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(57)【要約】
　本発明は、吸収性の、架橋されたポリマー組成物に関
し、部分的に中和され、酸基を有し、モノエチレン性の
不飽和モノマーに基づくものであり、吸収性の、架橋さ
れたポリマー組成物はポリマー被覆されていてもよく、
特に膨潤状態で液体の輸送に関して改良された特性を有
し、高容量および高ゲルベッド透過率を有する。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　高吸収性ポリマーを含む、高容量の高吸収性ポリマー組成物であり、その組成物は：
　ａ）高吸収性ポリマーに基づいて約５５wt％～約９９．９wt％の、重合性不飽和酸基含
有モノマーの高吸収性ポリマー；ならびに
　ｂ）重合性不飽和酸基含有モノマーに基づいて、約０．００１wt％～約５wt％の内部（
internal）架橋剤、ここで高吸収性ポリマーは約２５％より大きい中和度を有し、成分ａ
）およびｂ）は重合されて、次の表面添加剤をさらに含む高吸収性ポリマー粒子に調製さ
れ、表面処理高吸収性ポリマー粒子を形成する、を含む。
　　ｉ）高吸収性ポリマー成分に基づいて約0.001wt％～約5wt％の表面架橋剤；
　　ｉｉ）高吸収性ポリマー組成物に基づいて約0.01wt％～約2wt％の水不溶性無機金属
化合物；および
　　ｉｉｉ）高吸収性ポリマー組成物に基づいて0wt％～約5wt％のポリマー被覆。
　を含む。
【請求項２】
　高吸収性ポリマー組成物が、遠心保持容量試験により測定された、少なくとも約３０ｇ
/ｇの遠心保持容量（Centrifuge Retention Capacity）、および自由膨潤ゲルベッド透過
率試験（Free Swell Gel Bed Permeability Test）により測定された、少なくとも１０ダ
ルシー（Darcy）の自由膨潤ゲルベッド透過率を示す、請求項１に記載の高吸収性ポリマ
ー組成物。
【請求項３】
　水不溶性無機金属化合物が、金属リン酸塩、ホウ酸チタン、ホウ酸アルミニウム、ホウ
酸鉄、ホウ酸マグネシウム、ホウ酸マンガン、およびホウ酸カルシウムから選ばれる請求
項１または２に記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項４】
　無機金属化合物の粒子が約２μｍ未満の質量平均粒径を有する請求項１～３のいずれか
に記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項５】
　該ポリマー被覆が、乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて約０．０１wt％～約０．５
wt％である請求項１～４のいずれかに記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項６】
　該ポリマー被覆が、ポリオレフィン、ポリエチレン、ポリエステル、ポリウレタン、ポ
リアミド、ポリウレタン、直鎖低密度ポリエチレン、エチレンアクリル酸コポリマー、ス
チレンコポリマー、エチレンアルキルメタクリレートコポリマー、ポリプロピレン、マレ
イン酸変性ポリプロピレン、エチレンビニルアセテートコポリマー、ポリアミド、ポリエ
ステル、ならびにそれらのブレンドおよびコポリマーから選ばれる請求項１～５のいずれ
かに記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項７】
　該ポリマー被覆がカチオンポリマーである請求項１～６のいずれかに記載の高吸収性ポ
リマー組成物。
【請求項８】
　該ポリマー被覆がポリビニルアミンである請求項１～６のいずれかに記載の高吸収性ポ
リマー組成物。
【請求項９】
　高吸収性ポリマー組成物が、遠心保持容量試験により測定された、少なくとも約３２ｇ
/ｇの遠心保持容量、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少なくと
も２０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す、請求項１～８のいずれかに記載の高
吸収性ポリマー組成物。
【請求項１０】
　該ポリマー被覆がマレイン酸変性ポリプロピレンである請求項１～９のいずれかに記載
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の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１１】
　金属リン酸塩がリン酸アルミウムである請求項３～１０のいずれかに記載の高吸収性ポ
リマー組成物。
【請求項１２】
　高吸収性ポリマー組成物が、遠心保持容量試験により測定された、約３２ｇ/ｇ～約４
０ｇ/ｇの遠心保持容量、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少な
くとも約４０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す、請求項１～１１のいずれかに
記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１３】
　乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて少なくとも約４０wt％が、約３００～約６００
μｍの粒径を有する請求項１～１２のいずれかに記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１４】
　乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて少なくとも約５０wt％が、約３００～約６００
μｍの粒径を有する請求項１～１２のいずれかに記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１５】
　高吸収性ポリマーを含む高吸収性ポリマー組成物であり、乾燥高吸収性ポリマー組成物
組成物に基づいて約０．０１wt％～約２wt％の、不溶性リン酸アルミニウムまたは不溶性
金属ホウ酸塩から選ばれる無機金属化合物で処理された高吸収性ポリマー粒子を含み、高
吸収性ポリマー組成物は自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少なくとも約
１０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１６】
　不溶性金属ホウ酸塩が、ホウ酸チタン、ホウ酸アルミニウム、ホウ酸鉄、ホウ酸マグネ
シウム、ホウ酸マンガン、およびホウ酸カルシウムから選ばれる請求項１～１４のいずれ
かに記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１７】
　無機金属化合物の粒子が約２μｍ未満の質量平均粒径を有する請求項１５または１６に
記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１８】
　高吸収性ポリマー組成物が、遠心保持容量試験により測定された、少なくとも約３２ｇ
/ｇの遠心保持容量、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少なくと
も２０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す、請求項１５～１７のいずれかに記載
の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項１９】
　乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて少なくとも約４０wt％が、約３００～約６００
μｍの粒径を有する請求項１５～１８のいずれかに記載の高吸収性ポリマー組成物。
【請求項２０】
　高吸収性ポリマー組成物の製造方法であり、次の段階を含む：
　ａ）高吸収性ポリマーに基づいて約５５wt％～約９９．９wt％の、重合性不飽和酸基含
有モノマーからの重合方法による高吸収性ポリマーおよび重合性不飽和酸基含有モノマー
に基づいて約０．００１wt％～約５wt％の内部架橋剤を用意すること、ここで高吸収性ポ
リマーは約２５％より大きい中和度を有する；、成分ａ）およびｂ）は重合されて、次の
表面添加剤をさらに含む高吸収性ポリマー粒子に調製され、表面処理高吸収性ポリマー粒
子を形成する、を含む。
　ｂ）吸収性ポリマーから吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｃ）吸収性ポリマー粒子を以下の表面添加剤で処理すること：
　　ｉ）高吸収性ポリマー成分に基づいて約0.001wt％～約5wt％の表面架橋剤；
　　ｉｉ）高吸収性ポリマー組成物に基づいて約0.01wt％～約2wt％の水不溶性無機金属
化合物；および
　　ｉｉｉ）高吸収性ポリマー組成物に基づいて0wt％～約5wt％のポリマー被覆が粒子表
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面に適用される；
　ｄ）被覆された高吸収性ポリマー粒子を熱処理すること；そして
　ここで高吸収性ポリマー組成物は、遠心保持容量試験により測定された、少なくとも約
３０ｇ/ｇの遠心保持容量、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少
なくとも１０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す。
【請求項２１】
　段階ａ）において、少なくとも約５０wt％の酸基がカルボキシル基を含み、酸基は少な
くとも５０モル％中和され、内部架橋剤が重合性不飽和酸基含有モノマーに基づいて約０
．２wt％～約３wt％である請求項２０に記載の方法。
【請求項２２】
　被覆された高吸収性ポリマー粒子の熱処理が約150℃～約２５０℃である請求項２０ま
たは２１に記載の方法。
【請求項２３】
　水不溶性金属が金属リン酸塩またはホウ酸塩から選ばれ、ホウ酸塩がホウ酸チタン、ホ
ウ酸アルミニウム、ホウ酸鉄、ホウ酸マグネシウム、ホウ酸マンガン、およびホウ酸カル
シウムから選ばれる請求項２０～２２のいずれかに記載の方法。
【請求項２４】
　無機金属化合物の粒子が約２μｍ未満の質量平均粒径を有する請求項２０～２３のいず
れかに記載の方法。
【請求項２５】
　高吸収性ポリマー組成物が、遠心保持容量試験により測定された、少なくとも約３２ｇ
/ｇの遠心保持容量、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少なくと
も２０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す、請求項２０～２４のいずれかに記載
の方法。
【請求項２６】
　該ポリマー被覆が、ポリオレフィン、ポリエチレン、ポリエステル、ポリウレタン、ポ
リアミド、ポリウレタン、直鎖低密度ポリエチレン、エチレンアクリル酸コポリマー、ス
チレンコポリマー、エチレンアルキルメタクリレートコポリマー、ポリプロピレン、マレ
イン酸変性ポリプロピレン、エチレンビニルアセテートコポリマー、ポリアミド、ポリエ
ステル、ならびにそれらのブレンドおよびコポリマーから選ばれる請求項１～５のいずれ
かに記載の方法。
【請求項２７】
　該ポリマー被覆がマレイン酸変性ポリプロピレンである請求項２０～２６のいずれかに
記載の方法。
【請求項２８】
　該ポリマー被覆がマレイン酸変性ポリプロピレンとエチレンアクリル酸コポリマーのブ
レンドである請求項２０～２７のいずれかに記載の方法。
【請求項２９】
　表面添加剤がさらにカチオンポリマーを含む請求項２０～２８のいずれかに記載の方法
。
【請求項３０】
　カチオンポリマーがポリビニルアミンである請求項２０～２９のいずれかに記載の方法
。
【請求項３１】
　水不溶性無機金属化合物が懸濁形態である請求項２０～３０のいずれかに記載の方法。
【請求項３２】
　水不溶性無機金属化合物が乾式で適用される請求項２０～３１のいずれかに記載の方法
。
【請求項３３】
　高吸収性ポリマー組成物が、遠心保持容量試験により測定された、少なくとも約３２ｇ
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/ｇの遠心保持容量、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験により測定された、少なくと
も４０ダルシーの自由膨潤ゲルベッド透過率を示す、請求項２０～３２のいずれかに記載
の方法。
【請求項３４】
　乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて少なくとも約４０wt％が、約３００～約６００
μｍの粒径を有する請求項２０～３３のいずれかに記載の方法。
【請求項３５】
　ａ）ホウ酸塩を水に溶解することにより溶液を調製する；ｂ）ａ）の溶液に金属チタン
塩の溶液を添加する；およびｃ）溶液に過酸化水素を添加して懸濁液を調製する、段階を
