo pelo processo para a produgdo de um polimero
absorvente, pelo ©polimero absorvente, peloc compdsito
compreendendo © polimerc absorvente, pelo processo para
producdo de um compdsito, - pelos produtos quimicos
compreendendo o polimero absorvente ou o compdsito, pelo
uso do polimero absorvente, pelo dispositivo para
cominuicdo e secagem de um polimero e pelo dispositivo de
polimerizacdo, como apresentado nas respectivas
reivindicacdes independentes. As modalidades vantajosas e
outros desenvolvimentos, que podem aparecer individualmente
ou em combinacdo, sdo o objeto das respectivas
reivindicac¢des dependentes.

0 processo de acordo com a invengdo para a produgdo de
um polimero absorvente compreende as etapas processuais de:

i) polimerizagdo de uma solugdo monomérica

aquosa para obter um gel polimérico;
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ii)  cominuigdo do gel polimérico para obter um
granulado de gel; e

iiil) secagem do granulado de gel;

e & caracterizado pelo fato de que o granulado de
gel, apés a etapa 1i), de preferéncia, apds a etapa il) e
antes da etapa iii), ou apds a etapa iil) e durante a etapa
iii), ou apés a etapa 1i) e antes da e durante a etapa
1ii), particularmente, no entanto, em um momento no qual o
granulado de gel tem ainda um teor de agua entre 20 e 90%
em peso, de preferéncia, entre 40 e 70% em peso e,
particularmente, entre 45 e 65% em peso, e, especialmente,
entre 50 e 60%, com base, respectivamente, no peso total do
granulado de gel, e a uma temperatura Tg (GP = particula de
gel) dentro de uma faixa de 20-150°C, particularmente,
dentrc de uma faixa de 30-100°C, mais particularmente,
dentro de uma faixa de 40-80°C e, especialmente, dentro de
uma faixa de £50-70°C, tem um comportamento de espalhamento
de acordo com os métodos de teste aqui descritos.

0 inicioc da etapa 1il) & em qualquer ponto de tempo
durante o transcorrer da produgdo dos polimeros
absorventes, na qual o gel polimérico, obtide apés a
polimerizagdo, apds a cominuicdo, €& preferivelmente
aquecido por condugdc de energia na forma de calor ou na
forma de radiacdo, de preferéncia, radiacdo de IR
{(infravermelho), a uma temperatura de 60°C,
particularmente, pelo menos 100°C e, especialmente, pelo
menos 150°C, é, de preferéncia, aquecido, de modo que uma
reducdo continua do teor de 4dgua do polimero e, desse modo,

uma secagem do mesmo sejam garantidas.
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0 comportamento de espalhamento é a tentativa do
granulado de gel de equilibrar as variagbes das espessuras
das camadas. ©Nesse aspecto, ndo apenas as forgas
gravitacionais, mas também as forcas elésticas, tém efeito.
Por exemplo, se o granulado de gel for transportado em uma
superficie horizontal, o granulado de gel se distribui por
si nessa superficie, na qual desloca a tendéncia de
equilibrar canais e picos e realizar um nivelamento do
granulade de gel. As forgas eladsticas acionam o granulado
de gel a distédncia e as particulas do granulado de gel
tentam relaxar mecanicamente. Se as particulas do granulado
de gel tiverem relaxado mecanicamente, comportam-se como .
granulades de g¢géls conhecidos. As forgas elésticas das
particulas do granulade de gel emprestam ac granulado de
gel um carédter vivo.

A secagem ¢é simplificada pelo comportamento de
espalhamento do granulade de gel, uma vez que ele promove
uma espessura da camada mais uniforme. Se, por exemplo, um
granulade de gel desse tipo for sacudido para secagem de
uma altura de queda entre 20 e 80 cm, em particular com uma
altura de queda entre 30 e 50 cm, em uma correia de secagem
(secador de correia), o comportamento de espalhamento do
granulado de gel leva, vantajosamente, a variagdes da
espessura da camada do granulado de gel na correia de
secagem (espessura de camada média na correla de secagem se
mantém entre 5 e 20 cm, em particular entre 10 e 15 cm)
montando a menos de 30%, em particular mencs de 20%, de
preferéncia, mencs de 10%. Uma variagdo de, por exemplo,

menos de 10% significa que a altura do gel na posigdo com a
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menor espessura do gel se desvia por menos de 10% da altura
do gel na posicido com a maior espessura do gel. Por meio
dessa equilibracdo da espessura da camada, o granulado de
gel pode ser seco particularmente uniformemente.

Os granulados de géis de um polimero absorvente, que
tém, comumente, um teor de Agua entre 20 e 90% em peso, de
preferéncia, entre 40 e 70% em peso, particularmente, entre
45 e 65% em peso, e, especialmente, entre 50 e 60% em peso
apés a polimerizagdo, podem ser secos particularmente
eficientemente por causa do efeito de nivelamento do
espalhamento. O polimerc absorvente assim seco tem
propriedades fisico-quimicas particularmente uniformes.

Em uma modalidade do processo de acorde com a
invencdo, pelo menos um, de preferéncia, todas das
seguintes caracteristicas estdo presentes:

a. o gel polimérico & mecanicamente solto, apds
a cominuigdo na etapa 1i), na forma do
granulado de gel, apds a cominuig¢do e antes
do inicio descrito previamente da etapa de
secagem 1ii), e um granulado de gel solto é
obtido, cujo granulado de gel solto tem um
comportamento de espalhamento determinado de
acordo com os métodos de teste aqui
descritos; e

b. o gel polimérico & primeiro mecanicamente
solto durante a etapa de secagem iii), de
preferéncia, apds pelo menos 5% em peso,
particularmente, pelo menos 10% em peso, mais

particularmente, pelo menos 20% em peso e,



10

15

20

25

9/52

especialmente, pelo mencs 30% em peso da agua
contida no gel polimérico, antes do inicio da
etapa de secagem iii), serem evaporados, e um
granulade de gel solto é obtido, cujo
granulado de gel sclto tem um comportamento
de espalhamento de acordo com o método de
teste aqui descrito.

A soltura descrita acima do granulado de gel nas
modalidades a, e b. ocorre, no entanto, de preferéncia, em
um momento no qual as particulas do gel tém ainda ©
primeiro teor de 4&gua ciltade e a primeira temperatura
citada.

A soltura do granulado de gel ocorre, desse modo,
antes ou durante a etapa de secagem iii). E também possivel
soltar o granulado de gel antes e durante o processo de
secagem. O comportamento de espalhamento do granulado de
gel é aqui provocado pela soltura mecdnica. A soltura leva
a uma menor densidade aparente do granulado de gel ndo
seco, determinada de acordoc com a norma ERT 460.1-99 de
preferivelmente menos de 800 g/L, particularmente, menos de
750 ¢/L, mais particularmente, menos de 700 g/L e, ainda
mais particularmente, menos de 650 g/L e, especialmente,
menos de 600 g/L. Prefere-se ainda que a densidade aparente
do granulado ndo seco diminua em fungdo da soltura por pelo
menos 1%, particularmente, por pelo menos 5%, mais
particularmente, por pelo menos 10%, ainda mais
particularmente, por pelo menos 20% e, especialmente, por
pelo menos 30%. Em outra modalidade do processo de acordo

com a invencdo, a densidade aparente do granulado de gel
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ndo seco diminul por meilc da soltura por 10-50%, e,
particularmente, por 20-30%. Nesse contexto, uma reducdo da
densidade aparente de, por exemple, 5% significa que a
densidade aparente do granulado ndoc seco, apbs a soltura, é
inferior por pelo menos 5% da densidade aparente antes da
soltura. Em uma modalidade particular do processo de acordo
com a invencdo, uma reducdc da densidade aparente se situa
dentro de uma faixa de 10-50%, particularmente, dentro de
uma faixa de 20-40%.

Em uma outra modalidade do processo de secagem de
acordo com a invengdo, o comportamento de espalhamento do
granulado de gel ou do granulade de gel solto, apds a etapa
ii), de preferéncia, apds a etapa ii}) e antes da etapa
iii), ou apds a etapa ii) e durante a etapa iii), ou apds a
etapa ii) e antes e durante a etapa iii), de preferéncia,
noe entanto, em um momento no qual o granulado de gel tem
ainda as primeira proporcdo de é&gua e temperatura
mencionadas, €& caracterizado por pelo menos uma,
preferivelmente todas das sequintes caracteristicas (81) a
(04) :

(61) um primeiro indice de compressibilidade K1 do
granulado de gel se situa entre 10 e 40%, em
particular entre 15 e 30%, e especialmente
entre 18 e 25%;

(82) um segundo indice de compressibilidade K2 do
granulado de gel se situa entre 3 x 107 Pa™
e 6 x 107 pa’, em particular entre 3,5 x 107
Pal e 5 x 10° Pa™, e especialmente entre 3,9

x 107° Pat e 4,3 x 107 Pa’;
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(83) um primeiro indice de descompressibilidade
K1' do granulado de gel se situa entre 3 e
15%, em particular entre 4 e 10%, e
especialmente entre 5 e 8%; ¢

(64) um segundo indice de descompressibilidade K2'
do granulade de gel se situa entre 3 x 107°
Pa’ e 7 x 107 Pa, em particular entre 4 x
107 Pat e 8 x 107° Pa™, e especialmente entre
5x 10° pate 6,5 x 107 pPa’t,

Cada uma das caracteristicas mencionadas acima
representam outras modalidades de acerdo com a invencdo.
Dessas as seguintes combinacdes de figuras representam as
modalidades preferidas: 818283, 810284, 818384, 8182, 8183,
0184, 0283, 0284, 81, 62, 83, 04, 810208304, em que 51828384 é
particularmente preferida.

O comportamentc de espalhamento, que é vantajoso para
a secagem do granulado de gel, é descrito por esses indices
de compressibilidade e descompressibilidade.

