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acrylic acid salt type water-absorbing resin as the main component and exhibits a centrifuge retention capacity of 28g/g or above,
characterized by satisfying the requirements (a) to (c): (a) the content of matter soluble in stirred water is 15 to 60% by mass, (b)
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(57) 要約 長時間経過後の吸収倍率の低下が抑制され、ゲル層拡散性が良好であり、戻 り量が低減された吸水
剤、該吸水剤を含む吸収性物品、および該吸水剤の製造方法を提供する。ポリアク リル酸塩系吸水性樹脂を主成分
とし、無加圧下吸収倍率が 2 8 g / 呂以上である粒子状吸水剤であって、下記 ( a ) ～ ( c ) を満たすことを特徴
とする、粒子状吸水剤によ り、上記課題は解決 される ( a ) 撹伴水可溶性成分量が 1 5 ～6 0 質量% である

( b ) 撹伴水可溶性成分量と静置水可溶性成分量との差 撹伴水可溶性成分量一静置水可溶性成分量 ) が 1 5 ～
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量は、生理食塩水に対する撹伴下、 1 6 時間後の溶出高分子量を表 し、静置水可溶性成分量は、生理食塩水に対す
る静置下、 1 6 時間後の溶出高分子量を表す。



明 細 苫

吸水，吐樹脂を主成分とする粒子状吸水剤

技術分野

０００1 本発明は、吸水性樹脂を主成分とする吸水剤に関する。具体的には、長時間経過

後の吸収倍率の低下が抑制され、戻り呈が低減された粒子状吸水剤、該粒子状吸

水剤を含む吸収性物品。、及び該粒子状吸水剤の製造方法に関する。

背景技術

０００2 現在、紙おむつ、生理用ナプキン、失禁パット等の吸収性物品の構成材として、パ

ルプ等の親水性繊維に加えて、吸水性樹脂を主成分とした吸水剤が幅広く使用され

ている。

０００3 かかる吸水性樹脂は水不溶性・水膨潤性の架橋重合体であり、水を多く吸収するこ

と、水に溶けないこと(水可溶性成分呈が少ないこと)の2つを某本物性としている。

近年、紙おむつ等の吸収性物品の高機能化に伴い、多くの改良が提案されている。

また、吸収性物品を長時間 (例えば夜間 6時間)に丘って使用する可能性や薄型化

の要請に応える目的で、吸水剤における吸水性樹脂濃度を高める (吸水性樹脂の質

呈比を高くする)傾向があり、吸水性樹脂の物性の重要性がますます高まる傾向にあ

る。

０００4 すなわち、吸水剤 (吸水ャ生樹脂 )に要求される某本特性として、従来は水可溶性成

分呈が少ないこと、体液等の水性液体に接した際の吸収倍率が高いことが要求され

ていた。しかしながら、近年では、吸収速度、通液性、膨潤ゲルのゲル強度、及び水

性液体を含んだ某材から水を吸い上げる吸引呈等が吸収性物品としてさらに求めら

れている。また、粒度分布が非常に狭いこと、無加圧下の吸収倍率だけでなく、加圧

下吸収倍率及び加圧下通液性等が高いことも同様に求められている。

０００5 例えば、吸収性物品の高機能化に伴い前記吸水剤 (吸収ャ生樹脂 )の諸物性を規定

した多くのパラメーター特許の出願が下記特許文献のよぅになされている。