含むホウ酸チタンスラリーの製造方法。
【請求項３６】
　さらにｄ)懸濁液をろ過してケーキを形成する段階を含む請求項３５に記載のホウ酸チ
タンスラリーの製造方法。
【請求項３７】
　請求項３５または36に記載のホウ酸チタン化合物。
【請求項３８】
　高吸収性ポリマー粒子を細かく分割された、水不溶性無機金属塩で処理する方法からな
り、その方法は、
　ａ）高吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｂ）第１の無機金属塩の第１の溶液を用意すること；
　ｃ）ｂ）の第１の溶液に第２の無機金属塩の第２の溶液を添加し、混合し、その第１の
溶液および第２の溶液は混合の際に反応して第３の水不溶性無機金属塩を沈殿させて、水
不溶性無機金属塩スラリーを形成すること；
　ｄ）任意に、水不溶性無機金属塩スラリーの金属をもっと高い原子価状態に酸化するこ
と；ならびに
　ｅ）その水不溶性無機金属塩スラリーを、水不溶性無機金属塩スラリーの分離および乾
燥をしないで、高吸収性ポリマー粒子に付着させること、の段階、からなる。
【請求項３９】
　高吸収性ポリマー粒子を細かく分割された、水不溶性無機金属塩で処理する方法からな
り、その方法は、
　ａ）高吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｂ）第１の無機金属塩の第１の溶液を用意すること；
　ｃ）第２の無機金属塩の第２の溶液を用意すること；
　ｄ）その第１の溶液および第２の溶液を高吸収性ポリマー粒子に付着させて、高吸収性
ポリマー粒子の表面に直接またはその近傍に、水不溶性無機金属塩沈殿物を形成すること
、の段階、からなる。
【請求項４０】
　該第１の無機金属塩がアルミニウム、チタン、カルシウムまたは鉄から選ばれるカチオ
ンを含み、該第２の無機金属塩がリン酸塩、ホウ酸塩またはクロム酸塩から得らばれるア
ニオンを含む請求項３８に記載の方法。
【請求項４１】
　該第１の無機金属塩がアルミニウム、チタン、カルシウムまたは鉄から選ばれるカチオ
ンを含み、該第２の無機金属塩がリン酸塩、ホウ酸塩またはクロム酸塩から得らばれるア
ニオンを含む請求項３９に記載の方法。
【請求項４２】
　該第１の無機金属塩が硫酸アルミニウムテトラデカハイドレートであり、該第２の無機
金属塩がリン酸三ナトリウムである請求項３８～４１のいずれかに記載の方法。
【請求項４３】
　該第１の無機金属塩が硫酸アルミニウムテトラデカハイドレートであり、該第２の無機
金属塩がリン酸三ナトリウムである請求項３８～４２のいずれかに記載の方法。
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【請求項４４】
　表面処理された高吸収性ポリマー粒子が熱処理される請求項１に記載の高容量の高吸収
性ポリマー組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、高吸収性ポリマー組成物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　高吸収性材料とは、水膨潤性で不水溶性であり、０．９質量％塩化ナトリウム水溶液を
含む水溶液中で、少なくともそれ自体の質量の約１０倍から約３０倍の質量を吸収するこ
とができる材料をいうのが通常である。本発明は、水、水性液体および血液を吸収する、
高吸収性ポリマー組成物（superabsorbent polymer compositions）に関する。
【０００３】
　高吸収性ポリマーは、架橋され、部分的に中和されたポリマーであり、膨潤とヒドロゲ
ルの生成を伴って、大量の水性液体、または尿もしくは血液のような体液、を吸収し、か
つ高吸収性材料の一般的な定義にしたがって、ある圧力下でそれらを保持することができ
る。高吸収性ポリマー組成物は表面架橋、表面処理および他の処理のような、高吸収性ポ
リマーの後処理を含み得る。高吸収性ポリマー粒子は、高吸収性ポリマーまたは高吸収性
ポリマー組成物の粒子である。頭文字ＳＡＰも、高吸収性ポリマー組成物およびその粒子
の代わりに用いられ得る。高吸収性ポリマーならびにその使用および製造についての包括
的な調査が、F.L.Buchholz およびA.T.Graham （編者）による「Modern Superabsorbent 
Polymer Technology」,Wiley-VCH, New York, 1998 によりなされている。
【０００４】
　商業的に入手し得る高吸収性ポリマー組成物は、架橋ポリアクリル酸または架橋デンプ
ン－アクリル酸グラフトポリマーであり、そこではカルボキシル基の一部が水酸化ナトリ
ウム溶液または水酸化カリウム溶液で中和されている。高吸収性ポリマー組成物の主な用
途は、衛生用品、たとえば乳幼児用おむつ、失禁用製品または衛生タオルである。
【０００５】
　適合性、快適性および審美的な理由、ならびに環境面から、衛生用品をもっと小さく、
薄くする傾向が増大している。これは、これらの用品において高体積の綿毛繊維の含有量
を減少させることにより達成される。衛生用品における体液の一定の合計保持容量を確保
するために、もっと高い含有量の高吸水性ポリマーがこれらの衛生用品において用いられ
ている。この結果、高吸水性ポリマーは、適切な吸収および保持などの他の特徴を保持し
ながら、増大した透過率（permeability）特性を有する必要がある。
【０００６】
　透過率とは、泡のスラブの繊維のマット、またはこの場合には架橋されたポリマー、の
多孔質構造の有効な連続性の尺度であり、高吸水性ポリマーの空隙率（void fraction）
および連続性の程度（extent of connectedness）の用語で特定され得る。ゲル透過率は
粒子の塊の全体としての特性であり、粒子サイズ分布、粒子形状、ならびに膨潤ゲルの開
放孔の連続性、剛性率（shear modulus）および表面改質に関連する。実際には、高吸水
性ポリマーの透過率は、膨潤粒子の塊の中を液体がいかに迅速に流動するかの尺度である
。低透過率は、高吸水性ポリマーの中を液体が容易には流動できないことを示し、それは
通常ゲルブロッキングといわれ、液体の強制流（おむつ使用時の、尿の２度めの適用等）
は、代りの通路（たとえばおむつ漏れ）流れなければならない。
【０００７】
　低繊維含量の、非常に薄いおむつにおいて、透過率を増加させる１つの方法は、高吸収
性ポリマー組成物の架橋量を増加させることである。しかし、高吸収性ポリマー組成物の
吸収および保持値は、高吸収性ポリマーの架橋が増加すると、望ましくないほどに低レベ
ルに減少される。
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【先行技術文献】
【非特許文献】
【０００８】
【非特許文献１】F.L.Buchholz およびA.T.Graham （編者）「Modern Superabsorbent Po
lymer Technology」,Wiley-VCH, New York, 1998
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　無荷重下で液体を保持する高吸収容量、圧力下に液体を保持する高吸収容量および改良
されたゲルベッド透過率を含む、改良された適用特性を持つ高吸収性ポリマー組成物を提
供することは、本発明の１つの目的である。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　本発明の１つの態様は、乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて約０．０１～約２wt％
の無機金属化合物で表面処理された高吸収性ポリマー粒子を含む、高透過率高吸収性ポリ
マー組成物を少なくとも含み、高吸収性ポリマー組成物は少なくとも約３０ｇ/ｇの遠心
保持容量（Centrifuge Retention Capacity）、および自由膨潤ゲルベッド透過率試験（F
ree Swell Gel Bed Permeability Test）により測定された、少なくとも１０ダルシー（D
arcy）の自由膨潤ゲルベッド透過率を示す。
【００１１】
　さらに、本発明のもう１つの態様は、高吸収性ポリマー粒子を細かく分割された、水不
溶性無機金属塩で処理する方法からなり、その方法は、
　ａ）高吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｂ）第１の無機金属塩の第１の溶液を用意すること；
　ｃ）ｂ）の第１の溶液に第２の無機金属塩の第２の溶液を添加し、混合し、その第１の
溶液および第２の溶液は混合の際に反応して第３の水不溶性無機金属塩を沈殿させて、水
不溶性無機金属塩スラリーを形成すること；
　ｄ）任意に、水不溶性無機金属塩スラリーの金属をもっと高い原子価状態に酸化するこ
と；ならびに
　ｅ）その水不溶性無機金属塩スラリーを、水不溶性無機金属塩スラリーの分離および乾
燥をしないで、高吸収性ポリマー粒子に付着させること、の段階、からなる。
【００１２】
　 さらに、本発明のもう１つの態様は、高吸収性ポリマー粒子を細かく分割された、水
不溶性無機金属塩で処理する方法からなり、その方法は、
　ａ）高吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｂ）第１の無機金属塩の第１の溶液を用意すること；
　ｃ）第２の無機金属塩の第２の溶液を用意すること；
　ｄ）その第１の溶液および第２の溶液を高吸収性ポリマー粒子に付着させて、高吸収性
ポリマー粒子の表面に直接またはその近傍に、水不溶性無機金属塩沈殿物を形成すること
、の段階、からなる。
【００１３】
　本発明の多くの他の特徴と利点は以下の記載から明らかであろう。その記載においては
、言及は本発明の典型的態様についてなされている。このような態様は本発明の全範囲を
表すものではない。したがって、言及は、本発明の全範囲を解釈するための請求項につい
てなされるべきである。簡潔の点から、本明細書に示される値のいかなる範囲も範囲内の
すべての値を意図し、問題の特定範囲内の実数値である終点を持つ、下位の範囲を引用す
る請求項を支持するものと解釈されるべきである。仮定上の例証例（hypothetical illus
trative example）として、１～５の範囲の、本明細書の開示は、次の範囲：１～５；１
～４；１～３；１～２；２～５；２～４；２～３；３～５；３～４；および４～５のいか
なる範囲についても請求項を支持すると考えられるべきである。
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【００１４】
　さらに、本発明は、本発明の高吸収性ポリマー組成物を含有する吸収性組成物または衛
生用品に関する。
【００１５】
　本発明の前述と他の特徴、態様および利点は、次の説明、請求項および添付図面により
もっとよく理解されよう。
【００１６】
　（定義）
　用語「吸収性物品」（”absorbent article”）は、液体を吸収して含むことができる
デバイスをいうのが通常である。たとえば、パーソナルケア用吸収性物品は、身体から排
出される種々の流体を吸収し含むために皮膚に対して、または近くに置かれるデバイスを
いう。
【００１７】
　用語「使い捨て可能な」（”disposal”）は、ここでは１回の使用後に吸収性物品とし
て、洗濯され、修繕され、または再使用される、ようには意図されない吸収性物品をいう
。このような使い捨て可能な吸収性物品の例は、パーソナルケア用吸収性物品、健康／医
療用吸収性物品、および家庭/産業用吸収性物品を含むが、これらに限定されない。
【００１８】
　吸収性ポリマーに関して用いられる、用語「架橋された」（”crosslinked”）は、通
常水溶性である材料に実質的に水不溶性であるが膨潤性を有効に与える如何なる手段をも
いう。このような架橋は、たとえば物理エンタングルメント（もつれ）（physical entan
glement）、結晶ドメイン、共有結合、イオン結合型錯体（ionic complexes）および会合
、水素結合のような親水性会合、疎水性会合、またはファンデルワールス力、を含む。
【００１９】
　用語「ダルシー」（”Darcy”）は、透過率のCGS単位である。１ダルシーは固体の透過
率であり、１センチポイズの粘度を有する、1cm３の流体が、１cm２の断面積を固体の両
側の圧力差が１気圧で、1cmの厚さを流動する場合をいう。透過率は面積と同じ単位を有
することがわかる；透過率のSI単位はないので、平方メートルが用いられる。１ダルシー
は約0.98692×１０－１２ｍ２、すなわち約0.98692×１０－８cm２に等しい。
【００２０】
　用語「乾燥高吸収性ポリマー組成物」は、湿分約１０％未満の高吸収性ポリマー組成物
をいうのが通常である。
【００２１】
　高吸収性ポリマー組成物の粒径に関し、所与の試料についての用語「質量平均粒径」（
mass median particle size）は、試料を質量基準で2等分に分けるものであり、すなわち
質量で半分の試料は質量平均粒径よりも大きい粒径を有し、質量で半分の試料は質量平均