Em uma outra modalidade do processo de acorde com a
invencdo, o granulade de gel, apds a etapa 1i), de
preferéncia, apds a etapa ii) e antes do inicio da etapa
iii), ou apds a etapa ii) e durante a etapa iii), ou apds a
etapa ii) e antes e durante a etapa iii), de preferéncia,
no entantc, em um ponto no qual ¢ granulado de gel tem
ainda as primeira proporgdc de agua e temperatura
mencionadas, tem pelo menos uma das seguintes propriedades:

(¢l) um indice de espalhamento em secdo
transversal Q, deterninado de acordo com o

método de teste aqui descrito, sob uma carga
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com uma massa total de 1.185 g, de pelo menos
3, em particular, pelo  mencs 35, de
preferéncia, pelo menos 7, particularmente,
pelo menos 7,5 e, especialmente, pelo menos
7,82, em que o indice de espalhamento em
secdo transversal Q ¢é preferivelmente menor
do que 20;

um  indice de espalhamento em segao
trensversal Q, determinado de acordo com o
métodc de teste aqui descrito, sob uma carga
com uma massa total de 2.175 g, de pelo menos
3, em particular, pelo menos 5, de
preferéncia, pelo menos 7, particularmente,
pelo menos 7,5 e, especialmente, pelo menos
7,56, em que o indice de espalhamento em
segdo transversal @ é preferivelmente menor
do que 20;

um  indice de espalhamento em secdo
transversal @, determinade de acordo com o
método de teste aqui descrito, sob uma carga
com uma massa total de 3.185 g, de pelo menos
3, em particular, 9pele menos 5, de
preferéncia, pelo menos 6, particularmente,
pelo menos 7 e, especialmente, peloc menos
7,23, em que o indice de espalhamento em
secdo transversal Q é preferivelmente menor
do que 20; e

um  indice de  espalhamento em  secéo

transversal Q, determinado de acordo com o
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método de teste aqui descrito, sob uma carga
com uma massa total de 6.185 g, de pelo menos
3, em particular, pelo  menocs 4, de
preferéncia, pelo menos 5, particularmente,
pelo menos 6 e, especialmente, pelo menos
6,57, em que o Indice de espalhamento em
segdo transversal Q é preferivelmente menor
do que 20.

Cada uma  das caracteristicas indicadas acima
representam modalidades de acordo com a invengdo. Dessas,
as seguintes combinacdo de figuras representam  as
modalidades oreferidas: elg2g3, sls2ed, ele2, ele3, sled, g2¢3,
e2ed, &3ed, €l, €2, €3, €4, =£leZelsd, em que ¢clg2gl3gd &
particularmente preferida.

Em uma modalidade preferida do processc de acordo com
a invengdo, o granulado de gel tem, apbés a etapa 1i), de
preferéncia, apds a etapa ii) e antes do inicio da etapa
iii), ou apds a etapa ii) e durante a etapa iii), ou apds a
etapa ii) e antes e durante a etapa iil), de preferéncia,
no entanto, em um pontc no qual o granulado de gel tem
ainda as orimeira proporgdo de 4gua e temperatura
mencionadas, uma constante de tempo de espalhamento T,
determinada de acordo com o método de teste aqui descrito,
sob uma carga com uma massa total de 6.185 g, de pelo menos
2 s, de preferéncia, de pelo menos 4 s, particularmente, de
pelo menos 6 s e especialmente de pelo menos 10s. Prefere-
se alnda que a constante do tempo de espalhamento 1t ndo

exceda um valor de 60 s.
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Os primeiro e segundo indices de compressibilidade K1
e K2, respectivamente, do granulade de gel, bem como os
primeiro e segundo indices de descompressibilidade K1' e
K2', respectivamente, do granulado de gel s&o definidos por
experimentos de compressdo e descompressdo descritos no
item dos resultades dos testes. A determinac&o do indice de
espalhamento em secdo transversal ¢ e da constante do tempo
de espalhamento 1 & também apresentada nos métodos de
teste.

Vantajosamente, o gel é submetido na etapa processual
ii) a pelo menos trés etapas de cominuig¢do:

- com uma unidade de corte, de preferéncia, com
uma l&mina, para cortar o gel em tiras de gel
planas, de preferéncia, com um comprimento
dentrc da faixa de 5-50, de preferéncia de 8-
40 e particularmente de 10-30 mm, uma altura
dentro da faixa de 1-30, de preferéncia de 5-
25 e particularmente de 10-20 mm, bem como
uma largura dentrc da faixa de 1-40, de
preferéncia de 5-30 e particularmente de 10-
20 mm;

- com uma unidade de esmigalhamento, de
preferéncia, um quebradcr, para esmigalhar as
tiras de gel em pedagos de gel, de
preferéncia, com um comprimento dentro da
faixa de 2,5-25, de preferéncia, de 1-12,5
mm, uma altura dentro da faixa de 0,5-15, de

preferéncia, de 0,25-7,5 mm, bem como uma
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largura dentro da faixa de 0,5-20, de
preferéncia, de 0,25-10 mm; e

- uma unidade "tipo moedor de carne" (moagem),
de preferéncia, um moedor tendo um parafuso e
uma placa de furcs, em que o parafusc se
movimenta contra a placa de furos, para moer
e esmagar os pedacos de gel em partes de gel,
gue sd0 preferivelmente menores do que os
pedacos de gel.

Uma relacdo superficie-volume o6tima € assim obtida,
que tem um efeitec vantajoso no comportamento de secagem. Um
gel, que tenha sido assim cominuido, é particularmente
adequado para secagem em correia. A cominuigdo em trés
etapas oferece uma melhor "capacidade de aeragdo", por
causa dos canals localizados entre os niicleos do granulado.

Prefere-se ainda que o granulado de gel, obtido apds a
etapa ii} no processo de acordo com a invengdo, compreenda
pelo menos 10, de preferéncia, pelo menos 20 e,
especialmente, pelo mencs 30% em peso, respectivamente, com
base no pesc total do granulado de gel, de um polimero
absorvente, baseado em:

(@l) 0,1-99,999% em peso, de preferéncia, 20-
97,98% em peso e, particularmente, 60-93,95%
em peso de monémeros compreendendo grupos
4cidos, etilenicamente insaturados,
polimerizados ou seus sals, ou mondmeros
etilenicamente insaturados, polimerizados,
compreendendo um atomo de nitrogénio

protonado ou quaterndrio, ou suas misturas,
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em que as misturas compreendendo pelo menos
mondmeros compreendendo grupos acidos
etilenicamente insaturados, de preferéncia,
dcido acrilico, sdo as particularmente
preferidas;

(a2) 0-70% em peso, de preferéncia, 1-60% em peso
e, particularmente, 1-40% em peso de
mondmeros etilenicamente insaturados,
polimerizados, que podem ser copolimerizados
com (al);

(a3) 0,001-10% em peso, de preferéncia, 0,01-7% em
peso e, particularmente, 0,05-5% em peso de
um ou mais agentes de reticulagio;

(ad) 0-30% em peso, de preferéncia, 1-20% em peso
e, particularmente, 5-10% em ©peso de
polimeros soldiveis em &gua; bem como

(5) 0-20% em peso, de preferéncia, 0,01-7% em
peso e, particularmente, 0,05-5% em peso de
um ou mais auxiliares,

baseados, respectivamente, no polimero absorvente

seco, em que a soma dos pesos dos compcnentes (ol) a (ad)
monta a 100% em peso.

0 granulado de gel compreende é&gua em uma proporgdo
significativa, uma vez que o polimero absorvente & obtido
de uma solugdo aguosa de mondmero, que compreende, de
preferéncia, é&qua dentro da faixa de 90 a 50, de
preferéncia, dentro da faixa de 88 a 55 e, particularmente,
dentro da faixa de 70 a 60% em peso de 4gua, com base,

respectivamente, na solucdo aguosa de mondmero.
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Os mondmeros compreendendo grupos 4cidos,
etilenicamente insaturados (al) podem ser parcial ou
inteiramente, de preferéncia, parcialmente, neutralizados.
De preferéncia, os mondémercs compreendendo grupos é&cidos
monoetilenicamente insaturados sdo neutralizadeos a pele
menos 25 mol%, particularmente, a pelo menos 50 mol% e,
especialmente, a 50 a 90 mol%. A neutralizacdo dos
mondmeros (al) pode ocorrer antes e também depols da
polimerizagdo. Além dissc, a neutralizacdoc pode ocorrer com
hidréxidos de metais alcalinos, hidréxidos de metais
alcalino-terrosos, amdnia, bem cono carbonatos e
bicarbonatos. 2lém disso, gqualquer base adicional ¢é
concebivel, desde que forme um sal soldvel em Agua com o
dcido. A neutralizacdo com aménia ou com hidréxidos de
metals alcalinos & preferida, particularmente, com
hidréxido de sédic ou com amdnia.

Além do mais, em um polimero, os grupos de é&cidos
livres podem predominar, de modo que esse polimero tenha um
valor de ©pH situado na faixa é&cida. Esse polimero
absorvente de &agua acido pode ser pelc menos parcialmente
neutralizado por um polimero com grupcs basicos livres, de
preferéncia, grupos amina, cujo polimero seja Dbéasico
comparado com o polimero acido. Esses polimeros sdo
denominados "polimeros absorventes de troca idnica de leito
misto" (polimercs MBIEA) na literatura e sdo descritos,
entre outros, no pedido de patente internacional WO
99/34843, A descrigdo do pedido de patente internacional WO
99/34843 & aqui introduzida por meio de referéncia e &,

desse modo, parte da presente descrigdo. Geralmente, os
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polimercs MBIEA representam uma composicdo que contém, por
um lado, polimeros bésicos, que sdo capazes de trocar
dnions, e, por outro ladc, contém um polimero, que é acido,
comparado com © polimero bésico e que & capaz de trocar
cations. O polimero bésico tem grupos Dbasicos e ¢é
tipicamente obtido por polimerizacdo de mondmeros que
portam grupos badsicos ou grupos que podem ser convertidos
em grupos basicos. Esses mondmeros sdo todos agueles que
tém as aminas primadrias, secunddrias ou tercidrias, ou as
fosfinas correspondentes, ou pelc menos dols dos grupos
funcionais mencionados acima. Esse grupo de mondmero
inclui, em particular, etilencamina, alilamina,
dialilamina, 4-aminobuteno, alquiloxicicleno,
vinilformamida, 5-aminopenteno, carbodiimida, formaldacina,
melanina e assemelhados, bem como os seus derivados de
aminas secunddrias ou terciédrias.