０００6 例えば、米国再発行特許発明第32649号明細菩には、吸収倍率、ゲル強度、水

可溶分に優れた吸水性樹脂が開示され、合成尿中での 時間後の水可溶性成分呈



か7・5質呈 以下てあり、平衡時の水可溶性成分呈か 7質呈 以下てあるヒトロケ

ル生成重合体組成物の発明か開示されている。米回特詐第6０8 7００2号明細菩に

は、粒度制御された吸水性樹脂てあって、溶出可溶性成分呈 ・6 8質呈 以下の

吸水性樹脂か開示されている。米回特詐第5985944 号明細菩には、加圧下吸収倍

率、残存モノマ一、水可溶分、発泡の孔径に優れた吸水性樹脂か開示されている。

米回特詐第5 6０ 54 2号明細菩には、加圧下吸収指数 ( ) と水可溶性成分呈か

6質呈 以下の優れた吸水性樹脂か開示されている。米回特詐第6 27454 号明

細菩には、 分間ての水可溶性成分か 質呈 以下の吸水性樹脂てあって、加圧下

吸収倍率及ひ上下ケル屑の吸収効率の高い吸水性樹脂の発明か開示されている。

米回特詐第6 6０295 ０号明細菩には、吸収倍率、加圧下垂直吸収倍率に優れ、可

溶分4 以下の吸水性樹脂の発明か開示されている。米回特詐第6０6０557 号明細

菩には、無加圧下吸収倍率、加圧下吸収倍率、2０分後膨潤圧力、水可溶分 (3 ・5

～０ ) 、最大再侃潤呈に優れた吸水性樹脂か開示されている。米回特詐第5797

893 号明細菩には、吸収剤組成物か6０分間かけて吸収していく生理食塩水の質呈

を経時的に側定することて求められ、卓位時間当たりの最大吸収呈を示す拡散吸収

指数か ・5 以上てある吸収剤組成物の発明か開示されている。米回特

詐第576 ００8０号明細菩には、吸収開始から6０分後の拡散吸収倍率か2 5 以

上てあり、かつ水可溶性成分呈か0を超え、7質呈 以下てある吸水剤の発明か開

示されている。米回特詐第4666975 号明細菩には、吸収倍率、ケル強度、水可溶

分、吸水速度の3つに優れた吸水性樹脂か開示されている。米回特詐第6 87872

号明細菩には、末中和アクリル酸を重合して後中和することて得られる、加圧下吸収

倍率2０ 以上の水可溶分の少ない吸水性樹脂か開示されている。 47０

( 999 年発行 ) には (Eu opean D sposab es and Nonwovens Ass

oc a on) ての標準化された吸水性樹脂の水可溶分の側定怯 ( DNA Reco e

nde Tes )か開示されており、ザンプル ～Cの実側値5・29～9・００。か記載され

ている。

なお、上述した各特井文献や非特井文献において、水可溶性成分呈は、大過剰 (

数 ００倍～数 ０００倍 ) の水や生理食塩水、人工尿中て吸水性樹脂粒子を撹件して



、水分散した膨潤ゲル粒子から水溶性高分子を撹件抽出し、これを滴定することによ

り定最されている。

０００8 ところで、現在工業的に大呈生産されている吸水剤を構成する吸水性樹脂は、内

部架橋された部分中和ボリアクリル酸ボリマー (吸水性樹脂前駆体 )の粒子を、種々

の表面架橋剤の存在下で加熱処理し、当該粒子の表面近傍に架橋構造を導入する

ことにより製造されるのが一般的である。かよぅな表面架橋処理によって、吸水性樹脂

前駆体はより水不溶性水膨潤性となり、より吸水性能を発揮できるよぅになる。このよぅ

に部分中和ボリアクリル酸ボリマー (吸水性樹脂前駆体 )に吸水性能を付与するには

、当該ボリマーに対して表面架橋処理を 回施せばよい。しかしながら、当該表面架

橋処理を2回施す技術も提案されている。

０００9 例えば、上述した米国特許第5797893 号明細菩の実施例5には、グリセリンノェ
チレングリコールジグリシジルェ一テルノ水 ェチルアルコールからなる表面架橋剤