粒径よりも小さい粒径を有する。したがって、たとえば、高吸収性ポリマー組成物の試料
の質量平均粒径は、もし質量で試料の２分の１が２μｍより大きく測定されると、２μｍ
である。
【００２２】
　用語「粒子」（”particle”,　“particulate”等）は、用語「高吸収性ポリマー」と
ともに用いられるとき、個別の（discrete）単位の形状をいう。その単位は、フレーク、
繊維、凝集体、顆粒、粉、球、粉末、等ならびにそれらの組み合わせを含み得る。粒子は
所望の形状を有していてもよい：たとえば、立方体、棒状、多面体、球状、または半球状
、円筒状、半円筒状、角のある(angular)、凹凸のある（irregular）、等である。針、フ
レーク、繊維のような、高アスペクト比を持つ形状もここに含まれる。用語「粒子」（”
particle”,　“particulate”）は、個々の粒子等よりも多くからなる凝集体も含み得る
。さらに、粒子またはそれらのいかなる所望の凝集体も1つの種類よりも多くから構成さ
れ得る。
【００２３】
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　用語「ポリマー」は、ホモポリマー、コポリマー、たとえばブロック、グラフト、ラン
ダムおよび交互コポリマー、ターポリマー等、およびブレンドならびにそれらの改質、を
含むが、それらに限定されない。さらに、そうでなように特に限定されていなければ、用
語「ポリマー」は、すべての可能な配置異性体物質を含む。これらの配置はアイソタクチ
ック、シンジオタクチック、およびアタクチック対称を含むが、それらに限定されない。
【００２４】
　ここで用いられる用語「ポリオレフィン」は、ポリエチレン、ポリプロピレン、ポリイ
ソブチレン、ポリスチレン、エチレンビニルアセテートコポリマー等、それらのホモポリ
マー、コポリマー、ターポリマー等、およびブレンドならびにそれらの改質、を通常含む
が、それらに限定されない。用語「ポリオレフィン」は、その可能なすべての構造を含み
、アイソタクチック、シンジオタクチック、およびランダム対称を含むが、それらに限定
されない。コポリマーはアタクチックおよびブロックコポリマーを含む。
【００２５】
　用語「高吸収性材料」は、水膨潤性で不水溶性の有機または無機材料をいい、０．９質
量％塩化ナトリウム水溶液を含む水溶液中で、少なくともそれ自体の質量の約１０倍、ま
たは少なくともそれ自体の質量の約１５倍、または少なくともそれ自体の質量の約２５倍
の質量を、最適の条件下で吸収することができる、高吸収性ポリマーおよび高吸収性ポリ
マー組成物を含む。
【００２６】
　用語「高吸収性ポリマー組成物」は、本発明にしたがって表面添加剤を含む高吸収性ポ
リマーをいう。
【００２７】
　用語「高吸収性ポリマー」および「高吸収性ポリマー予備生成物」は、ここで述べられ
る高吸収性ポリマーの製造し、材料を乾燥し、そしてクラッシャーで粗摩砕（coarse gri
nding）する全段階を実施して、製造される材料をいう。
【００２８】
　用語「微細予備生成物」（preproduct fines）は、ここで述べられる高吸収性ポリマー
の製造し、材料を乾燥し、そしてクラッシャーで粗摩砕（coarse grinding）し、約１５
０μｍより大きい粒子を除去する全段階を実施して、製造される材料をいう。
【００２９】
　用語「架橋」は、高吸収性ポリマー粒子の表面近くの機能的架橋のレベルが高吸収性ポ
リマー粒子の内部の機能的架橋のレベルよりも通常高いことを意味する。ここで用いられ
るように、「表面」は粒子の外側境界を説明する。多孔質高吸収性ポリマー粒子について
、露出された内部表面も表面の定義に含まれる。
【００３０】
　用語「熱可塑性」は、熱に曝されると軟化し、そして室温に冷却されると非軟化状態に
もどる材料を説明する。
【００３１】
　用語「wt％」は、ここで用いられ、高吸収性ポリマー組成物の成分に言及するとき、特
に異なって特定されなければ、乾燥高吸収性ポリマー組成物の質量に基づいて解釈される
べきである。
【００３２】
　これらの用語は、本明細書の残りの部分において追加言語で定義され得る。
【図面の簡単な説明】
【００３３】
【図１】自由膨潤ゲルベッド透過率試験に用いられる試験装置の側面図。
【図２】図１に示される自由膨潤ゲルベッド透過率試験装置に用いられるシリンダー/カ
ップアセンブリーの側断面図。
【図３】図１に示される自由膨潤ゲルベッド透過率試験装置に用いられるプランジャーの
平面図。
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【図４】荷重下吸収性試験に用いられる試験装置の側面図。
【発明を実施するための形態】
【００３４】
　本発明の１つの態様は、高容量の高吸収性ポリマー組成物を含み、その高吸収性ポリマ
ー組成物は乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて約０．０１～約２wt％の無機金属化合
物で表面処理された高吸収性ポリマー粒子を含み、高吸収性ポリマー組成物は少なくとも
約３０ｇ/ｇの遠心保持容量（Centrifuge Retention Capacity）、および自由膨潤ゲルベ
ッド透過率試験（Free Swell Gel Bed Permeability Test）により測定された、少なくと
も１０ダルシー（Darcy）の自由膨潤ゲルベッド透過率を示す。
【００３５】
　本発明のもう１つの態様は、高吸収性ポリマーを含む、高容量の高吸収性ポリマー組成
物を含み、その組成物は：
　ａ）高吸収性ポリマーに基づいて約５５wt％～約９９．９wt％の、重合性不飽和酸基含
有モノマーの高吸収性ポリマー；ならびに
　ｂ）重合性不飽和酸基含有モノマーに基づいて、約０．００１wt％～約５wt％の内部（
internal）架橋剤、ここで高吸収性ポリマーは約２５％より大きい中和度を有し、成分ａ
）およびｂ）は重合されて、次の表面添加剤をさらに含む高吸収性ポリマー粒子に調製さ
れ、表面処理高吸収性ポリマー粒子を形成する、を含む。
【００３６】
　　ｉ）高吸収性ポリマー成分に基づいて約0.001wt％～約5wt％の表面架橋剤；
　　ｉｉ）高吸収性ポリマー組成物に基づいて約0.01wt％～約2wt％の水不溶性無機金属
化合物；および
　　ｉｉｉ）高吸収性ポリマー組成物に基づいて0wt％～約5wt％のポリマー被覆。
【００３７】
　本発明のもう１つの態様は、高吸収性ポリマー粒子を細かく分割された、水不溶性無機
金属塩で処理する方法からなり、その方法は、
　ａ）高吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｂ）第１の無機金属塩の第１の溶液を用意すること；
　ｃ）ｂ）の第１の溶液に第２の無機金属塩の第２の溶液を添加し、混合し、その第１の
溶液および第２の溶液は混合の際に反応して第３の水不溶性無機金属塩を沈殿させて、水
不溶性無機金属塩スラリーを形成すること；
　ｄ）任意に、水不溶性無機金属塩スラリーの金属をもっと高い原子価状態に酸化するこ
と；ならびに
　ｅ）その水不溶性無機金属塩スラリーを、水不溶性無機金属塩スラリーの分離および乾
燥をしないで、高吸収性ポリマー粒子に付着させること、の段階、からなる。
【００３８】
　本発明のもう１つの態様は、高吸収性ポリマー粒子を細かく分割された、水不溶性無機
金属塩で処理する方法からなり、その方法は、
　ａ）高吸収性ポリマー粒子を用意すること；
　ｂ）第１の無機金属塩の第１の溶液を用意すること；
　ｃ）第２の無機金属塩の第２の溶液を用意すること；
　ｄ）その第１の溶液および第２の溶液を高吸収性ポリマー粒子に付着させて、高吸収性
ポリマー粒子の表面に直接またはその近傍に、水不溶性無機金属塩沈殿物を形成すること
、の段階、からなる。
【００３９】
　本発明の態様において示されるように、高吸収性ポリマーは、ａ）高吸収性ポリマーの
質量に基づいて、約５５wt％～約９９．９wt％の重合性不飽和酸基含有モノマーの初期重
合により得られる。適切なモノマーはいかなるカルボキシル基を含有するものであっても
よく、たとえばアクリル酸、メタクリル酸、または2－アクリルアミド－2－メチルプロパ
ンスルホン酸またはそれらの混合物である。望ましくは酸基の少なくとも約５０wt％、も
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っと望ましくは酸基の少なくとも約７５wt％がカルボキシル基である。
【００４０】
　酸基は少なくとも約２５モル％の程度まで中和され、すなわち酸基は望ましくはナトリ
ウム、カリウムまたはアンモニウム塩として存在する。ある態様において、中和度は少な
くとも約５０モル％であり得る。ある態様において、アクリル酸またはメタクリル酸の重
合により得られるポリマーを利用するのが望ましく、そのカルボキシル基は内部架橋剤の
存在下に、約５０モル％～約８０モル％の程度まで中和される。
【００４１】
　ある態様において、エチレン性不飽和モノマーと共重合され得る適切なモノマーは、ア
クリルアミド、メタクリルアミド、ヒドロキシエチルアクリレート、ジメチルアミノアル
キル（メタ）－アクリレート、エトキシ化（メタ）－アクリレート、ジメチルアミノプロ
ピルアクリルアミドまたはアクリルアミドプロピルトリメチルアンモニウムクロリドを含
み得るが、これらに限定されない。このようなモノマーは、共重合されたモノマーの質量
の0wt％～約40wt％の範囲で存在し得る。
【００４２】
　本発明の高吸収性ポリマーは、さらに内部架橋剤を含む。内部架橋剤は、少なくとも２
つのエチレン性不飽和２重結合を有するか、または１つのエチレン性不飽和２重結合と、
重合性不飽和酸基含有モノマーの酸基と反応性である１つの官能基とを有し、あるいは、
その酸基と反応性であるいくつかの官能基が内部架橋剤として用いられ得、内部架橋剤は
重合性不飽和酸基含有モノマーの重合時に存在するのが望ましい。
【００４３】
　内部架橋剤の例は、メチレンビスアクリル－または－メタクリルアミドまたはエチレン
ビスアクリルアミド；ポリオールまたはアルコキシ化ポリオールのエチレン性不飽和酸と
の脂肪族エステル、たとえばブタンジオールまたはエチレングリコール、ポリグリコール
もしくはトリメチロールプロパンのジ（メタ）アクリレートまたはトリ（メタ）アクリレ
ート；約１～約３０モルのアルキレンオキシドでオキシアルキル化、望ましくはエトキシ
化、されていてもよいトリメチロールプロパンのジまたはトリアクリレートエステル；
グリセロールおよびペンタエリスリトール、ならびに約１～約３０モルのエチレンオキシ
ドでオキシエチレン化された、グリセロールおよびペンタエリスリトール、のアクリレー
トおよびメタクリレートエステル；アリル化合物、たとえばアリル（メタ）アクリレート
、約１～約３０モルのエチレンオキシドと反応された、アルコキシ化アリル（メタ）アク
リレート、トリアリルシアヌレート、トリアリルイソシアヌレート、マレイン酸ジアリル
エステル、ポリアリルエステル、テトラアリルオキシエタン、トリアリルアミン、テトラ
アリルエチレンジアミン、ジオール、ポリオール、ヒドロキシアリルまたはアクリレート
化合物およびリン酸もしくは亜リン酸のアリルエステル；ならびに架橋可能なモノマー、
たとえば不飽和アミド（たとえばメタクリルアミドまたはアクリルアミド）のN-メチロー
ル化合物、およびそれから誘導されるエーテル類。多価金属塩のようなイオン架橋剤も使
用され得る。上述の架橋剤の混合物も使用され得る。内部架橋剤の含量は、重合性不飽和
酸基含有モノマーの合計量に基づいて、約０．００１wt％～約５wt％、たとえば約０．２
wt％～約３wt％である。
【００４４】
　ある態様において、開始剤がフリーラジカル重合の開始のために使用され得る。適切な
開始剤はアゾもしくはペルオキソ化合物、レドックス系またはUV開始剤、増感剤、および
/または放射を含むが、これらに限定されない。
【００４５】
　重合後に、高吸収性ポリマーは粒子に成形されるのが通常である。ついで、高吸収性ポ
リマー粒子は、表面架橋剤の添加および熱処理により、重合後に表面架橋され得る。通常
、表面架橋は、粒子内部の架橋密度に関して、高吸収性粒子の近くでポリマーマトリック
スの架橋密度を増加させると考えられるプロセスである。
【００４６】
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　ある特定の態様において、望ましい表面架橋剤は、ポリマー鎖のペンダント基と反応性
である1以上の官能基（通常、酸基である）を持つ化学品を含む。表面架橋剤は、乾燥高
吸収性ポリマー組成物の質量に基づいて、約０．００１wt％～約５wt％の量で存在し得、
たとえば、乾燥高吸収性ポリマー組成物の質量に基づいて、約０．１wt％～約３wt％であ
り、たとえば約０．１wt％～約１wt％である。本出願人は表面架橋剤の添加後の熱処理が
望ましいことを見出した。
【００４７】
　１つの特定の態様において、粒子状の高吸収性ポリマーは、アルキレンカーボネートで
被覆され、表面処理され、ついで表面架橋することにより、高吸収性ポリマー粒子の表面
架橋密度およびゲル強度特性を改良し得る。特に、表面架橋剤は、ポリマー粒子を