As revelagdes do pedido de patente DE 102 23 060 Al,
em particular com relagdo aos mondmeros (al) e (a2}, os
agentes de reticulagio (a3}, bem como em relagcdo aoc
iniciador e as proporgdes do iniciador empregadas sdo aqui
incorporadas como referéncia e, desse modo, formam parte da
presente descrigéo.

0s mondmeros contendo grupos acidos monoetilenicamente
insaturados (al) sdo aqueles citados no pedido de patente
DE 102 23 060 Al como os mondmeros preferidos (al), em que
o &cido acrilico é particularmente preferido.

Prefere-se de acordo com a invencdo que o polimero
absorvente compreenda monémeros c¢ontendo grupos carboxilato

a pelo menos 50% em peso, particularmente, a pelc menos 70%
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em peso e, especialmente, a pelo menos 90% em peso, com
base no peso seco. Prefere-se particularmente de acordo com
a invencdo que o0s polimero absorvente seja formado de pelo
menos 50% em peso, de preferéncia, pelo menos 70% em peso
de dcido acrilico, que é preferivelmente neutralizado a
pelo menos 20 mol%, particularmente, a pelo menos 50 mol%.

Como ©s mondmeros monoetilenicamente insaturados (aZ),
que sao copolimerizdveis com (al) s&o os preferidos como os
mondmeros que sdo citados no pedido de patente DE 102 23
060 Al como os mondmercs preferidos (02), em gque acrilamida
& particularmente preferida.

Os agentes de reticulacdo preferidos (a¢3) de acordo
com a invencdo sdo os compostos que tém pelo menos dois
grupos etilenicamente insaturados em uma molécula (classe
de agente de reticulagdo I), os compostos que tém pelo
mencs dois grupos funcionais que podem reagir com os grupos
funcionais dos monémeros (cl) ou {a2) em uma reacdo de
condensagdo (= agentes de reticulacdo de condensagdo), uma
reacdo de adicdo ou uma reagdc de abertura de anel (agente
de reticulagdo classe II), compostos que tém pelo menos um
grupo etilenicamente insaturado e pelo menos um grupo
funcional que pode reagir com o©s grupos funcionais dos
mondmeros (al) ou (02) em uma reacdo de condensaclc, uma
reacdo de adicdc ou uma reacdc de zbertura de anel (agente
de reticulagdo classe III), ou cations wmetéalices
polivalentes {agente de reticulacdo classe IV). Desse modo,
com ¢s compostos do agente de reticulagéo classe I, obtém-
se uma reticulagdo do polimerc por polimerizagdo radicalar

dos grupos etilenicamente insaturados das moléculas do
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agente de reticulagdo com os mondémercs moncetilenicamente
insaturados (al) ou (¢Z2), enquanto que com os compostos do
agente de reticulacdo classe II e os cations de metais
polivalentes do agente de reticulagdo classe IV, uma
reticulagdo do polimero & obtida, respectivamente, por
reacdo de condensacdo dos grupos funcionais (agente de
reticulagdo classe II) ou por meic de interacdo
eletrostatica dos cidtions de metais polivalentes (agente de
reticulacdo classe IV) com os grupos funcionais do mondmero
(0l) ou {a2). Com os compostos do agente de reticulacgdo
classe III, uma vreticulacdo dos polimeros & obtida
correspondentemente por polimerizacdo radicalar dos grupos
etilenicamente insaturados ou também por reagdo de
condensacdo entre os grupos funcionais dos agentes de
reticulagdo e dos grupos funcionais dos monémeros (al) ou
(a2) .

Os agentes de reticulacdo preferidos (a3) sdc aqueles
compostos que sdo citados no pedido de patente DE 102 23
060 Al como os agentes de reticulacdo (03) dos agentes de
reticulacdo classes I, II, III e IV, em que:

- come ©0s compostos do agente de reticulagédo
classe I, N,N'-metilenobisacrilamida, poli
(di-met-acrilatos de etilenoglicel), cloreto
de trialilmetilaménio, cloreto de
tetraalilaménio e acrilato de
alilpolietilenoglicol, produzidos com 9 mols
de dxide de etileno por mol de &cido

acrilico, sdo particularmente preferidos; e
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- como os compostos ou ¢ agente de reticulacédo
classe IV, Al;(SO4)3 e seus hidratos sé&o
particularmente preferidos.

Os polimeros absorventes preferidos sdo os polimeros
que sdo reticulados por agentes de reticulagdo das
sequintes classes de agentes de reticulag@o ou por agentes
de reticulagdoc das seguintes combinagdées de classes de
agentes de reticulagdo, respectivamente: I, II, III, IV, I
1, r, 111, 1 1v, I 11 1II, I II IV, I III Iv, II III IV,
IT IV ou IIT IV. As combinagdes precedentes de classes de
agentes de reticulacdo representam, respectivamente, uma
modalidade preferida dos agentes de reticulagdo de um
polimero.

Qutras modalidades preferidas dos polimeros
absorventes sdo ©s polimeros que sdo reticulados por
quaisquer dos agentes de reticulagdo descritos no pedido de
patente DE 102 23 060 Al, como os agentes de reticulagéo
das classes de agentes de reticulacdo I, em que N,N'-
metilenobisacrilamida, poli {di-met-acrilatos de
etilenoglicol), cloreto de trialilmetilaménio, cloreto de
tetraalilaménio e acrilato de alilpolietilenoglicol,
produzidos com 9 mels de 6xido de etileno por mol de &cido
acrilico, sdo particularmente preferides come ¢s agentes de
reticulacdo da classe de agente de reticulagio I.

0s polimeros absorventes podem ser produzidos dos
mondémeros e dos agentes de reticulagdo citados acima por
varios melos de polimerizacdo conhecidos da técnica
anterior. Por exemplo, nesse contexto, podem ser citadas

polimerizacdo em massa, que ocorre preferivelmente em
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reatores de amassamento, tals como extrusoras, ou por
polimerizacdo em correia, peclimerizacdo em solugéo,
polimerizacdc por aspersdo, polimerizacdo por emulsdo
inversa e polimerizagcdo por suspensdc inversa. A
polimerizagdo em solucdo ¢, de acordo com a invengdo,
conduzida preferivelmente em &gua, como o solvente. A
polimerizagdo em solugdo pode ccorrer continua ou
descontinuamente., Da técnica anterior, um amplo espectro de
possibilidades de variacgdo pode ser aprendidec com relacédo
as proporgbes de reacdo, tals como temperaturas, tipo e
quantidade dos iniciadores, bem como da solugdo de reacgdo.
Os processos tipicos sdo descritos nos seguintes relatérios
descritos de patentes: U.S. 4.286.082, DE 27 06 135, U.S.
4.076.663, DE 35 03 458, DE 40 20 780, DE 42 44 548, DE 43
23 001, DE 43 33 056 e DE 44 18 818. As descrigdes sdo aqui
incluidas por referéncia e formam, desse modo, parte da
presente descrigdo.

Como geralmente usual, a polimerizacdo é iniclada por
uso de um inicilador. Como os iniciadores para iniciagdo da
polimerizacdo, todos os iniciadores formande radicais, sob
as condigdes de polimerizacdo, podem ser usados, que séo
comumente empregados na produgdo de superabsorventes. Uma
iniciagdo da polimerizagdo por acgdo de radiagdo eletrdnica
na mistura aquosa polimerizével é possivel. A polimerizacéo
também pode ser iniciada na auséncia de iniciadores do tipo
acima, por acdo de radiagdo energética na presenca de
fotoiniciadores. Os iniciadores de polimerizac¢do podem ser
dissolvidos ou dispersos em uma solucdoc de mondmero de

acordo com a invencdoc. Como os iniciadores, podem ser
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usados todos o0s compostos conhecidos das pessoas versadas
na técnica, que decompbem para formar radicais. Os
iniciadores particularmente preferidos e as quantidades dos
iniciadores preferidas, gque vdo ser usados, sdo aqueles
iniciadores e quantidades, respectivamente, que sdc citados
no pedido de patente DE 102 23 060 Al, como os iniciadores
e quantidades preferidos, respectivamente.

Umn sistema de oxirredugdo compreendendo perdxido de
hidrogénio, peroxodissulfato de sédio e &cido ascédrbico ¢é
usado preferivelmente de acordo com a invengdo. Em geral,
de acordo com a invengdo os compestos azo sdo os preferidos
como iniciadores, dicloridrato de azo-bis-aminopropano
sendo particularmente preferido. Geralmente, a
polinerizacdo é iniclada com os iniciadores em uma faixa de
temperaturas de 0 a %0°C,

Como os polimeros solivels em agua {ad), os polimeros
solivels em é&gua tais comc aqueles compreendende poli
(dlcool vinilico), polivinilpirrolidona, amidos ou
derivados de amido ou poli (&cidos acrilicos), parcial ou
inteiramente  saponificados, podem  ser polimerizados
preferivelmente no polimero absorvente de &gua de acordo
com a invencdo. O peso molecular desses polimeros ndc £
critico, desde que sejam soldveis em &gua. Os polimeros
soliveis em &gua preferidos sdo amidos ou derivados de
amido ou poli (4lcool vinilico). Os polimeros soluveis em
dgua, de preferéncia, sintéticos, como poli (&lcool
vinilico), também podem servir como base de enxerto para os

monémeros a serem pelimerizados.
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Como ¢ auxiliar (a5), agentes de suspensdo (09},
aglutinantes odorizantes, agentes superficialmente ativos
ou antioxidantes sdo compreendidos preferivelmente nos
polimeros absorventes, Esses auxiliares {ad) 540
adicionados preferivelmente a solugdc monomérica, antes da
polimerizacdo, ou misturados com o polimerc apbés a sua
producdo, em que para a mistura, os agregados de mistura
conhecidos daqueles versados na técnica podem ser usados,
por exemplo, ¢ misturador Patterson-Kelley, misturador de
turbuléncia DRAIS, misturador Lddige, misturador Ruberg,
misturador em caracol, misturador de placas e misturador de
leito fluidizado, bem come os misturadores verticais de
operagdo continua, nos quais os polimercs e ¢ auxiliar (a4)
sdo misturados por melo de pas rotativas a uma freqliéncia
rapida (misturador Schugi).

Vantajosamente, ¢ granulado de gel, seco como um bolo
de polimerc na etapa de processo 1il), tem pelo mencs uma
das seguintes propriedades:

(pl) a absorgcdo méxima de uma solugdo aquosa de
NaCl a 0,9% em peso, de acordo com a norma
ERT 440.1-99, se situa dentro de uma faixa de
10 a 1.000 g/g de granulado SAP;

{02) a fracdo que pode ser extraida com uma
solucdo aquosa de NaCl a 0,9% em peso, de
acordo com a norma ERT 470.1-99, é inferior a
30, com base no granulado SAP;

(p3) a densidade aparente, de acordo com a norma
ERT 460.1-99, se situa dentro da faixa de 300
a 1.000 g/L;
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(p4) o valor de pH, de acordo com a norma ERT
400.1-99, de 1 g do granulado SAP em 1 litro
de Agua é na faixa de 4 a 10;

(@5) o valor de CRC, de acorde com a norma ERT
441.1-99, se situa dentro da faixa de 10 a
100 g/g; e

(p6) o valor de AAP a uma pressdo de 2,07 kPa (0,3
psi), de acordo com a norma ERT 442.1-99, se
situa dentro da faixa de 10 a 60 g/g.

Prefere-se ainda que pelo menos 30, particularmente,
pelo menos 60 e, especialmente, pelc menos 80% em peso das
particulas do polimero absorvente tenham um tamanho de
particula dentro da faixa de 150 a 850 um. De acordo com a
presente invencdo, prefere-se ainda que o granulado de gel
esteja pelo menos a 50% em peso, particularmente, a pelo
menos 75% em peso, com kase nas particulas tendo um tamanho
de particula na faixa entre 300 e 600 pum.

Prefere-se ainda que no contextc do processo de acordo
com a 1invengdo, bem coms no contexto dos polimeros
absorventes obteniveis pelc processo de acordo com a
invengdo, os valores das caracteristicas de acordo com a
invencdo apresentados apenas com um limite inferior, tenham
um limite superior que é de 20 vezes, particularmente, 10
vezes e, especialmente, 5 vezes o valor especialmente
preferido do limite inferior.

Prefere-se ainda que os polimeros absorventes, de
preferéncia, as particulas poliméricas, obteniveis pelo
processo de acordo com a invencdo, tenham pelo menos uma

das seguintes propriedades:
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absor¢ic méxima de uma soclugdo aquosa de NaCl
a 0,9% em peso, de acordo com a norma ERT
440.1-99, dentro de uma faixa de pelo menos
10 a 1.000, de preferéncia, 15 a 500 e,
particularmente, 20 a 300 g/g;

a fracdo que pode ser extraida com uma
solugdo aquosa de NaCl a 0,9% em peso, de
acordo com a norma ERT 470.1-99, é inferior a
30, de preferéncia, inferior a 20 e,
particularmente, inferior a 10% em pesc, com
base no polimero absorvente;

a densidade aparente, de acordo com a norma
ERT 460.1-99, se situa dentro da faixa de 300
a 1.000, de preferéncia, 310 a 800 e,
particularmente, 320 a 700 g/L;

o valor de pH, de acordo com a norma ERT
400.1-99, de 1 g do polimero absorvente em 1
litro de 4gua se situa dentro da faixa de ¢4 a
10, de preferéncia, 5 a 9, e,
particularmente, 5,5 a 7,5;

o valor de CRC, de acordo com a norma ERT
441,1-99, se situa dentro da faixa de 10 a
100, de preferéncia, 15 a 80 e,
particularmente, 20 a 60 g/g; e

o valor de AAP a uma pressdo de 2,07 kPa (0,3
psi), de acordo com a norma ERT 442.1-99, se

situa dentro da faixa de 10 a 60, de

'preferéncia, 15 a 50 e, particularmente, 20 a

40 g/g.
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As combinag¢des de propriedades de duas ou mais
daguelas listadas acima representam as  respectivas
concretizacbes preferidas do polimero obtenivel ©pelo
processo de accrdo com a invencdo. Além do mais, as
concretizacgdes particularmente preferidas de acordo com a
invencdo sS40 0S processos nos quails o polimero absorvente
obtido tem as seguintes propriedades ou combinagdes de
propriedades identificadas por letras ou combinagbes de
letras: A, B, C, D, E, F, AB, AC, AD, AE, AF, EF, ABC, ABD,
ABE, ABF, ACD, ACE, ACF, ADE, ADF, AEF, CEF, ABCD, ABCE,
ABCF, ABDE, ABDF, ACDF, ACEF, ADEF, ACDEF, ACDEF, ABDEF,
ABCEF, ABCDF, ABCDE, ABCDEF, em que a combinagdo CEF &
particularmente preferida e a combinagdc EF é especialmente
preferida.

Em cutra modalidade do processc de acordo com a
invencdo, a parte externa dc polimero absorvente, obtidoe
pelo processo de acordo com a invencgdo, de preferéncia,
particulas poliméricas, é colocada em contate com um
composto compreendendo um ion de ALY, Nesse caso, prefere-
se que o© composto compreendendo ions de Al**, em uma
proporgac dentro da faixa de 0,01 a 30% em peso,
particularmente, em uma proporgdo dentrc de uma faixa de
0,1 a 20% em peso, e, especialmente, em uma proporgaoc
dentro de uma faixa de 0,3 a 5% em pesc, com Dbase,
respectivamente, no peso do polimero absorvente, seja
colocado em contato com ¢s polimeros.

Nesse contexto, prefere-se ainda que o composto
contendo ions de Al“, na forma de um fluido, compreendendo

um solvente, de preferéncia, agua, solventes orgdnicos que



15

20

25

28/52

sdo misciveis com Agua, tals como metanol ou etanol, ou uma
mistura de pelo mencs dois desses solventes, e © composto
contendo ions de AL** & compreendido no fluido em uma
propor¢do, sem considerar a &gua de cristalizacdo, dentro
de uma faixa de 0,1 a 50% em peso, de preferéncia, em uma
proporgdo dentro da faixa de 1 a 30% em peso,
respectivamente, com base no pesc total do fluido., Prefere-
se ainda que o fluido, em uma proporcdo dentro de uma faixa
de 0,01 a 15% em peso, de preferéncia, em uma proporcgao
dentro de uma faixa de 0,05 a 6% em peso, respectivamente,
com base no peso do polimero abscrvente, seja colocado em
contato com ¢ polimero absorvente.

0s compostos contendo ions de Al®" preferidos sio AlCl;
. 6 Hy0, NaRl{SO4), . 12 Hp0, KAL(SO4)z . 12 Hy0 ou Alx(S04);

14-18 H,0.

Além do mais, prefere-se de acorde com a invengdo que
os polimeros, de preferéncia, particulas poliméricas,
obteniveils pelo processo de acordo com a invengdo, tenham
uma regido interna, uma regidoc externa circundando a regido
interna, e uma regido superficial circundardo a regido
externa, em que a regiio externa tem um grau de reticulagio
mais alto do que a regido interna, de modo que, de
preferéncia, wuma estrutura ntcleo - casca ¢ formada.
Prefere-se, além do mals, nesse aspecto que o raic da
regido externa é pelo menos duas vezes ¢ raio da regido
interna. A malor reticulagdo na regido superficial dos
polimeros, de preferéncia, das particulas poliméricas, &
obtida preferivelmente por pés-reticulacdo dos grupos

reativos na &rea da superficie. Essa poés-reticulagdo pode
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ocorrer térmica, fotoquimica ou quimicamente. Como o agente
de poés-reticulagdo para a pds-reticulagdo quimica, os
compostos preferidos sdo aqueles mencionados como agentes
de reticulacdo (a3) das classes de agentes de reticulacgéo
IT e IV. Carbonato de etileno é particularmente preferido
como o agente de pds-reticulagéo.

0 agente de poés-reticulacdo wusade para a pos-
reticulacgdo, em uma proporgdo dentro de uma faixa de 0,01-
30% em pesc, de preferéncia, em uma proporgido dentro da
faixa de 0,1-20% em peso, particularmente, en uma proporgio
dentro de uma faixa de 0,5-10% em peso, especialmente, em
uma faixa dentro de uma faixa de 0,3-50% em peso,
respectivamente, com base no peso do polimerc absorvente
usado no processo de acordo com a invengdo,

A pobs-reticulacdo  ocorre, de preferéncia, por
colocagio em contato com um fluido de pods-reticulacéo
compreendendo um solvente, de preferéncia, agua, solventes
orgédnicos misciveis com &gua, tais como metanol ou etanol
ou misturas de pelo menos dois deles, bem como o agente de
pbs-reticulacdo, com a parte externa dos polimeros, de
preferéncia, das particulas poliméricas, a uma temperatura
dentro de uma faixa de 33-300°C, particularmente, dentro de
uma faixa de 100-200°C. A colocacdo em contato ocorre, de
preferéncia, por aspersac do fluido de pés-reticulacdo nos
polimeros e depois mistura dos polimeros que tenham sido
postos em contato com o fluido de pds-reticulagdo. O agente
de pbs-reticulacdo estd, de preferéncia, no fluido de pbs-
reticulagdo em uma proporcdo dentro de uma faixa de 0,01 a

20% em peso, particularmente, em uma proporc¢do dentro de
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uma faixa de 0,1-10% em peso, com base no peso total do
fluido de pdés-reticulacdo. Prefere-se ainda que o fluido de
pés-reticulacdo, em uma proporcdo dentro de uma faixa de
0,01-50% em peso, particularmente, em uma proporgdo dentro
de uma faixa de 0,1-30% em peso, respectivamente, com base
no peso dos polimeros, seja posto em contato com o0s
polimeros.