アルキレンカーボネート表面架橋剤の水性アルコール溶液と混合することにより、高吸収
性ポリマー粒子上に被覆される。アルコールの量は、アルキレンカーボネートの溶解性に
より決定され、種々の理由からできる限り低く保たれる。適切なアルコールは、メタノー
ル、イソプロパノール、エタノール、ブタノール、またはブチルグリコール、ならびにこ
れらのアルコールの混合物である。ある態様において、溶媒は水が望ましく、乾燥高吸収
性ポリマーの質量に基づいて、約０．３wt％～約０．５wt％の量で使用されるのが通常で
ある。他の態様において、アルキレンカーボネート表面架橋剤は、アルコールなしで水に
溶解される。なお他の態様において、アルキレンカーボネート表面架橋剤は、たとえば無
機キャリア材料（たとえば、二酸化ケイ素（ＳｉＯ２））との粉体混合物から、またはア
ルキレンカーボネートの昇華による蒸気状態で、使用され得る。
【００４８】
　望ましい表面架橋特性を達成するために、アルキレンカーボネートは粒子状の高吸収性
ポリマー上に均一に供給される。この目的のために、混合が、この分野で知られている適
切なミキサー中で行われ、たとえば流動床ミキサー、パドルミキサー、回転ドラムミキサ
ー、またはツインワーム（twin－worm）ミキサーである。さらに、粒子状の高吸収性ポリ
マーの製造におけるプロセスの１つの段階の間に、粒子状の高吸収性ポリマーの被覆を実
行することができる。１つの特定の態様において、この目的のための適切なプロセスは、
逆懸濁重合プロセスである。
【００４９】
　被覆処理に続くことができる熱処理は、次のように実行され得る。一般的に、熱処理は
、約100℃～約300℃の温度である。もし高度に反応性のエポキシド架橋剤が使用されると
、もっと低い温度も可能である。しかし、もしアルキレンカーボネートが使用されると、
熱処理は約150℃～約250℃の温度が適切である。この特定の態様において、その処理温度
は滞留時間およびアルキレンカーボネートの種類に依存する。たとえば、約150℃の温度
で、熱処理は１時間以上実行される。これに対して、約250℃の温度では、所望の表面架
橋特性を達成するために、数分間（たとえば、約0.5分間～約5分間）で十分である。熱処
理はこの分野で知られている一般的なドライヤーまたはオーブン内で実行され得る。
【００５０】
　粒子は高吸収性ポリマー組成物の物理的形状の例として用いられ得るが、本発明はこの
形状に限定されず、上述のような、繊維、発泡体、薄膜、ビーズ、棒状、等の他の形状に
も適用し得る。ある態様において、高吸収性ポリマー組成物が粒子として、すなわち顆粒
状で存在するとき、これらの粒子は、高吸収材産業でよく知られている篩いプロセスに基
づいて約150μｍ～約850μｍのサイズを有するのが望ましい。
【００５１】
　ある態様において、本発明の高吸収性ポリマー組成物は、０wt％～約５wt％、そして約
０．００１wt％～約５wt％、そして約０．０１wt％～約０．５wt％の、ポリマー被覆の乾
燥高吸収性ポリマー組成物を含み、その被覆は、たとえば熱可塑性被覆、またはカチオン
被覆、または熱可塑性被覆とカチオン被覆の組み合わせである。ある特定の態様において
、ポリマー被覆は固体、乳濁、懸濁、コロイドもしくは可溶化状態またはそれらの組み合
わせであり得るポリマーであるのが望ましい。本発明に適したポリマー被覆は、熱可塑性
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溶融温度を持つ熱可塑性被覆を含むが、これに限定されるものではない。そこでは、ポリ
マー被覆は、熱可塑性溶融温度で、処理される高吸収性ポリマーの温度と一致した、また
はその温度に追随される、粒子表面に適用される。
【００５２】
　熱可塑性ポリマーの例は、ポリオレフィン、ポリエチレン、ポリエステル、ポリアミド
、ポリウレタン、スチレンポリブタジエン、直鎖低密度ポリエチレン（LLDPE）、エチレ
ンアクリル酸コポリマー（EAA）、エチレンアルキルメタクリレートコポリマー（EMA）、
ポリプロピレン（PP）、マレイン酸変性（maleted）ポリプロピレン、エチレンビニルア
セテートコポリマー（EVA）、ポリエステル、ポリアミド、およびポリオレフィン類のす
べてのファミリーのブレンド、たとえばPP,EVA,EMA,EEA,EBA,HDPE,MDPE,LDPE,LLDPE,およ
び/またはVLDPEのブレンド、を含むが、これらに限定されるものではなく、有利に使用さ
れ得る。ポリオレフィンという用語は、上述のようにここでは用いられる。特定の態様に
おいて、出願人は、マレイン酸変性ポリプロピレンが本発明において使用するのに望まし
い熱可塑性ポリマーであることを見出した。熱可塑性ポリマーは水溶解性および分散可能
性のような付加的利点を有するように官能化され得る。
【００５３】
　本発明の熱可塑性被覆は、カチオンポリマーをさらに含み得る。ここで用いられるカチ
オンポリマーは、官能基または水性溶液中でイオン化に際して＋に荷電されたイオンとな
る能力を持つ基を含む、ポリマーまたはポリマー混合物をいう。
【００５４】
　カチオンポリマーの適切な官能基は、1級、2級、または3級アミノ基、イミノ基、アミ
ド基、および四級アンモニウム基を含むが、これらに限定されない。合成カチオンポリマ
ーの例は、ポリ（ビニルアミン）、ポリ（アリルアミン）、ポリ（エチレンイミン）、ポ
リ（アミノプロパノールビニルエーテル）、ポリ（アクリルアミドプロピルトリメチルア
ンモニウムクロライド）、ポリ（ジアリルジメチルアンモニウムクロライド）の塩、また
は部分塩を含むが、これらに限定されない。ポリ（ビニルアミン）は、BASF　Corporatio
n（ニュージャージー州マウントオリーブ）から入手し得るLUPAMIN（登録商標）9095を含
むが、これに限定されない。天然系カチオンポリマーの例は、部分脱アセチル化キチン、
キトサンおよびキトサン塩を含むが、これらに限定されない。ポリアスパラギン、ポリリ
ジン、ポリグルタミンおよびポリアルギニンのような合成ポリペプチドも適切なカチオン
ポリマーである。
【００５５】
　本発明による高吸収性ポリマー組成物は、乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づいて約0.
01wt％～約2wt％、または0.01wt％～約1wt％の水不溶性無機金属化合物を含み得る。
水不溶性無機金属化合物はアルミニウム、チタン、カルシウムまたは鉄から選ばれるカチ
オン、およびリン酸塩、ホウ酸塩またはクロム酸塩から選ばれるアニオンを含むが、これ
らに限定されない。水不溶性無機金属化合物の例は、リン酸アルミニウムおよび不溶性金
属ホウ酸塩を含む。不溶性金属ホウ酸塩は、ホウ酸チタン、ホウ酸アルミニウム、ホウ酸
鉄、ホウ酸マグネシウム、ホウ酸マンガン、またはホウ酸カルシウムから選ばれる。化学
式TiBOはホウ酸チタン（ＩＩＩ）TiBO3のようなホウ酸チタンもしくは類似化合物を示す
ためにここで用いられる。さらに、その化学式は、ホウ酸チタン（ＩＩＩ）TiBO3が過酸
化水素で処理されてホウ酸チタン（ＩＶ）を得るような場合も示す。水不溶性無機金属化
合物は、約２μｍ未満の質量平均粒径を有し得、そして約１μｍ未満の質量平均粒径を有
し得る。
【００５６】
　無機金属化合物は、高吸収性ポリマー粒子の表面に乾燥した、物理形状で付着され得る
。このために、高吸収性ポリマー粒子は微細に分割された無機金属化合物と十分に混合さ
れ得る。微細に分割された無機金属化合物は高吸収性ポリマー粒子に室温付近で添加され
、均一な混合物となるまで混合されるのが通常である。この目的のため、混合は、この分
野で知られている適切なミキサー中で行われ、たとえば流動床ミキサー、パドルミキサー
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、回転ドラムミキサー、またはツインワーム（twin－worm）ミキサーである。微細に分割
された水不溶性無機金属化合物との高吸収性ポリマー粒子の混合は、表面架橋の前または
後に行われ、たとえば表面架橋剤の適用中である。
【００５７】
　あるいは、微細に分割された水不溶性無機金属化合物の懸濁液が調製され、粒子状の水
吸収性ポリマーに付着され得る。その懸濁液は、たとえばスプレーにより付着される。懸
濁液を調製するための有用な分散媒体は、水、アルコール類のような有機溶媒、たとえば
メタノール、エタノール、イソプロパノール、ケトン類、たとえばアセトン、メチルエチ
ルケトン、または水と上記の有機溶媒との混合物を含む。他の有用な分散媒体は、分散助
剤、界面活性剤、保護コロイド、粘度調節剤、および懸濁液の調製を助ける補助剤を含む
。懸濁液は、室温から分散媒体の沸点未満の範囲の温度で、好ましくは室温付近で、上述
のように、一般的な反応ミキサーまたは混合および乾燥システムで、付着され得る。微細
に分割された水不溶性無機金属化合物を、表面架橋剤の溶液中で分散させることにより、
懸濁液の付着を表面架橋剤段階と一緒にすることが適切である。あるいは、懸濁液も表面
架橋段階の前または後に適用され得る。スラリーの適用は乾燥段階により続かれ得る。
【００５８】
　ある態様において、本発明による高吸収性ポリマー組成物は、乾燥高吸収性ポリマー組
成物に基づいて0wt％～約5wt％、または約0.01wt％～約3wt％のシリカを含み得る。シリ
カの例は、ヒュームドシリカ、沈殿シリカ、二酸化ケイ素、ケイ酸、およびケイ酸塩を含
む。ある特定の態様において、きわめて微細な二酸化ケイ素が望ましい。製品はDegussa
　Corporation （ニュージャージー州パーシパニー）から入手し得るSIPERNAT 22Sおよび
AEROSIL 200を含む。ある態様において、その無機粉体の粒径は1000μｍ以下、たとえば1
00μｍ以下であり得る。
【００５９】
　ある態様において、高吸収性ポリマー組成物は、乾燥高吸収性ポリマー組成物に基づい
て0wt％～約30wt％、たとえば約0.1wt％～約5wt％の水溶性ポリマー、たとえば部分もし
くは完全加水分解ポリビニルアセテート、ポリビニルピロリドン、デンプンもしくはデン
プン誘導体、ポリグリコール、ポリエチレンオキシド、ポリプロピレンオキシド、または
ポリアクリル酸をさらに含み得る。
【００６０】
　ある態様において、付加的な表面添加剤が高吸収性ポリマー粒子とともに任意に使用さ
れ得、たとえば、シクロデキストリン、ゼオライト、無機もしくは有機塩、および類似の
物質のような匂い結合物質（odor-binding substances）；凝結防止剤、流動調節剤、界
面活性剤、粘度調節剤、等である。さらに、表面添加剤は表面改質の間にいくつかの役割
を演じるように使用され得る。たとえば、単一の添加剤は、界面活性剤、粘度調節剤であ
り得、そしてポリマー鎖を架橋するように反応し得る。
【００６１】
　ある態様において、本発明による高吸収性ポリマー組成物は、熱処理後に、水で処理さ
れ得、その結果、高吸収性ポリマー組成物は高吸収性ポリマー組成物の質量の約10wt％ま
での水含量を有する。この水は、上述のように高吸収性ポリマーに添加される1以上の表
面添加剤とともに添加され得る。
【００６２】
　本発明による高吸収性ポリマー組成物は、２つの方法により調製されるのが望ましい。
組成物は大規模な産業的な態様で、連続的に、または非連続的に調製され得、本発明によ
る後架橋が適宜実行され得る。
【００６３】
　１つの方法によれば、アクリル酸のような部分的に中和されたモノマーは、架橋剤およ
びさらなる成分の存在下に水性溶液中でフリーラジカル重合によりゲルに転換され、その
ゲルは細分化され、乾燥され、摩砕され、そして所望の粒径に篩い分けされる。この重合
は連続的にまたは非連続的に実行され得る。本発明に関して、高容量の高吸収性ポリマー
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組成物粒子は、粉砕および篩い分けを含む製造プロセスに依存する。高吸収性ポリマー粒
子の粒径分布は正規分布またはベル形状曲線に似ていることが当業者に周知である。種々
の理由のために、粒径分布の正規分布はいずれかの方向に非対称となり得ることも知られ
ている。
【００６４】
　本発明の高吸収性ポリマー粒子は、約５０～約１０００μｍ、または約１５０～約８５
０μｍの範囲の粒径を含むのが通常である。本発明は、約３００～約６００μｍの粒径を
有する少なくとも約４０wt％の粒子、約３００～約６００μｍの粒径を有する少なくとも
約５０wt％の粒子、または約３００～約６００μｍの粒径を有する少なくとも約６０wt％
の粒子、を含み、それらはU.S.スタンダード３０メッシュ篩いを通過し、U.S.スタンダー
ド５０メッシュ篩い上に残る。さらに、本発明の高吸収性ポリマー粒子の粒径分布は、約
６００μｍより大きいサイズを有する約３０wt％未満の粒子、そして約３００μｍより小
さいサイズを有する約３０wt％未満の粒子、を含み得、それらは、たとえばW.S.Tyler,In
c.（オハイオ州メンター）から入手し得るRO－TAP（登録商標）Mechanical Sieve Shaker
 Model Bを用いて測定される。
【００６５】
　もう１つの方法によれば、逆懸濁および乳化重合も本発明による生成物の調製に使用さ
れ得る。これらのプロセスによれば、アクリル酸のような、モノマーの水性の、部分的に
中和された溶液は、保護コロイドおよび/または乳化剤の助けで疎水性の有機溶媒中に分
散され、そして重合がフリーラジカル開始剤により開始される。内部表面架橋剤はモノマ
ー溶液に溶解され得、これと共に計測され、または重合時に別々にもしくは任意に添加さ
れる。グラフトベースとしての水溶性ポリマーの添加はモノマー溶液を経由して、または
有機溶媒に直接導入することにより、任意に行われる。ついで、水が混合物から共沸で除
去され、ポリマーはろ過され、任意に乾燥される。内部架橋は、モノマー溶液中に溶解さ
れた多官能架橋剤中で、および/または重合段階での適切な架橋剤とポリマーの官能基と
の反応により、実行され得る。
【００６６】
　これらの方法の成果は高吸収性予備生成物である。ここで用いられる高吸収性予備生成
物は、高吸収剤の製造のための全段階を繰り返すことにより製造され、材料の乾燥、クラ
ッシャーでの粗摩砕、および８５０μｍより大きく、かつ約１５０μｍより小さい粒子の
除去、を含む。
【００６７】
　本発明の高吸収性ポリマー組成物は、自由膨潤ゲルベッド透過率（FSGBP）、遠心保持
容量（CRC）、および約0.9psi(6.2kPa)の荷重下の吸収性 (AUL（0.9psi）により測定され
た、ある特徴、または特性を示す。自由膨潤ゲルベッド透過率試験は、一般的に「自由膨
潤」といわれる後に、限定された圧力下の、高吸収性材料の膨潤ベッドの透過率(ダルシ
ー)の測定法である（たとえば、吸収剤から分離）。この状況では、用語「自由膨潤」は
、高吸収性材料が後述するように試験溶液を吸収するに際して膨潤抑制荷重なしに膨潤す
るのを可能にすることを意味する。遠心保持容量（CRC）試験は、制御された条件下で飽
和され、遠心に供された後に、高吸収性組成物の流体保持能力を測定する。得られる保持
容量は、試料１ｇあたりに保持される液体のｇとして示される（ｇ/ｇ）。
【００６８】
　本発明による高吸収性ポリマー組成物は、衛生タオル、おむつまたは創傷被覆材を含む
多くの製品に用いられ得、それらは大量の経血、尿またはその他の体液を急速に吸収する
性質を有する。本発明による剤は、圧力下でさえも吸収液体を保持し、膨潤状態の構成
内でさらに液体を分布させることができるので、従来の高吸収性組成物に比較して、綿毛
のような疎水性繊維材料について、もっと濃度で使用されるのがもっと望ましい。さらに
、それらはおむつの構成内で綿毛含量なしで均一な高吸収性層として使用されのに適して
おり、その結果、特に薄い物品が可能である。そのポリマーは、成人用の衛生用品（失禁
製品）に使用するのに適する。
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【００６９】
　最も広い意味の積層体、ならびに押出しされ、および共押出しされ、湿式および乾式結
合され、および続いて結合された構造、の調製は、さらなる製造プロセスのとおり可能で
ある。これらの可能なプロセスの互いの組み合わせも可能である。
【００７０】
　本発明による高吸収性ポリマー組成物は、更なる用途に適切な吸収性物品にさらに使用
され得る。特に、本発明の高吸収性ポリマー組成物は、水または水性液体のための吸収剤
用の吸収性組成物に使用され得、望ましくは体液の吸収のための構成に、発泡、および非
発泡のシート状構造で、包装用材料に、土壌改良剤として、または活性化合物キャリアと
して、植物成長用の構成に、使用され得る。このために、それらは紙または綿毛もしくは
合成繊維と混合することにより、または紙、綿毛もしくは不織布の基板の間に高吸収性ポ
リマー組成物粒子を分布させることにより、またはキャリア材料に加工処理することによ
り、ウェブに加工処理される。さらに、それらは創傷被覆材、包装、農業用吸収材、食品
用トレイまたはパッド等のような吸収性組成物に使用するのに適している。
【００７１】
　本発明による高吸収性ポリマー組成物は、透過率の有意の改良を示し、すなわち膨潤状
態における液体の輸送の改良であり、公知高吸収性ポリマー組成物と比較して高い吸収お
よび保持能力も維持する。
【００７２】
　本発明は次の例によりさらによく理解され得る。
試験手順
自由膨潤ゲルベッド透過率試験（FSGBP）
　ここで用いられるように、自由膨潤ゲルベッド透過率試験は、０psi膨潤圧力下ゲルベ
ッド透過率（GBP）試験ともいうが、ゲル粒子（たとえば、表面処理された吸収性材料ま
たは表面処理される前の高吸収性材料）の膨潤ベッド透過率を、「自由膨潤」条件と一般
にいわれる条件下に測定する。用語「自由膨潤」は、ゲル粒子が、後述するように試験溶
液を吸収する際に抑制荷重なしに膨潤することを可能とされることを意味する。ゲルベッ
ド透過率試験を行うための適切な装置は、図１～３に示され、５００として包括的に示さ
れる。試験装置アセンブリー５２８は、包括的に５３０で示される試料容器、および包括
的に５３６で示されるプランジャーからなる。プランジャーは長軸方向にシリンダー孔を
開けられたシャフト５３８およびシャフトの底部に位置するヘッド５５０からなる。シャ
フト孔５６２は約１６ｍｍの直径を有する。プランジャーヘッドは接着剤等によりシャフ
トに結合されている。１２個の孔５４４は、シャフトのラジアル軸に孔を開けられ、３個
は各９０度に位置して、約６．４ｍｍの直径を有する。シャフト５３８は、LEXANロッド
または同等の材料から機械加工され、約２．２ｃｍの外径と約１６ｍｍの内径を有する。
プランジャーヘッド５５０は、７個の孔５６０の同心内側リングおよび１４個の孔５５４
の同心外側リングを有し、すべての孔は約８．８ｍｍの直径と、シャフトと位置を合わせ
た約１６ｍｍの孔を有する。プランジャーヘッド５５０は、LEXANロッドまたは同等の材
料から機械加工され、約１６ｍｍの高さを有すし、シリンダー５３４内で最小の壁クリア
ランスを持つが、自由にスライドするように適合する直径の大きさを有する。プランジャ
ーヘッド５５０とシャフト５３８の合計長さは約８．２５ｃｍであるが、所望のプランジ
ャー５３６の質量を得るために、シャフトの頂部で機械加工され得る。プランジャー５３
６は、二軸方向に延伸して張られ、プランジャー５３６の比較的低い端に取り付けられる
、１００メッシュステンレス鋼織物スクリーン５６４を有する。スクリーンがプランジャ
ーヘッド５５０にしっかりと取り付けられる適切な溶媒を用いて、スクリーンはプランジ
ャーヘッド５５０に取り付けられる。スクリーンの開放部分に過剰な溶媒が移行して、液
体流動用の開放領域を減少させるのを避けるように留意が必要である。IPS Corporation 
(米国カルフォルニア州ガーデナに営業所を有する)から入手し得るアクリル溶媒「Weld-o
n 4」が適切な溶媒である。
【００７３】
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　試料容器５３０は、二軸方向に延伸して張られ、シリンダー５３４の比較的低い端に取
り付けられる、１００メッシュステンレス鋼織物スクリーン５６６を有する。スクリーン
がシリンダーにしっかりと取り付けられる適切な溶媒を用いて、スクリーンはプランジャ
ーヘッド５５０に取り付けられる。スクリーンの開放部分に過剰な溶媒が移行して、液体
流動用の開放領域を減少させるのを避けるように留意が必要である。IPS Corporation (
米国カルフォルニア州ガーデナに営業所を有する)から入手し得るアクリル溶媒「Weld-on
 4」が適切な溶媒である。図２の５６８に示されるゲル粒子試料は、試験中、シリンダー
５３４内でスクリーン５６６上に支持される。
【００７４】
　シリンダー５３４は、透明なLEXANロッドまたは同等の材料から孔を開けられ得、また
はLEXAN管または同等の材料から切断され得、そして内径６ｃｍ（たとえば断面の面積約
２８．２７ｃｍ２）、壁厚さ約０．５ｃｍ、高さ約７．９５ｃｍである。軸受け（step）
はシリンダー５３４の外径に機械加工され、外径６６ｍｍを有する領域５３４ａがシリン
ダー５３４の底部３１ｍｍに対して存在する。領域５３４ａの直径に適合するＯ－リング
５４０が軸受けの頂部に置かれ得る。
【００７５】
　環状おもり５４８は、直径約２．２ｃｍ、深さ１．３ｃｍの、対向して開けられた孔を
有し、シャフト５３８上を自由に滑る。その環状おもりは、約１６ｍｍの貫通孔５４８ａ
を有する。環状おもり５４８は、ステンレス鋼、または０．９ｗｔ％の塩化ナトリウム蒸
留水溶液である、試験溶液の存在下で耐食性の適切な材料、からなり得る。プランジャー
５３６と環状おもり５４８の合計質量は約５９６ｇであり、約２８．２７ｃｍ２の試料領
域にわたって、約０．３psi、すなわち２０．７dyne/cm2(2.07kPa)の試料に適用される圧
力に相当する。
【００７６】
　試料溶液が以下に述べる試験中に試験装置を通過するとき、試料容器５３０は堰（weir
）６００上に載っている通常である。堰の目的は、試料容器５３０の頂部をオーバーフロ
ーする液体をそらせ、オーバーフローを分離収集デバイス０１にそらせることである。堰
は膨潤試料５６８を通過する塩類溶液を集めるために載る、ビーカー６０３付きスケール
６０２の上方に位置される。
【００７７】
　自由膨潤条件下でゲルベッド透過率試験を行うために、おもり５４８がその上に載った
プランジャー５３６が、空の試料容器に入れられ、おもり５４８の頂部から試料容器５３
０の底部までの高さが０．０１ｍｍまで精確な、適切なゲージを用いて測定される。厚さ
ゲージが測定中に加える圧力はできるだけ低くすべきであり、好ましくは約０．７４ニュ
ートンより小さい。それぞれの空の試験容器５３０、プランジャー５３６およびおもり５
４８の組み合わせの高さを測定し、通路を保つのが重要であり、そのプランジャー５３６
およびおもり５４８は、多数の試験装置を使用するときに用いられる。同じプランジャー
５３６およびおもり５４８は、試料５６８が飽和に続いて、後で膨潤するときに測定に用
いられるべきである。さらに、試料カップ５３０が載っているベースが水平であり、おも
り５４８の頂部表面が試料カップ５３０の底部表面に平行であるのが望ましい。
【００７８】
　試験されるべき試料は、Ｕ．Ｓ．スタンダード３０メッシュスクリーンにより予備篩い
分けされ、Ｕ．Ｓ．スタンダード５０メッシュスクリーン上に残る高吸収性ポリマー組成
物粒子から調製される。その結果、試験試料は約３００～約６００μｍの範囲の大きさの
粒子からなる。高吸収性ポリマー粒子は、たとえばW.S.Tyler,Inc.（オハイオ州メンター
）から入手し得るRO－TAP（登録商標）Mechanical Sieve Shaker Model Bで予備篩い分け
され得る。篩い分けは１０分間、実施される。
【００７９】
　約２．０ｇの試料が試料容器５３０ないに置かれ、試料容器の底部に均一に分散される
。ついで、２０ｇの試料を中に入れた容器は、プランジャー５３６およびおもり５４８な
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しで、試料を飽和させ、試料を抑制する荷重を何ら用いないで膨潤させるために、約６０
分間、０．９％塩類溶液に浸される。飽和時に、試料カップ５３０は、液体溜め内に置か
れて、メッシュ上に置かれ、その結果、試料カップ５３０は液体溜めて底部の少し上方に
上げられる。メッシュは試料カップ５３０への塩類溶液の流動を妨げない。適切なメッシ
ュは、米国ウィスコンシン州アプレトンに営業所を有するEagle Supply and Plasticから
部品番号７３０８として得ることができる。塩類は、試験セル中で十分に平らな塩類表面
により明示されるので、高吸収性ポリマー組成物粒子を必ずしも十分に被覆するものでは
ない。さらに、塩類深さは、セル中内の塩類が塩類よりも膨潤高吸収材によってのみ定め
られるように低くはさせない。
【００８０】
　この期間の終わりに、プランジャー５３６およびおもり５４８のアセンブリーは、試料
容器５３０において飽和試料５６８上に置かれ、ついで試料容器５３０、プランジャー５
３６、おもり５４８、および試料５６８は、溶液から取り出される。その取り出し後、し
かし測定前に、試料容器５３０、プランジャー５３６、おもり５４８および試料５６８は
、適切な、平らな、大きな格子の、非変形性の均一な厚さのプレート上に、一時的に約３
０分間保持される。飽和試料５６８の厚さはおもり５４８の頂部から試料容器５３０の底
部までの高さを再び測定することにより決定されるが、ゼロ点が最初の高さ測定から変わ
っていなければ、前に使用された同一厚さのゲージが用いられる。試料容器５３０、プラ
ンジャー５３６、おもり５４８および試料５６８は、平らな、大きな格子の、非変形性の
均一な厚さのプレート上に置かれてもよく、そのプレートは試料容器中の液体が表面張力
により平らな表面上に放出されるのを阻止する。そのプレートは７．６ｃｍ×７．６ｃｍ
の全体寸法を有し、各格子は長さ１．５９ｃｍ、幅１．５９ｃｍ、深さ１．１２ｃｍのセ
ル大きさを有する。適切な、平らな、大きな格子の、非変形性材料は、米国イリノイ州シ