Os polimeros absorventes, de preferéncia, as
particulas poliméricas, reticulados como descrito acima,
sdo  referidos como  "polimeros  pés-reticulados™  ou
"particulas poliméricas pds-reticuladas", respectivamente.
Em outra modalidade do processo de acordo com a invencdo, a
parte externa dos polimeros pds-reticulados, de
preferéncia, as particulas pcliméricas, é posta em contato
com um composto compreendendo ion de Al®". Com referéncia ao
composto compreendendo um ion de Al¥, faz-se referéncia aos
detalhes  acima. Prefere-se ainda que o composto
compreendendo um ion de Al¥ seja aplicado ao polimero
absorvente em um fluido, exatamente como para ¢$ agentes de
pés-reticulacdo descritos acima e depois igualmente
tratados termicamente.

0 polimero pés-reticulado, de preferéncia, particulas
poliméricas, tem pelo menos um de preferéncia, todas das
seguintes propriedades:

(N1) um valor de CRC, determinado de acorde com a
norma ERT 441.1-99, dentro de uma faixa de
20-40 g/g, particularmente, dentro de uma

faixa de 25-35 g/g;
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{(N2) um valor AAP, determinado de acordo com a
norma ERT 442.1-99, a uma pressdo de 2,07 kPa
(0,3 psi), dentro de uma faixa de 20 a 35
g/¢, particularmente, dentro de uma faixa de
25-30 g/qg; e

(N3) um valor AAP, determinado de acordo com a
norma ERT 442.1-99, a uma pressédo de 4,83 kPa
(0,7 psi), dentro de uma faixa de 20-27 g/g,
particularmente, dentro de uma faixa de 22-25
g/qg.

Usando o processo de secagem particular, os polimeros
absorventes com propriedades fisico-quimicas
particularmente uniformes sdo preparados. O processo de
secagem permite uma producdo eficiente de polimeros
absorventes. 0Os polinmeros absorventes de acordo com a
invencdo, obteniveis pelo processo de produgdo de acoxdo
com a invengdo, sd8o caracterizados por propriedades fisico-
guimicas particularmente uniformes.

A  invencdo também se refere & um compdsito
compreendendo os polimeros absorventes de acordo com a
invencdo e um substrato. Prefere-se que os polimeros
absorventes de acorde com a invengdo ¢ o substrato sejam
firmemente combinados entre eles. Como substrato, sdo
preferidas folhas formadas de polimeros, por exemplo, de
polietileno, polipropileno ou poliamida, metais, materiais
ndo tecidos, felpas, tecidos, panos tecidos, fibras
naturals ou sintéticas, ou outras esponjas.

De acordo com a invengdo, os compdsitos preferidos sdo

materiais vedantes, cabos, nlicleos absorventes, bem como
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fraldas e artigos de higiene, de preferéncia, toalhas
sanitarias, contendo esses.

Se o compdsito for um ndcleo absorvente compreendendo
o polimero absorvente e um material de fibra, o polimero
absorvente é incorporado preferivelmente em uma proporgao
dentro da faixa de 10-90% em peso, de preferéncia, de 20-
80% em veso, e, particularmente, de 40-70% em peso, com
base no nucleo. Em uma modalidade do nucleo, o peolimero
absorvente ¢é incorporado como particulas no nlcleo. BAs
particulas poliméricas podem ser distribuidas
homogeneamente no material de fibra, podende ser incluidas
em camadas entre o material de fibra, ou a concentracdo das
particulas de polimero absorvente pode ter um gradiente
dentro do material de fibra. Em outra modalidade do ntcleo,
o polimero absorvente é incorporado no nucleo como fibras.
Em relacdo as natureza e estrutura exatas do nlcleo
absorvente, faz-se referéncia aos detalhes relativos a
essas na patente U.S5. 5.562.646, que é aqui introduzida por
melo de referéncia e forma, desse modo, parte da presente
descrigéo.

B invengdo se refere ainda a um processo para produzir
um compdsito, no qual um polimero absorvente de acordo com
a invencdo, de preferéncia, uma estrutura polimérica, e um
substrato e, ocpciconalmente, wum auxiliar adequado sdo
colocados em contato entre eles. A colocacdo em contato
ocorre, em particular, se o compdsite for um nucleo, de
preferéncia, por processos de disposigdo a Umido e

disposicio por ar, compactagdo, extrusdo e mistura.



15

20

25

33/52

A invencdo se refere adicionalmente a um compdsito,
que é obtenivel pelc processo indicado acima.

A invengdo se refere ainda a produtos quimicos, em
particular, esponjas, corpos formados, fibras, folhas,
filmes, cabos, materiais vedantes, artigos de higiene
absorventes de liquidos, por exemplo, fraldas e toalhas
sanitarias, veiculos para agentes reguladores do
crescimento de plantas ou fungos ou agentes protetcres de
plantas, aditivos para materiais de construcdo, materiais
de embalagem ou aditivos de solo, que compreendem ¢
polimero absorvente de acordo com a invengdo ou o compdsito
descrito acima.

A invengdo se refere adicionalmente ao uso do polimero
absorvente de acordo com a invengio, ou do compdsito
descrito acima, em produtos quimicos, em particular, em
esponjas, corpos formados, fibras, folhas, filmes, cabos,
materiais vedantes, artigos de higiene absorventes de
liquides, por exemple, fraldas e toalhas sanitéarias,
veiculos para agentes reguladores do crescimento de plantas
ou fungos ou agentes protetores de plantas, aditivos para
materiais de construcdo, materiais de embalagem ou aditivos
de solo.

No uso como veiculos para agentes reguladores de
plantas ou fungos ou para agentes protetores de plantas,
prefere-se que ¢ agente regulador de planta ou fungo ou o
agente protetor de planta possa ser liberado por um periodo
de tempo controlado pelo veiculo.

Q dispositivo de accrde com a invengdo para cominuigdo

e secagem de um polimero de acordo com o processo de acordo
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com a invencdo compreende um dispositive de cominuicéo,
para cominuir o polimero n&o seco a um granulado de gel, um
dispositivo de soltura para soltar o granulado de gel, e um
dispositivo de secagem pare o granulado de gel, em que a
unidade de cominuicdo, o unidade de soltura e a unidade de
secagem ficam em contato de comunicagdo entre eles. O
polimero polimerizado ndo seco é cominuido com a ajuda do
dispositivo de cominuicdo. Com o dispositivo de soltura, a
densidade aparente d¢ polimero cominuido, em particular do
granulado de gel, ¢é reduzida por pelc menos u, de
preferéncia, pelo mencs 5, particularmente, pelo menos 10,
mais particularmente, pelo menos 20 e, especlalmente, por
pelo menos 30. Com o dispositive de secagem, o teor de agua
do granulado de gel ndo seco é reduzido.

Vantajosamente, o dispositivo de cominuicdo compreende
uma unidade de corte, uma unidade de rasgamento e uma
unidade tipo moedor <de carne (moagem). O polimero
absorvente é cortado com a ajuda da unidade de corte. Com a
ajuda da unidade de aparagem, o polimero polimerizado é
rasgado, 1isto é, carregado sob tensdo. Com a ajuda da
unidade tipo moedor de carne, o polimero polimerizado &
britado. Por combinagdo desses trés tipos de cominuigdo, um
granulade de gel é odbtido, que & particularmente vantajoso
para secar. Vantajosamente, a unidade de soltura € um
tambor rotativo, de preferéncia, um tambor, de preferéncise,
um misturador de rotagde de tambor. Com a ajuda do
misturador de rotacdo de tambor, a densidade aparente média

do granulado de gel, em particular do granulado de gel néao
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seco, ¢é reduzida. A soltura afeta vantajosamente um
comportamento de espalhamento do granulado de gel.

A presente invengdo também se refere a um dispositive
de polimerizagdo, ccmpreendendo:

5 - um reciplente de solugdo monomérica com um
conduto de solucdo monomérica;
- um recipiente de iniciador com um conduto de
iniciador;
- uma area de polimerizacdo; e
10 - um dispositivo de acorde com a invencdo para
cominuir e secar um polimero, no qual o
conduto de solucido monomérica e o conduto de
iniciador sd0 presos em uma &rea de entrada
da é&rea de polimerizacdo, e o dispositivo
15 para secagem de um polimerc é disposto em uma
drea de saida.

Como um recipiente de solugdo monomérica, séo
considerados todos os recipientes conhecidos daqueles
versados na técnica, tails come tanques de pléstico ou ago.

20 0 caso & igual para o recipiente de iniciador. Os condutos
sdo feitos preferivelmente de materiais, tais come de
pléstico ou ago, que sdo 1lnertes aos monbmeros ou
iniciadores. Como a 4rea de polimerizagdo, de preferéncia,
0s reatores de amassamento ou de polimerizagdo em correia

25 s8o wusado, em gue esses ultimos sdo particularmente
preferidos. Os polimercs absorventes, que sdo
particularmente adequados para processamento posterior por
meio do processo de acordo com a invengdo, podem ser

obtidos de reatores de polimerizacdo em correia. Além
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disso, os reatores de polimerizagdo em correia propiciam um
fluxo continuo do processo de acordo com a invencdo. Nos
reatores de amassamento, eixos em espiral sdo usados como
meios de transporte e em reatores de polimerizacdo en
faixa, uma ou mais correias transportadoras ou formas de
aceitacdo de iniciador e de solugdc monomérica dispostas
adjacentemente 540 usadas, em  que uma correia
transportadora formando uma depressdo é preferida.

0 processo de acordo com a invengdo para produzir um
polimero absorvente é caracterizado por um comportamento de
espalhamento do granulado de gel, apbés a etapa ii). O
processo de produgcdo de um polimero absorvente &
distinguido por uma etapa de secagem 1ii) particularmente
eficiente, que propicia uma secagem particularmente suave e
uniforme do granulado de gel. 0Os polimeros absorvenies
assim obtidos e o0s produtos e itens produzidos deles tém
uma qualidade de produto particularmente uniforme e
propriedades fisico-quimicas constantes.