カゴに営業所を有する、McMaster Carr Supply Companyから入手し得る。放物線状の拡散
パネル（カタログ番号１６２４Ｋ２７）であり、適当な大きさに切断され得る。この平ら
で、大きなメッシュの、非変形性プレートは、最初の空のアセンブリーの高さを測定する
ときに存在し得る。その高さの測定は、厚さゲージが用いられる後に、できる限りすぐに
なされるべきである。空の試料容器５３０、プランジャー５３６およびおもり５４８の測
定から得られる測定値は、試料５６８の飽和後に得られる高さの測定値から減じられる。
得られる値は、膨潤試料の厚さ、または高さ「Ｈ」である。
【００８１】
　透過率測定は、０．９％塩類溶液の流れを、内側に飽和試料５６８、プランジャー５３
６、およびおもり５４８を有する試料容器５３０に供給することにより開始される。容器
への試験溶液の流速は塩類溶液がシリンダー５３４の頂部をオーバーフローするように調
節され、それにより試料容器５３０高さに等しいヘッド圧力を生じる。試験溶液は、シリ
ンダー頂部からの少量で変わらない量のオーバーフローを確実にするのに十分である適切
な手段により、たとえばメーター付きポンプ６０４で、添加される。時間に対して、試料
５６８を通過する溶液量がスケール６０２およびビーカー６０３を用いて質量が測定され
る。いったんオーバーフローが始まると、スケール６０２からのデータ点が少なくとも６
０秒間、毎秒集められる。データ収集は人手で、またはデータ収集ソフトウェアでなされ
得る。膨潤試料５６８（ｇ）を通過する流速Ｑは時間（秒）に対して、試料５６８を通過
する流体の線形最小二乗法適合によりｇ／秒の単位で決定される。
【００８２】
　透過率（ｃｍ２）は次の式により得られる：Ｋ＝[Ｑ×Ｈ×μ]／[Ａ×ρ×Ｐ]
ここで、Ｋは透過率（ｃｍ２）、Ｑは流速（ｇ／秒）、Ｈは膨潤試料の高さ（ｃｍ）、μ
は液体粘度（ポイズ）（この試験で用いられる試験溶液については約１ポイズ）、Ａは液
体流れについての断面積（この試験で用いられる試料容器については２８．２７ｃｍ２）
、ρは液体密度（ｇ／ｃｍ３）（この試験で用いられる試験溶液については約１ｇ／ｃｍ
３）、およびＰは静水圧力（dynes／cm２）（通常約７７９７dynes／cm２）である。静水
圧力はＰ＝ρ×ｇ×ｈから計算され、ここでρは液体密度（ｇ／ｃｍ３）、ｇは重力加速
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、公称で９８１ｃｍ／秒２、そしてｈは液体の高さ、たとえばここで述べられるゲルベッ
ド透過率試験については７．９５ｃｍ、である。
【００８３】
　最小限度の２つの試料が試験され、その結果は試料のゲルベッド透過率を決定するため
に平均された。
水含有量
　「％水分」として決定される水含有量は、次のように測定され得る：１）予備計算され
たアルミニウム計量パン内で４．５～５．５ｇの高吸収性ポリマー組成物（ＳＡＰ）を精
確に計量する；２）ＳＡＰおよびパンを１５０℃に３０分間、予備加熱された標準ラボオ
ーブンに入れる；３）パンを取り出し、パンおよび含有量を再計量する；４）次の式を用
いて％水分を計算する。
【００８４】
　％水分＝｛（（パン質量＋最初のＳＡＰ質量）－（乾燥ＳＡＰ＋パン質量）×１００）
　　　　　｝／乾燥ＳＡＰ質量
遠心保持容量試験
　遠心保持容量（ＣＲＣ）試験は、飽和され制御された条件下で遠心に供された後に、高
吸収性ポリマーが液体を保持する能力を測定する。得られる保持容量は、試料のｇ質量に
つき保持される液体のｇとして示される（ｇ／ｇ）。試験されるべき試料は、Ｕ．Ｓ．ス
タンダード３０メッシュスクリーンを予備篩い分けされ、Ｕ．Ｓ．スタンダード５０メッ
シュスクリーン上に保持される粒子から調製される。その結果、高吸収性ポリマー試料は
、約３００～約６００μｍの範囲の大きさである。粒子は手でまたは自動的に予備篩い分
けされ得る。
【００８５】
　保持容量は、約０．２ｇの、予め予備篩い分けされた高吸収性ポリマー試料を水透過性
バッグに入れることにより測定され、試験溶液（０．９ｗｔ％ＮａＣｌ蒸留水溶液）を試
料により自由に吸収されるようにする。熱シールし得るティーバッグ材料は大部分の用途
によく働き、たとえばDexter Corporation (米国コネチカット州ウィンザーロックスに営
業所を有する)から、モデル名１２３４Ｔ熱シール性フィルター紙として入手し得る。そ
のバッグは、バッグ材料の５インチ×５インチ（約１２．５×７．５ｃｍ）試料を半分に
折り曲げて、開放端の２つを熱シールして、２．５インチ×３インチの長方形のポーチを
形成することにより得られる。熱シールは材料の端の内側に約０．２５ｃｍである。資料
がポーチに入れられると、ポーチの残りの開放端も熱シールされる。さらに、空のバッグ
も対照として役立つように調製される。３つの試料が、試験されるべき各高吸収性ポリマ
ー組成物について調製される。シールされたバッグは約２３℃で試験溶液を含むパンに浸
され、完全に濡れるまでバッグは保持される。濡らした後に、試料は約３０分間、溶液内
に残り、ついで溶液から取り出され、非吸収性の平らな表面上に一時的に置かれる。
【００８６】
　ついで、濡れたバッグはバスケットに入れられ、そこでは濡れたバッグは互いに分離さ
れ、バスケットの外周端に置かれ、バスケットは試料を妬く５０のｇフォースに供する能
力を有する適切な遠心装置である。１つの適切な遠心装置はCLAY ADAMS DYNAC II　モデ
ル＃０１０３であり、水捕集バスケット、ディジタルｒｐｍゲージ、および機械加工され
た排水バスケットを有し、平らなバッグ試料を保持し、排水するのに適合されている。多
数の試料が遠心されると、試料は回転時にバスケットをバランスさせるために遠心装置内
で対向する位置に置かれる。バッグ（濡れた空のバッグを含む）は、１６００ｒｐｍ（た
とえば、変動が約２８０～約３００フォースである、約２９０フォースの目標ｇフォース
を得るために）で、３分間、遠心される。ｇフォースは、急速加速もしくは重力、海抜で
３２ft/秒２に等しい、を受ける、身体への慣性力の単位である。バッグは取り出され、
計量されるが、空のバッグが最初に計量され、ついで高吸収性ポリマー組成物試料を含む
バッグが計量される。高吸収性ポリマー試料により保持される溶液の量は、バッグ自体に
より保持される溶液の量を考慮すると、吸収性ポリマーの遠心保持容量（CRC）であり、
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吸収性ポリマーのｇあたりの液体のｇとして表される。もっと詳しくは、保持容量は次式
により決定される：
　（遠心後の試料/バッグ－遠心後の空のバッグ－乾燥試料質量）÷乾燥試料質量
　３つの試料が試験され、その結果は高吸収性ポリマー組成物の遠心保持容量（CRC）を
決定するために平均される。
荷重下吸収性試験（ＡＵＬ0.9psi）
　荷重下吸収性（ＡＵＬ）試験は、高吸収性ポリマー組成物が、０．９psi荷重下に、
室温で０．９wt％NaCl蒸留水溶液（試験溶液）を吸収する能力を測定する。ＡＵＬを試験
試験するための装置は、次の構成からなる。
【００８７】
　・　シリンダー、４．４ｇピストン、および標準３１７ｇおもりを含むAULアセンブリ
ー。このアセンブリーの要素は、その詳細を後述する。
【００８８】
　・　トレイ壁と接触しないで底部にガラスフリットを置けるのに十分に幅広い、平底の
正方形プラスチックトレイ。９インチ×9インチ（２２．９ｃｍ×２２．９ｃｍ）であり
、深さが０．５～１インチ（１．３～２．５ｃｍ）であるプラスチックトレイはこの試験
法で通常用いられている。
【００８９】
　・　直径１２．５ｃｍの、「Ｃ」多孔度（２５～５０μｍ）を有する焼成ガラスフリッ
ト。このフリットは塩類溶液（０．９wt％NaCl蒸留水溶液）中で平衡にして予め調製され
る。少なくとも２つの部分の新鮮塩類溶液で洗浄されるのに加えて、フリットはＡＵＬ測
定前に少なくとも１２時間、塩類溶液に浸されなければならない。
【００９０】
　・　Whatman Grade 1の直径１２．５ｃｍの円形ろ紙。
【００９１】
　・　塩類溶液（０．９wt％NaCl蒸留水溶液）の供給。
【００９２】
　図４に関して、高吸収性ポリマー組成物粒子４１０を入れるのに使用される、ＡＵＬア
センブリー４００のシリンダー４１２は、同心性を確実にするために、内径１インチ（２
．５４ｃｍ）の熱可塑性管を少し機械加工して得られる。機械加工後に、４００メッシュ
ステンレス鋼ワイア織布４１４は、赤くなるまで炎中で加熱することにより、シリンダー
４１２の底部に取り付けられ、その後にシリンダー４１２は冷却までステンレス鋼ワイア
織布上に置かれる。もしうまくいかなかったり、壊れたりした場合には、はんだ鉄は、シ
ールを接触させるのに利用され得る。シリンダーの平らで平滑な底部を維持し、内側をゆ
がめないように留意されなければならない。
【００９３】
　４．４ｇピストン４１６は、1インチ直径の固体材料（たとえばPLEXIGLAS（登録商標）
）から製造され、シリンダー４１２に結合しないで密に適合するように機械加工される。
【００９４】
　標準３１７ｇおもり４１８は、６２０５３dyne/cm(約０．９psi )の抑制荷重を与える
ために使用される。おもりは、直径1インチ（２．５ｃｍ）円筒状のステンレス鋼おもり
であり、シリンダーに結合しないで密に適合するように機械加工される。
【００９５】
　他に特定されていなければ、高吸収性ポリマー組成物粒子の少なくとも約３００gsm．
（０．１６ｇ）の層に相当する試料４１０は、ＡＵＬ測定に利用される。試料４１０は、
Ｕ．Ｓ．スタンダード３０メッシュスクリーンを予備篩い分けされ、Ｕ．Ｓ．スタンダー
ド５０メッシュスクリーン上に保持される粒子から調製される高吸収性ポリマー組成物粒
子である。高吸収性ポリマー組成物粒子は、たとえばW.S.Tyler,Inc.（オハイオ州メンタ
ー）から入手し得るRO－TAP（登録商標）Mechanical Sieve Shaker Model Bを用いて予備
篩い分けされ得る。篩い分けは約１０分間、実施され得る。
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【００９６】
　シリンダー４１２の内側は、シリンダー４１２に高吸収性ポリマー組成物粒子をいれる
前に帯電防止布で拭かれる。
【００９７】
　篩い分けされた高吸収性ポリマー組成物粒子４１０(約０．１６ｇ)の所望量の試料が計
量紙上で計量され、シリンダー４１２の底部でワイア織布４１４上に均一に分布される。
シリンダー４１２の底部での高吸収性ポリマー組成物粒子の質量は、以下のＡＵＬ計算で
の使用のために「ＳＡ」として記録される。高吸収性ポリマー粒子がシリンダー壁に
密着しないように留意される。シリンダー４１２内の高吸収性ポリマー組成物粒子４１０
上に、　4.4ｇピストン４１２および標準３１７ｇおもり４１８を注意深く置いた後に、
シリンダー、ピストン、おもり、および高吸収性ポリマー組成物粒子を含むＡＵＬアセン
ブリーが計量され、おもりは質量「Ａ」として記録される。
【００９８】
　焼成ガラスフリット４２４（上述）がプラスチックトレイ４２０内に置かれ、焼成ガラ
スフリット４２４の上表面の高さと同等な高さまで塩類溶液４２２が添加される。単一円
のろ紙４２６がガラスフリット４２４上にゆっくりと置かれ、ついで高吸収性ポリマー組
成物粒子を含むＡＵＬアセンブリーは、ろ紙４２６の頂部に置かれる。ＡＵＬアセンブリ
ー４００は、1時間の試験中、ろ紙４２６の頂部に残り、トレイ中の塩類溶液高さを一定
に保つように注意される。1時間の試験の終わりに、ＡＵＬ装置は計量され、質量「Ｂ」
として記録される。
【００９９】
　ＡＵＬ（0.9psi）は次のように計算される：
　　　　ＡＵＬ（0.9psi）＝（Ｂ－Ａ）／ＳＡ
　　　　ここで、Ａは、乾燥ＳＡＰを有するＡＵＬユニットの質量、
　　　　Ｂは６０分間吸収後の、ＳＡＰを有するＡＵＬユニットの質量、
　　　　ＳＡは実際のＳＡＰ質量、である。
【０１００】
　　最小限度の２つの試験が実施され、その結果は0.9psi荷重下のＡＵＬ値を決定するた
めに平均された。試料は約２３℃および相対湿度約５０％で試験された。
例
　次の例およびその例のための予備生成物が本発明を説明するために用意されるが、請求
項の範囲を限定するものではない。特に説明がないかぎり、パーセンテージは質量に基づ
く。
微細予備生成物
　撹拌機および冷却コイル付ポリエチレン容器に、25.0ｋｇの50％ＮａＯＨが37ｋｇの蒸
留水に添加され、20℃に冷却された。ついで、9.6ｋｇの氷アクリル酸が苛性ソーダ溶液
に添加され、溶液は再び20℃に冷却された。47.8ｇのポリエチレングリコールモノアリル
エーテルアクリレート、47.8ｇのエトキシ化トリメチロールプロパントリアクリレートSA
RTOMER（登録商標）454製品、および19.2kgの氷アクリル酸が、第１の溶液に添加され、
ついで４～６℃に冷却された。窒素がモノマー溶液に約１０分間吹き込まれた。ついで、
モノマー溶液は長方形トレイに7.7kgバッチで排出された。各バッチに、80gの1wt％H２O