Outros detalhes e vantagens da inven¢do sdo descritos
malis estritamente por meilo do diagrama e exemplos
apresentados abaixo., Mostra-se esquematicamente:

Figura 1 uma representagdo esquemdtica de um
dispositivo de polimerizagdo com um
dispositivo para secagem de um
polimero;

Figuras 2a-2f o dispositivo para determinacdoc dos
indices de compressibilidade e
desconmpressibilidade,

respectivamente; a Figura 2a mostra o



10

15

20

25

Figura 3

Figura 4

37/52

recipiente c¢ilindrico no gqual o
pistéo {com todes 08 pesos
adicionais) foi introduzido (sem o
granulado de gel no recipiente} em
uma vista lateral; a Figura 2b mostra
0 disco do pistdo em uma vista de
acima; a Flgura 2c todo o pistdo em
uma vista lateral; a Figura 2d as
particulas de gel situadas no
recipiente  cilindrico, antes da
introduc¢dc do pistdo; a Figura 2e as
particulas de gel carregadas com ©
pistdo no recipiente cilindrico, que
foram comprimidas pela distdncia x e
a Fiqura 2f as particulas de gel
descomprimidas dentro do recipiente
¢ilindrico;

0 procedimento para determinagdo do
indice de espalhamento em segdo
transversal Q ¢ da constante do tempo
de espalhamento A; a Figura 3a mostra
a compressdo das particulas de gel,
diretamente apbds a remocgdo do
recipiente cilindrico de acima e a
Figura 3b a prensagem "em curso” em
secdo transversal;

um plote de um resultado de medida em

um experimento de compressio;
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Figura 5 um plote de um resultado de medida em
um experimento de descompressdo; e

Figura 6 uma representagéo do consumo
energético das fresas de corte com e
sem soltura das particulas de gel,
antes da secagenm.

Na Figura 1, apresenta-se uma representagao
esquemdtica de um dispositivo de polimerizagdo 1 com uma
drea de polimerizacdo 2, em que a Adrea de polimerizacdo 2,
na sua area de saida 3, & ligada por meio de um conduto de
composte 4, com um dispositivo 5 para secagem de um
polimero. Um recipiente de soclucdo monomérica 6 é conectado
por meio de um condutc de solugdo monomérica 7, e um
recipiente de iniciador 8 é conectado, por meio de um
conduto de iniclador 9, com a drea de entrada 10 da area de
polimerizagdo 2.

Uma descricdo mais exata das Figuras 2 a 6 é
apresentada a seguir em conjunto com os métodos de teste e
os exemplos,

METODOS DE TESTE

Métodos ERT

Os métcdos ERT sdo agqueles desenvolvidos pela EDANA
(Associagdo Européia de Fraldas e Materiais N&o Tecidos),
que sdo aqui aplicados, a menos gque sejam descritos de
outro modo.

A determinagdo dos primeiro e segundo Iindices de
compressibilidade K; e K,, respectivamente, a determinagdo
dos primeiro e segqundo indices de compressibilidade K;' e

K,', respectivamente, & a determinacdo do indice de
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espalhamento em secdo transversal Q e da constante de tempo
de espalhamento A sdo conduzidos na temperatura na qual as
particulas de gel tém gquande da determinacdo do
comportamento de espalhamento. As particulas de gel, para
as quals o©s pardmetros citados acima ndo podem ser
determinados pof meio do método de medida descrito a
sequir, que ndo contam como as particulas de gel preferidas

de acordo com a invencao.

Primeiro e segundo indices de compressibilidade K; e K;

A determinagio dos primeiro e segundo indices de
compressibilidade (K; e K;, respectivamente) fol conduzida
de acordo com o digpositivo de medida representado nas
Figuras 2a a 29.

Para uma determinacdo dos primeiro e segundo indices
de compressibilidade, um recipiente cilindrico 11 aberto na
parte de topo com um volume de 2 litros, compreendendo uma
camisa cilindrica 12 feita de plexiglas, com um didmetro
externo de 120 mm, um didmetro interno de 110 mm, uma
espessura de parede de 5 mm e uma drea da segdo transversal
interna de 9.503 mm’ e um fundo circular 13 feito de
plexiglas com um didmetro de 130 mm e uma espessura de 6 mm
(consultar a Figura 2a) & usado. A camisa cilindrica 12 &
fixada na parte central do fundo circular 13.

Un pistdo 14 feito de polipropileno tendo um disco 15
com uma espessura de 12 mm, e um bastdo 16, com um didmetro
de 19,5 mm e um comprimento de 190 mm, que é fixado
centralmente no disco 15 (consultar as Figuras 2a e 2c¢),
pode ser introduzido no recipiente cilindrico 11. O

didmetro do disco 15 é selecionado de modo que o disco 15
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e, desse modo, o pistdo 14 possam deslizar sem atrito no
recipiente cilindrico 11. A massa do pistdc Mpistao mMonta a
190 ¢g. O disco 15 tem um total de 32 furcs 17 com um
didmetro de 9,5 mm e uma disposicdo como a representada na
Figura 2b. Por irtrodugdo do pistdo 14, o ar no recipiente
cilindrico, que fica abaixo do disco 15, deve ser capaz de
escapar pelos furos. No lado do disco 15 voltada para longe
do bastdo 16, & fixada centralmente uma peneira circular
18, feita de aco inoxidavel com um tamanho de malha de &0
pm e com um didmetro que corresponde ao didmetro do disco
15. A peneira 18 forma, desse modo, o fundo deos furos 17 no
disco 15, A peneira 18 deve impedir que o material de gel
seja prensado pelos furos 17, vpor compressdo do granulade
de gel pelo pistdo 14. O pistdo 14 pode ser carregado com
diferentes massas adicionais 19 com a massa m;. As massas
adicionais 19 sdo corpos em forma de disco feitos de acgo
com um didmetro de 100 mm ¢ uma espessura entre 17 e 50 mm
(dependendo da massa m; do peso adicional). Os pesos
adicionais tém além disso no centro um furo com um didmetro
de 19,5 m. Usando esse furo 20, é possivel fixar as massas
adicionais 19 no pistdo 14, por passagem do bastdo 16 pelo
furo 20, como mostrado no diagrama 2a. A massa total mee =
Mpistao + My do pistdo 14 com as massas adicionals 19 deve
ser selecion&vel entre cerca de 1 e cerca de 6 kg. O disco
15 do pistdo 14 tem ainda pequenas elevagdes cilindricas
21, com um didmetro de 15 mm e uma altura de 10 mm, cuja
disposicédo no disco 15 é conhecida na Figura 2b. Por meio
das elevagbes 21, impede-se que os pesos adiclonais 19

fique diretamente em contato com o disco 15 {consultar a
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Figura 2a), uma vez que 1sso provocaria o fechamento dos
furos 20, com a consegiiéncia de que por introducdo do
pistdo 14 no recipiente cilindrico 11, ¢ ar ndo escapa mais
do recipiente,

Apbés o recipiente cilindrico 11 e o pistdo 14,
juntamente com ¢ primeiro peso adicional 19 usado, terem
sido preaquecidos a temperatura das particulas de gel, cujo
comportamento de espalhamentc deve ser determinado (por
exemplo, por meio de uma incubadora controlada por
temperatura correspondente), o recipiente 11 é enchido a
uma altura de enchimento média h de h = 150 mm com o
granulado de gel 22 de um polimero absorvente, cujo
comportamento de espalhamento deve ser determinado
(consultar a Fiqura 2d). Diretamente apds o enchimento, o
pistdo 14 preaquecido, com o respectivo peso adicional 19,
¢ introduzido no recipiente 11, até que seja comprimido no
granulado de gel 22, O tempo & registado quando o pistéo
14, com a sua massa total (massa do pistdo mails a massa do
peso adicional), toca primeiro as particulas de gel 22.
Quinze segundos apds esse momento, a distdncia de
compressao x (em mm), por meio da qual o granulade de gel
22, sob o peso do pistdo 14, é comprimido conjuntamente, &
medida (consultar a Figura Z2e).

0 pistdo 14 e o granulade de gel 22 sdo depeis
removidos do recipiente cilindrico 11, e o recipiente 11,
bem como o pistde 14 s&o novamente preaquecidos a
temperatura das particulas de gel a serem investigadas. Um
novo granulado de gel é colocado no recipiente 11 até uma

altura de enchimento média h de h = 150 mm, e o pistdo 14
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com uma segunda massa total (por exemplo, mais pesada em
comparagdo com a primeira massa total) é novamente
introduzido cuidadosamente no recipiente 11 e apds 15
sequndos, a disténcia de compressdo x (em mm), por melo da
qual o granulado de gel foi comprimido conjuntamente, sob o
peso do pistdo 14, ¢é novamente medida. Desse modo, as
respectivas disténcias de compressdo para as massas totais
remanescentes sdc¢ determinadas. Das respectivas disténcias
de compressdo x e da altura de enchimento (150 mm), uma
reducdo de volume normalizada respectiva para cada massa
total & determinada como um percentual, dado por AV/Vy, =
w/h. A normalizacdo é baseada no volume descomprimido
original V. Das respectivas massas totais m. e A&rea da
segdo transversal interna A do recipilente cilindrico 11, a
pressdo de compressio Ap para as respectivas massas totais
¢ determinada Ap = me. . 9,81 m/s?/A. A reducdo de volume
normalizada AV/Vp, para as diferentes massas totals &
plotada em um gréfico contra a respectiva pressdo de
compressdo Ap. Uma linha de regressdo, que é determinada
usando uma regressdo linear, é tragada pelos valores da
redugdo de volume normalizada. A regressdo linear &
determinada para as pressdes de compressdo, em um intervalo
entre 1.000 Pa e 7.000 Pa. O gradiente da linha de
regressdo é o segundo indice de compressibilidade K;. 0
deslocamento da  linha €& o primeiro  indice de
compressibilidade K; (consultar a Figura 4).

Primeiro e segundo indices de descompressibilidade K;' e

K'
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0 experimento de descompressdo segue o experimento de
compressdo. O mesmo dispositivo de medida é usado para a
determinacdo dos experimentos de compresséo.