２水性溶液、120gの2wt％水性過硫酸ナトリウム溶液、および72gの0.5wt％水性エリソル
ビン酸ナトリウム溶液が、モノマータンクからトレイに運ばれるモノマー溶液流に、エリ
ソルビン酸ナトリウム溶液を注入することにより、モノマー溶液流に均一に添加された。
最初のモノマーは、摩砕および175℃での乾燥の前に、２０分間重合に供される。生成物
はＭｉｎｏｘ　ＭＴＳ　６００ＤＳ３Ｖで篩い分けされ、８５０μｍより大きい粒子およ
び１５０μｍより小さい粒子を除去した。１５０μｍより小さい粒子が微細生成物である
。
予備生成物Ａ
　撹拌機および冷却コイル付ポリエチレン容器に、25.0ｋｇの50％ＮａＯＨが37ｋｇの蒸
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留水に添加され、20℃に冷却された。ついで、9.6ｋｇの氷アクリル酸が苛性ソーダ溶液
に添加され、溶液は再び20℃に冷却された。47.8ｇのポリエチレングリコールモノアリル
エーテルアクリレート、47.8ｇのエトキシ化トリメチロールプロパントリアクリレートSA
RTOMER（登録商標）454製品、および19.2kgの氷アクリル酸が、第１の溶液に添加され、
ついで４～６℃に冷却された。窒素がモノマー溶液に約１０分間吹き込まれ、ついで1.88
ｋｇの微細予備生成物が添加された。ついで、モノマー溶液は長方形トレイに7.7kgバッ
チで排出された。各バッチに、80gの1wt％H２O２水性溶液、120gの2wt％水性過硫酸ナト
リウム溶液、および72gの0.5wt％水性エリソルビン酸ナトリウム溶液が、モノマータンク
からトレイに運ばれるモノマー溶液流に、エリソルビン酸ナトリウム溶液を注入すること
により、モノマー溶液流に均一に添加された。最初のモノマーは、２０分間重合に供され
る。得られるゲルは切断され、Hobart 4M6商業的押出機で押出され、ついでProcter　＆
Ｓｃｈｗａｒｔｚ　Ｍｏｄｅｌ　０６２強制空気炉において175℃で乾燥された。すなわ
ち、２０インチ×４０インチの、孔を空けたトレイ上で、上方流１０分間と下向き流６分
間であり、最終生成物の水分レベルは５wt％であった。
【０１０１】
　乾燥材料はプロデバＰｒｏｄｅｖａ　モデル３１５－Ｓクラッシャー中で粗く摩砕され
、ＭＰＩ６６６－Ｆ　３段ローラミル中で粉砕し、生成物はＭｉｎｏｘ　ＭＴＳ　６００
ＤＳ３Ｖで篩い分けされ、８５０μｍより大きい粒子および１５０μｍより小さい粒子を
除去した。
予備生成物AlPO4 被覆スラリー
　1269gの硫酸アルミニウムテトラデカハイドレートが、温度約85℃～約95℃の1500ｇの
脱イオン水に溶解された。860gのリン酸三ナトリウムが、1200ｇの脱イオン熱水に溶解さ
れた。ついで、硫酸アルミニウム溶液は、迅速にリン酸三ナトリウム溶液に注がれた。得
られるスラリーは、米国ニュージャージー州マウントオリーブのBASF Corporationから入
手し得る、PLURONIC（登録商標）25R2界面活性剤10gと迅速にブレンドされ、50％NaOHがp
Ｈを中和（pＨ７）するために十分に添加された。その溶液に、１４１３gの純エチレンカ
ーボネートが正味質量を６．１４kgにするために添加された。液体すらりーは１００メッ
シュスクリーンでろ過され、予備生成物上への噴霧の前に大きい粒子を取り除いた。
AlPO4 プレスケーキ
　1269gの硫酸アルミニウムテトラデカハイドレートが、1500ｇの脱イオン熱水に溶解さ
れた。860gのリン酸三ナトリウムが、1200ｇの脱イオン熱水温度（温度約85℃～約95℃）
に溶解された。ついで、硫酸アルミニウム溶液は、迅速にリン酸三ナトリウム溶液に注が
れた。得られるスラリーは、米国ニュージャージー州マウントオリーブのBASF Corporati
onから入手し得る、PLURONIC（登録商標）25R2界面活性剤10gと迅速にブレンドされ、50
％NaOHがpＨを中和（pＨ７）するために十分に添加された。AｌPO4の沈殿後に、懸濁液は
ブフナー漏斗でろ過され、そして得られるケーキは脱イオン水の３５００mＬ添加で洗浄
された。プレスケーキは炉での乾燥により固体分２０wt％として測定された。
ホウ酸チタン プレスケーキ
　２００gのテトラホウ酸二ナトリウムが、800ｇの脱イオン熱水に溶解された。水は温度
約85℃～約95℃であった。150gの硫酸チタン（ＩＩＩ）が上記溶液に添加され、暗色のス
ラリーを生成した。35％H２O２がスラリーに一滴ずつ添加され、均一な黄色懸濁液が生成
した。生成物は、ブフナー漏斗でろ過され、そしてケーキは脱イオン水で洗浄された。固
体分は炉乾燥により１９．８％と測定された。
比較例１および２ならびに例１～７
　予備生成物Ａは、20wt％水性溶液を用いてＩwt％エチレンカーボネートおよび4wt％水
で被覆された。被覆された予備生成物Ａは最高温度215℃、滞留時間約５０分間で、連続
パドル反応器に６０～７０ｇ／分の速度で供給され、粒子ポリマーの表面架橋を行なった
。ついで、表面架橋された粒子材料は、表１に示す表面処理で後処理された。
【０１０２】



(23) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40

50

【表１】

【０１０３】
例８
　２．５部のＡｌＰＯプレスケーキ、1部のエチレンカーボネートおよび２部の水が用意
された。このブレンドは空気噴霧ノズルで１００部の予備生成物Ａ上に噴霧された。被覆
された予備生成物Ａは最高温度215℃、滞留時間約５０分間で、連続パドル反応器に６０
～７０ｇ／分の速度で供給され、粒子ポリマーの表面架橋を行なった。ついで、表面架橋
された粒子材料は、2ｗｔ％の10wt％LUPAMIN （登録商標）9095水性溶液で後処理された
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例８の特性はCRC34.38g/ｇ；自由膨潤（０psi）GBP,51.0ダルシー；およびＡＵＬ（0.9ps
i）16.2であった。
予備生成物Ｂ
　断熱された平底反応容器において、１８６６．７ｇの５０％ＮａＯＨが３０９０．２６
ｇの蒸留水に添加され、２５℃に冷却された。ついで８００ｇのアクリル酸がその苛性溶
液に添加され、溶液は再び２５℃に冷却された。アクリル酸中に１２０ｇの５０ｗｔ％メ
トキシポリエチレングリコールモノメタクリレートを含有する、アクリル酸１６００ｇの
第２の溶液が、第１の溶液に添加され、ついで５℃に冷却されたが、撹拌は終始行なわれ
た。ついで、モノマー溶液が、１００ｐｐｍの過酸化水素、２００ｐｐｍのアゾ－ビス－
（２－アミジノ－プロペン）ジハイドロクロライド、２００ｐｐｍの過硫酸ナトリウム、
および４０ｐｐｍのアスコルビン酸（すべては水性溶液）の混合物とともに、断熱状態で
重合され、最高温度（Ｔｍａｘ）近傍で２５分間保持された。得られたゲルは切断され、
Ｈｏｂａｒｔ　４Ｍ６市販押出成形機で押出成形され、ついでＰｒｏｃｔｅｒ ＆ Ｓｃｈ
ｗａｒｔｚ　モデル０６２強制空気炉内で、１７５℃にて、２０インチ×４０インチの孔
開き金属トレイ上で上向きに１０分間、下向きに６分間の空気流で、最終生成物の水分が
５ｗｔ％よりも低くなるレベルまで乾燥した。乾燥された材料をはＰｒｏｄｅｖａ　モデ
ル３１５－Ｓクラッシャー中で粗摩砕され、ＭＰＩ６６６－Ｆ３段階ローラーミル中で粉
砕され、Ｍｉｎｏｘ　ＭＴＳ６００ＤＳ３Ｖで篩い分けされ、８５０μｍより大きい粒子
および１５０μｍより小さい粒子が除かれた。
例９
　Ａｎｖｉｌ　ＭＩＸ９１８０ミキサー中で、乾燥高吸収材にもとづいて、１％のエチレ
ンカーボネート、４％の水、０．５％の予備生成物ＡｌＰＯ４スラリー（上述）、３５０
ｐｐｍのChemcor ４３Ｇ４０ＳＰ　（ニューヨーク州チェスターのChemcor Corporation
から入手できる）マレイン酸変性ポリプロピレン、および０．２％SIPERNAT（登録商標）
225シリカで、予備生成物Ｂが被覆された。ポリマー組成物が計量された。
被覆された高吸収性ポリマーは、ポリマー粒子の表面架橋を実行するために、約２０５℃
で約４５～５０分間の滞留時間で熱処理された。
【０１０４】
　表面架橋後に、得られる粒子は室温まで冷却され、ついでワイアブラシ付の家庭用タイ
プのミキサー中でLUPAMIN（登録商標）9095ポリビニルアミン溶液５部と水95部から調製
された２wt％溶液で粒子に噴霧することにより後処理された。得られる生成物は少なくと
も2時間、平衡にされ、ついでＵ．Ｓ．スタンダード２０メッシュスクリーンを予備篩い
分けされ、Ｕ．Ｓ．スタンダード１００メッシュスクリーン上に保持された。
【０１０５】
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【表２】

【０１０６】
　さらに、先の例は、W.S.Tyler,Inc.（オハイオ州メンター）から入手し得るRO－TAP（
登録商標）Mechanical Sieve Shaker Model Bを用いて篩い分けされ、表３に示すような
粒径分布を有することがわかった。
【０１０７】

【表３】

【０１０８】
例１０
　予備生成物Bは、Shugiミキサー内で3wt％の３３％予備生成物水性EC溶液、２．５wt％
の２０％予備生成物リン酸アルミニウムスラリー、および0.2wt％の予備生成物SIPERNA（
登録商標）S22Sで連続的に被覆された。リン酸アルミニウムスラリーはChemcor ４３Ｇ４
０ＳＰマレイン酸変性ポリプロピレン（MPP）とブレンドされ、リン酸アルミニウム中に
３５０ｐｐｍのMPPを供給する。被覆された予備生成物Bは約３０分間の滞留時間で、約１
９９℃の最高吸収材温度で、連続的なパドル反応器に供給された。
【０１０９】
　表面架橋された高吸収性ポリマー粒子はついで
冷却され、ついでワイアブラシ付の家庭用タイプのミキサーAnvilModel Number MIX9180
中でLUPAMIN（登録商標）9095ポリビニルアミン溶液５部と水95部から調製された２wt％
溶液で粒子に噴霧することにより後処理された。後架橋処理後に、高吸収性ポリマー組成
物粒子は少なくとも2時間耐え、ついでＵ．Ｓ．スタンダード２０メッシュスクリーンを
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予備篩い分けされ、Ｕ．Ｓ．スタンダード１００メッシュスクリーン上に保持された。
例１０の高吸収性ポリマー組成物粒子特性は表4に示される。
【０１１０】
【表４】

【０１１１】
　実施例以外の、成分、反応条件等、明細書および請求項で用いられる、量を表すすべて
の数字は、特に異なる記載がなければ、用語「約」により変更しえると理解されるべきで
ある。したがって、反対の指摘がなければ、明細書および請求項に示される数値パラメー
ターは、本発明により得られる所望の特性に応じて、変更し得る。請求項の範囲への均等
の適用を制限するものではなく、数値パラメーターは有意な数字および四捨五入アプロー
チに照らして解釈されるべきである。

【図１】 【図２】



(27) JP 2010-522255 A 2010.7.1

【図３】 【図４】



(28) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40

【国際調査報告】



(29) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40



(30) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40



(31) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40



(32) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40



(33) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

40



(34) JP 2010-522255 A 2010.7.1

10

20

30

フロントページの続き

(51)Int.Cl.                             ＦＩ                                    テーマコード（参考）
   Ｃ０８Ｋ   3/32     (2006.01)           Ｃ０８Ｋ   3/38    　　　　          　　　　　
   Ｃ０８Ｋ   3/38     (2006.01)           　　　　           　　　　          　　　　　

(81)指定国　　　　  AP(BW,GH,GM,KE,LS,MW,MZ,NA,SD,SL,SZ,TZ,UG,ZM,ZW),EA(AM,AZ,BY,KG,KZ,MD,RU,TJ,TM),
EP(AT,BE,BG,CH,CY,CZ,DE,DK,EE,ES,FI,FR,GB,GR,HU,IE,IS,IT,LT,LU,LV,MC,MT,NL,PL,PT,RO,SE,SI,SK,TR),OA(
BF,BJ,CF,CG,CI,CM,GA,GN,GQ,GW,ML,MR,NE,SN,TD,TG),AE,AG,AL,AM,AO,AT,AU,AZ,BA,BB,BG,BH,BR,BW,BY,BZ,CA,
CH,CN,CO,CR,CU,CZ,DE,DK,DM,DO,DZ,EC,EE,EG,ES,FI,GB,GD,GE,GH,GM,GT,HN,HR,HU,ID,IL,IN,IS,JP,KE,KG,KM,K
N,KP,KR,KZ,LA,LC,LK,LR,LS,LT,LU,LY,MA,MD,ME,MG,MK,MN,MW,MX,MY,MZ,NA,NG,NI,NO,NZ,OM,PG,PH,PL,PT,RO,RS
,RU,SC,SD,SE,SG,SK,SL,SM,SV,SY,TJ,TM,TN,TR,TT,TZ,UA,UG,US,UZ,VC,VN,ZA,ZM,ZW

(74)代理人  100102990
            弁理士　小林　良博
(74)代理人  100080919
            弁理士　田崎　豪治
(72)発明者  スミス，スコット　ジェイ．
            アメリカ合衆国，ノースカロライナ　２７０４７，グリーンズバラ，デュプリン　コート　４１０
            ０
(72)発明者  マッキントッシュ，スタン
            アメリカ合衆国，ノースカロライナ　２７４０７，グリーンズバラ，ブラッケンウッド　コート　
            ２１
(72)発明者  バーグマン，デイビッド　エル．
            アメリカ合衆国，ノースカロライナ　２７４１０，グリーンズバラ，フォレスト　バリー　ロード
            　１７０１
Ｆターム(参考) 3B200 BA01  BA03  BB18 
　　　　 　　  4F070 AA29  AA32  AB13  AC15  AC20  AC29  AC43  AC44  AC74  AC75 
　　　　 　　        AC76  AC83  AC88  AC89  AC90  AD04  AE08  AE27  BA02  BA08 
　　　　 　　        BB02  BB08  GA06  GA10  GB09  GB10  GC01 
　　　　 　　  4J002 AA031 BG011 DA086 DA096 DA116 DE186 DG046 DH046 DK006 FA086
　　　　 　　        FD010 FD140 FD146 FD200 GC00  GD03 


	biblio-graphic-data
	abstract
	claims
	description
	drawings
	search-report
	overflow