0 granulado de gel 22 & primeiro comprimido como
descrite, scb o peso de um pistdo 14, que tem uma primeira
massa total, e depois descomprimido, isto &, relaxado. Isso
ocorre quando © pistdo 14 com a massa adicional my é
removido do granulado de gel 22. Pela liberacdo assim
feita, o granuladec de gel comprimido é relaxado por uma
distancia de descompressdo x (em mm) ({consultar a Figura
2f}. E conduzida de modo que o granulado de gel 22 &
colocado no recipiente 11, que tenha sido preaquecido a
temperatura do granulado de gel, até uma altura de
enchimento média de 150 mm e diretamente apds o enchimento
do pistdo 14 igualmente preaquecido, juntamente com o peso
adicional 19, que é introduzido no recipiente 11. Apds o
pistdo 14 ser comprimide no granulado de gel 22 por 15
sequndos, © pilstdo 14 é removido e depois de wuns 15
segqundos apds remogdo do pistdo 14, a disté&ncia de
descompressdo x é determinada (consultar a Figura 2f). ©
granulado de gel 22 ¢& depols removide do recipiente
cilindrico 15, um novo granulade de gel 22 & colocado no
recipiente 11, que tinha sido preaquecidc de novo até uma
altura de enchimento média h de h = 150 mm, O pist&c 14 com
uma segunda massa total (por exemplo, mais pesada comparada
com a primeira massa total) é introduzido cuidadosamente no
recipiente 11, de modo que o granulado de gel 22 ¢é
comprimido. Apés remogdo do pistdo 14, o granulado de gel

22 é descomprimido e 30 sequndos apbs remogdo do pistdo 14,
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a distancia de descompressdc x (em mm), correspondente &
segunda massa tctal, ¢ medida. Desse modo, as respectivas
distdncias de descompressdo para zodas as massas totais
remanescentes sdo determinadas. Das respectivas distdncias
de descompressdo, um aumento de volume normalizado AV'/V1
(unidade: percentual) por AV'/V1 = x'/{(h - x), determinado
respectivamente para as respectivas massas totais. A

normalizacdo aqui é baseada no volume V1, comprimido

" previamente pelo pistdo 14. 0 aumento de volume normalizado

AV'/V1l é plotado contra a liberagdc da pressdo de
compressdo Ap' = mgee . 9,81 m/s?/A na faixa de valores
entre 1.000 e 7.000 Pa, Uma linha de regressdo, determinada
por regressfo linear, é tragada pelos pontos. C segundo
indice de descompressibilidade K,;' é o gradiente da linha
de regressdo. O primeiro indice de descompressibilidade K;'
é o deslocamento da linha (consultar a Figura 5).

fndice de espalhamento em secdic transversal Q e a constante

do tempo de espalhamento A

O indice de espalhamento em segdo transversal Q e a
constante do tempo de espalhamento A sdo determinados por
um denominado experimento de pospor. Para essa finalidade,
um dispositivo ¢é usado, que corresponde ac dispositivo
descrito no contexto da determinagdo dos indices de
compressdo e descompressdo, mas com a diferenca que o
recipiente cilindrico 11 ndo tem qualquer fundo circular 13
e &, desse modo, aberto para o lade descendente.

Para a determinacdo dos indice de espalhamento em
secio transversal Q e constante do tempo de espalhamento A,

o recipiente cilindrico 11 é colocado em uma placa de
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substrate plana 24, feita de polipropileno, de modo que
essa placa de substrate 24 forma o fundo do recipiente
¢ilindrico 11. O recipiente cilindrico 11 e a placa de
substrato 24 foram aquecidos previamente na temperatura das
particulas de gel, cujo comportamento de espalhamento deve
ser determinado. As particulas de gel sdo depois colocadas
no recipiente cilindrico 11 a uma altura de enchimento
médio de 150 mm e diretamente depois o pistdo 14 igualmente
preaquecido, juntamente com um primeiro peso adicional 19
igualmente preaquecido, colocado nas particulas de gel.
Trinta segqundos depois, o pistdo 14 ¢é removide do
recipiente cilindrico e o recipiente <cilindrico &
levantado, de modo que & ccompressdo cilindrica 23 de
particulas de gel se mantém na placa de substrato 24
{consultar a Figura 3a).

Nesse experimento, o comportamento de espalhamento é
mostrade pelo fato de que a compressdo 23 ndo é mais
mantida em forma, logo que o recipiente cilindrico 11 €
levantado e se distribuir por uma &rea comparavelmente
maior da placa de substrato 24 (consultar a Figura 3b). A
distrzibuicdo do granulado de gel na superficie norizontal
leva uns poucos segundos. O comportamento de espalhamento
do granulado de gel ou do granulado de gel solto é
determinado por uma constante do tempo de espalhamento A. A
constante do tempo de espalhamento A é determinada pelo
tempo que decorre até que 0 granulado de gel moldado em uma
compressde cilindrica finaliza o seu movimento de
espalhamento, apbés o que a compress&o ndo é mals retida em

forma. O indice de espalhamento em segdo transversal &
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determinado pelo fato de que apés o fim do movimento de
espalhamento (o movimento de espalhamento €& terminado
guando em um ponto limite arbitrdrio da compressdo de
espalhamento, dentro de um intervalo de tempo de 30
segundo, ndc ha mais observacdo de espalhamento a olho nu),
a area coberta pelo granulado de gel (= F') & determinada.
0 indice de espalhamento em segdc transversal é definido
como se seque: Q = F'/F, em que F é a drea da segdo
transversal da compressdo, antes da elevagdc do recipiente
cilindrico 1L (F = 9.503 mm’).

EXEMPLO COMPARATIVO

composicdo (quantidades em kg por entrada 1):

4.000,0 - &gua
2.030,0

hidréxide de sédio a 50%
2.610,0 - &cido acrilico

105,0

poli (metacrilato de metoxietilenoglicol) (17 EOQ)
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15,7 - poll (alileteracrilato de etilenoglicol) (10 EO)
8.760,7 ~ solugdo monomérica para entrada 1

400 kg/h dessa solugdo monomérica sdo resfriados em um
trocador de «caler a 1°C e purificados de oxigénio
disscolvido a um teor residual de 0,9 ppm em um extrator com
um fluxo direto de 3 m’/h de nitrogénio. As seguintes
proporgées de solugdo foram misturadas com essa entrada 1,
antes de alimentacdo na correia de polimerizacao:
entrada 2: 8,8 1/h de solugdo de peroxidissulfato de sddio
a 0,75%
entrada 3: 8,8 1/h de dicleridrate de 2,2'-azobis (2-
metilpropionamidina)
entrada 4: 8,8 1/h de solugdo de perdxido de hidrogénio a
0,5%
entrada 5: 8,8 1/h de solucdo de acido ascérbico a 0,075%
entrada 6: 10 kg/h de uma solugdoc de 15 kg de dimetacrilato
de polietilencglicol-400 em 200 kg de &gua

Apbés um tempo de residéncia de 40 minutos, o gel
polimérico ainda quente, sélido é cominuido, usando um
"Fleischwolf" (moedor de carne) a um tamanho de particula
do gel dentro de uma faixa de 150 a 3.000 pm (pré-
cominuicdo) e seco em um secador de correia nas zonas 1 e 2
a 160°C, zona 3 com 140°C e zonas 4 e 5 com 130°C de
temperatura do ar de distribuicéo. O granulado de gel seco
& depois moido em um moinho de corte, fixado apds o secador
de correia. O consume de pd do moinho de corte durante a

moagem é observade no diagrama mostrado na Figura 6
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(consultar a metade direita do diagrama na Figura 6:

consumo de energia "sem soltura do gel").

EXEMPLO 1

- 0 exemplo comparativo & repetido. Apbds a cominuicdo do
gel e antes da secagem no secador de correia, as particulas
de gel s&o soltas em um tambor (comprimento: 300 cm,
didmetro: 80 cm), que gira com uma velocidade de 7,1
rotagdes por minuto em torno do eixo longitudinal, por
cerca de 2 a 3 minutos. As secagem e moagem do gel se
sequem, como foi descrito no exemplo comparativo. O consumo
de energia do moinho de corte, durante a moagem, & mostrado
no diagrama ilustrade na Figura 6 (ver na metade esquerda
do diagrama na Figura 6: consumo de energia "com soltura").
Pode-se notar da Figura 6 que a soltura das particulas de
gel, antes da secagem, propicia uma reduc¢do significativa
no consumo de energia do moinhe de corte com o gqual as
particulas de gel secas sdo moidas.

EXEMPLO 2

0 comportamente de espalhamento é determinade para as
particulas de gel obtidos no Exemplo 1, apds a soltura e
antes da secagem, que tém uma temperatura de 62°C.

Comportamento de compressdo e descompressdo

Nos experimentos de compressdo / descompressdo, pode-
se notar que o movimento de compressdc é mails forte do que
o movimento de descompressdo (isto &, o valor da disténcia
de compressdo x € maior do que a disténclia de descompresséo
X). Na Tabela 1 a  sequir, sdo  representados,
respectivamente, dolis valores obtidos experimentalmente

para uma altura de enchimento original h = 150 mm.
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Tabela 1
Disténcia de Disténcia de
Massa total
compressdo X descompressédo x'
[g] X .
[rom] [mm] V!
1.185 30 16
2.175 50 22
3.185 53 35,5
6.185 66 35

1 valor médio de 5 medidas

Indice de espalhamento em secdo transversal Q e constante

de tempo de espalhamento 7

Os resultades de um experimento para determinar o
indice de espalhamento em segdo transversal e para
determinar & constante de tempo de espalhamento 1 das
particulas de gel assim scltas sdc representados na Tabela
2 a seguir. Além da area F', a altura média h' da
compressdo, apdés ¢ final do movimento de espalhamento, é
também determinada. A determinacdo da 4rea de espalhamento
fol conduzida por uso de papel de grafico, que foi disposto

sob a placa de substrato transparente.

Tabela 2
Massa total [g]| Area F' [mm’]Y Altura h' [rm]?Y
1.185 74,375 (Q = 7,8) 40
2.175 71.375 (Q = 7,5) 35
3,185 68.750 (Q =7,2) 35
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6.185 62.500 (Q = 6,6) 32

Y Valor médio de 5 medidas

Na Figura 4, a redugdc de volume normalizada provocada
pela compressdo é plotada contra a pressido de compresséo.
Uma linha de regressio foi tragada pelcs pontos medidos. O
gradiente da linha é 4,12 x 107 Pa™, 0 deslocamento da
linha & 21%.

Na Figura 5, ¢ aumento de volume normalizado é plotado
contra a pressdo de descompressdo. Uma linha de regressdo
foi tracada pelos pontos medidos. O gradiente da linha &
5,9 x 107° Pa™; o deslocamento da linha é 6,4%. Pode-se
notar que a descompressdo, isto é, apds remocdo do pistdo
11 com as massas adicicnais 19, é menos forte do que a
compressdo. Em particular, a compressdo difere da
descompressdo por deslocamentos diferentes, enguanto gue os
gradientes da linha de regressdc dentro das barras dos
erros de medida sdo iguais.

A Figura 6 mostra o consumo de energia do moinho de
corte, com e sem o processo de acordo com a invengdo, 1isto
é, com e sem soltura das particulas de gel. O moinho de
corte é conectado apés o dispositivo par a secagem 5 e
serve para cominuir o pelimero seco.

0 moinho de corte conectado apds o secador de correia
mostra, como um sinal de uma secagem homogénea, em
conseqiéneia da soltura conduzida antes da secagem, um

consumo de eletricidade / energia uniforme.
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Lista dos numeros de referéncia

1

10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23

dl

A’

dispositivo de polimerizacao

area de polimerizacgdo

drea de saida

conduto de composto

dispositivo para secagem

conduto de solucdo monomérica

recipiente de solucdo monomérica
recipiente de inicilador

conduto de iniciador

drea de entrada

recipilente cilindrico

camisa cilindrica

fundo circular

pistéo

disco

bastdo

furo no disco 15

peneira com um tamanho de malha de 50 pm
massas adicionails

furo nas massas adicionais

elevacdo

granulado de gel

compressdo feita de granulado de gel
didmetro interno do recipiente cilindrico 11
didmetro externo do pistdo 14

drea da secdo transversal interna do pistdo 14
distédncia de compressdo

distédncia de descompresséo
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h altura de enchimentc do granulado de gel 22 no
recipiente 11, antes do experimentc de compressdo

h' altura de enchimento final do granulado de gel 22 no
recipiente, apds o experimento de descompressio

F drea da seg¢do transversal da compressdo

F! drea da compressdoc "escoada" na placa de substrato,

apbs amassamento
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REIVINDICAGOES

1. Processo para a preparagac de um polimero absorvente,
caracterizado pelo fato de gque compreende as etapas
processuais:
i} polimerizagde de uma solugdo agquosa monomérica para
obter um gel de polimero;
ii} cominuigdo do gel de polimero para obter um granulado
de gel;
1ii} obtencaoc de um granulado de gel solto mecanicamente por
meio de scltura do gel de polimero apds a cominuicgdo na
etapa ii), na forma do granuladeo de gel obtido apds a
cominuicdo: e
iv) secagem do granulado de gel;
em que ¢ granulade de gel, apds a etapa 1ii), tem um
comportamento de espalhamento incluindo um primeiro indice de
compressibilidade K1 do granulado de gel se situa entre 10 e
40% e apés a etapa 1ii), ¢é definido por pelo menos uma das
seguintes caracteristicas:
(61) um segunde indice de compressibilidade K2 do granulado
de gel se situa entre 3 x 107° Pal e 6 x 10°° Pa™!; ou
(82) um primeiro indice de descompressibilidade K1' do
granulado de gel se situa entre 3 e 15%; ou
(63} um segundo indice de descompressibilidade K2' do
granulado de gel se situa entre 3 x 107° Pa™ e 7 x 1077

Pa'.

2. Processo de acordo com a reivindicagdc 1, caracterizado
pelo fato de gue o comportamento de espalhamento do granulado

de gel ou do granulade de gel solte, apds a etapa 1i), &
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definido por um indice de espalhamento em segdo transversal

de pelo menos 3, com uma carga com uma massa total de 1.185 g.

3. Frocesso de acordo com gualguer uma das reivindicagdes 1
ocu 2, caracterizadeo pelo fato de que o comportamento de
espalhamento do granulado de gel ou do granulade de gel solto,
apés a etapa 1i), & determinado por uma constante de tempo de
espalhamento A de pelo menos 2 s, em particular pelo menos 4 s,
de preferéncia, pelo menos 6 5 Com uma cCarga COM Uma massa

srotal de €.185 g.

4. Processo de acorde com gualguer uma das reivindicagdes 1
a 3, caracterizado pelo fato de gque a densidade do granulado
de gel naoc seco, apés a etapa 1i), €& infericr a 0,7 g!cm3, em
particular infericor a 0,6 g/cm’, de preferéncia, inferior a

0,55 g/em’.

3. Processo de acordo com gualquer uma das reivindicagdes 1
a 4, ecaracterizade pelc fato de gue ¢ granuladeo de gel, na
atapa ii), € submetido a uma cominuigde de pelo menos trés
etapas com uma unidade de corte, uma unidade de rasgamento e

uma unidade “tipo moedor de carne” (moagem).

6. Processo de acordo com qualguer uma das reilvindicagdes 1
a 5, caracterizado pelo fato de que o granuladeo de gel
compreende pelo menos 10% em peso, com base no granulado de

gel, de um polimero abscrvente baseado em:
fal) 2,1-99,999% em peso de mondmeros compreendendo grupos
acidos, etilenicamente insaturades, peolimerizados ou

seus sals, ou mondmercos etilenicamente insaturados,
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polimerizadeos, compreendendo um 4atomo de nitrogénic
protonade ou guaternario, ou suas misturas:
(a2} 0=-70% em peso de mondmercs etilenicamente insaturados,
polimerizados, que podem ser copolimerizados com (wl);
(a3) 0,001-10% em peso de um cu mais agentes de reticulagdo;
{ad) 0-30% em peso, de preferéncia de polimeros soluveis em
dgua; bem como
{a5) 0-20% em peso de um ou mails auxiliares,
baseados, respectivamente, no polimerc absorvente seco, am gque
a soma dos pesos dos compenentes (al) a (@3] monta a 100% em

peso.

7. Processo de acorde com qualguer uma das reivindicagdes 1
a 6, caracterizado pelo fato de que o granulade de gel seco
tem pelo mencs uma das seguintes propriedades:

(pl} a absorgido maxima de uma solucdo aguosa de NaCl a 0, 9%
em peso se situa dentro de uma faixa de 10-1.000 g/g de
granulado SAPE;

{p2) a fragdoc gue pode ser extraida com uma sclugac aguosa
de HaCl a 0,9% em peso & infericr a 30, com base no
granulado SAP;

(@3) a densidade aparente se situa dentro da faixa de 300-
1.000 g/L;

(¢4} o valor de pH de 1 g do granulade SAP em 1 litro de
Agua é na faixa de 4 a 10;

{¢p5) o valor de CRC se situa dentroc da faixa de 10-100 g/g:
=]

(p6) o valor de BAP a uma pressdc de 2,07 kPa (0,3 psi), se

situa dentro da faixa de 10-60 g/g.
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g. Particulas de polimerc absorvente caracterizadas pelo
fato de qgue 3530 obtenivels pelo processo come definide em

gqualquer uma das reivindicaghes 1 a 7,

9. Composite caracterizade pelo fato de que compreende um
polimerc absorvente como definido na reivindicagdoc 8 e um

substrato.

10. Processo para a preodugdc de um compdsito caracterizado
pelo fato de gue um polimero abscrvente como definido na
reivindicacgdo B & um substrato, e, opcicnalmente, um auxiliar,

530 colocados em contato entre eles.

11. Produtos gquimices caracterizades pelo fato de gue
compreendem o polimero absorvente COmo definido na
reivindicacdc 8 ou o compésito como definido na reivindicacgdo
9.

12. Uso do polimero absorvente como definido na reivindicagdo
8 ou do composito como definido na reivindicacgdo 9,

caracterizado pelo fato de gque & em produtos gquimicos.

13. Dispositive para conduzir as etapas processuais 1i) e
1i1) do processo conforme definido nas reivindicacdes 1 a 7,
caracterizade pelo fato de gue compreende um dispositive de
cominuigdo para cominuigdo do pelimero naoc seco a um granulado
de gel, um dispositive de soltura para scoltar o granulado de
gel & um dispositive de secagem para o granulado de gel, em
gque o dispositivo de cominuigio, o dispositive de scltura e a

unidade de secagem estdoc em contato de comunicagac entre eles,
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14. Dispositivo de acordo com a reivindicacgao 13,
caracterizado pelo fatc de que o dispositivo de cominuigdo
compreende uma unidade de corte, uma unidade de rasgamento e

uma unidade “tipo moeder de carne” (moagem).

15. Dispositivo de acordo com a reivindicagdo 13 ou 14,
caracterizado pelo fato de que a unidade de soltura & um

tambor rotativo.

16. Dispositivo de polimerizaciéc caracterizadeo pelo fato de
que compreende:
- um recipiente de solugdo monomérica (l11) com um conduto
de solugdoc monomérica (12}
- um recipiente de iniciador (13} com um conduto de
iniciador {(14):
- uma Area de polimerizacgdo (15); e
- um dispositiveo (16) para conduzir as etapas processuais
ii) e iii}) como definidas em gualguer uma das
reivindicagdes 14 ocu 15;
em gue em uma Area de entrada {9 da Area de
polimerizagdo (15}, o conduto da sclugdo monomérica (ll1) e o
condutor de iniciador (14) sd3o fixados, e uma Aarea de saida
{10}, o dispesitive (1l6é) para conduzir as etapas processuais

ii) e iii) & disposto.
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FIG Ze

FIG 2f
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Diminuigio de vohune normalizada AV/Vp [%6})
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FIG4

Compressio
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Aumento de velume normalizado AV/Vy [26]
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FIGS
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