溶液を用いて吸水性樹脂前駆体に表面架橋処理を2回施して吸水性樹脂を得た旨

が開示されている。なお、当該実施例では、2回の表面架橋処理における表面架橋

剤溶液の組成は同一である。そして、表面架橋処理されるボリマーの質呈に対する

処理液中の水の含有最も同一である。

００1０ 国際公開第W g5 ０9０ 4号パンフレソトにもまた、表面架橋処理を2回施す技

術が開示されている。具体的には、当該パンフレソトの実施例 ～3では表面架橋剤

を含む処理液を比較ボリマーに対して混合し、加熱することによって2回目の表面架

橋処理を行なっている。なお、当該パンフレソトの実施例 において、処理液中の水

の含有呈 (対ボリマー比 )ほ、表面架橋処理の 回目および2回目で同一である。ま

た、実施例2および3では、2回目の表面架橋処理に用いられた処理液中の水の含

有呈 (対ボリマー比 )は、 回目の表面架橋処理に用いられた処理液中の水の含有

呈の2倍である。

００11 国際公開第WO2００6 2356 号パンフレソトにもまた、表面架橋処理を2回施

す技術が開示されている (例えば、請求項 )。当該パンフレソトの実施例を参照する

と、表面架橋前の吸水性樹脂粒子前駆体は逆相懸濁重合により製造されており、2

回の表面架橋処理時における吸水性樹脂粒子前駆体における水の含有呈 (水分率



)は、それそれ4０ 程度およひ3０ 程度と比較的多く、常にケル状の状態て表面

架橋処理か施されていると見られる。

発明の開示

００12 上述したよぅに、従来、数多くの吸水性樹脂及ひそのパラメーター (物性制御)か提

案されている。例えは、加圧下や無加圧下の吸収倍卒を高めたり、水可溶性成分呈

を低減したり、ケル強度を高めたりするなとの改良か提案されている。しかしなから、

いすれの改良手段も実使用の紙おむつにおいて満足のいく物性を与えるものては

なかった。特に、長時間 (例えは夜間 6時間)てのおむつの吸収呈や戻り呈 ( e

e )か満足のいくものてはなく、長時間使用可能なおむつのニースか高まってレ巧
現状に鑑みると、長時間使用した場合てあっても十分な吸収呈を達成可能な手段の

開発か望まれているのか現状てある。

００13 また、上述した各種のパラメーターを制御することによる物性向上には複雑な手怯 (

例えは、米国再発行特詐発明第32649 号明細菩に開示の後中和及ひ低儂度重合

なと)を必要とし、コストアノプ及ひ生産性の低下を伴ぅれづ問題もあった。さらには、

大呈に梢費される吸水性樹脂の破棄の問題も存在した。

００14 本発明は、上述した事盾に鑑みてなされたものてあり、長時間の使用に耐えぅるお

むつを提供可能てあり、かつ、使用後には容易に廃棄されぅる吸水剤を安価に提供

することを目的とする。

００15 本発明者らは、上記探題を解決すへく鋭首検討を行なった。その結果、篭くへきこ

とに、従来常識とされてきた吸水性樹脂の改良方向 (加圧下や無加圧下の吸収倍卒

を高めて、水可溶性成分呈を低減し、ケル強度を高める等)ては、水可溶性成分呈

か少ないことか庄に災いし、長時間の使用を前提とするおむつに用いられる吸水剤 (

吸水性樹脂 )の物性に悪影響を及はすことを見出した。そして、長時間の使用を前提

とするおむつ用の吸水剤 (吸水ャ生樹脂 )にあっては、従来の改良方向とは典なり、む

しろ水可溶性成分呈か一定最以上てあることか、長時間使用時における吸収呈の向

上には必要てあることを見出した。そして、従来一般的な指標として扱われていた、

用性能 (長時間経過後のおむつ中ての吸収特性)を秤価するォ帥票とは言えす、実際



には、当該撹件水可溶性成分呈と、撹件せずに静置状態で抽出した水可溶性成分

呈 (静置水可溶性成分呈) との差 (撹件水可溶性成分呈一静置水可溶性成分呈)を

所定の値に制御することが、長時間使用時の吸収特性 (吸収呈や戻り呈 ( e e )

) の向上には不可欠であるといぅことが初めて判明した。

００16 以上の知見に某づき、本発明者らは、所定範囲の拡散吸収指数及び所定範囲の

吸収倍率を有する吸水剤において、従来非常識とされてきた「一定最以上の撹件水

可溶性成分呈」が必要であり、さらに「撹件水可溶性成分呈と静置水可溶性成分呈と

の差の制御」が重要であることを見出し、本発明を完成させるに至った。

００17 すなわち、本発明の一形態によれば、ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂を主成分とし

、無加圧下吸収倍率が28 以上である粒子状吸水剤であって、下記 (a) ～(c) を

満たすことを特徴とする粒子状吸水剤が提供される :

(a) 撹件水可溶性成分呈が 5～6０質呈 である

置水可溶性成分呈) が 5～5０質呈 である

(c) 拡散吸収指数が ・4０～０ O である

ただし、撹件水可溶性成分呈は、生理食塩水に対する撹件下、 6時間後の溶出高

分子呈を表し、静置水可溶性成分呈は、生理食塩水に対する静置下、 6時間後の

溶出高分子呈を表す。

００18 本形態により提供される粒子状吸水剤の粒度分布の対数標準偏差 ( ) は、０～
0・4０であることが好ま 、。

００19 本形態により提供される粒子状吸水剤を構成する粒子の形状は、球状の一次粒子

またはその造粒物の形状であることが好ま 、。

００2０ また、本形態により提供される粒子状吸水剤は、流動性付与剤、キレート剤および

または吸水性樹脂 ００質呈 。に対して0・ ～5質呈 の水をさらに含むことが

好ま 、。

００2 1 本発明の他の形態によれば、上述した粒子状吸水剤と、親水性繊維とを含む吸収

性物品が提供される。

００22 本発明のさらに他の形態によれば、アクリル酸および またはその塩を含む不飽和



単呈体を重合させて、ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂前駆体を得る重合工程と、表面

架橋剤を含む表面架橋剤水溶液を用いて、得られた前記ボリアクリル酸塩系吸水性

樹脂前駆体の粒子に表面架橋処理を施す表面架橋工程とを含み、前記表面架橋

工程を複数回行い、複数回のぅちの任意の連続する2回の表面架橋工程における前

記表面架橋剤水溶液における水の含有呈 (対ボリマー質呈比 ) が を超えて典な

る、粒子状吸水剤の製造方法が提供される。

００23 ここで、表面架橋工程においてほ、共有結合性表面架橋剤およびイオン結合性表

面架橋剤を用いることが好ま 、。

００24 また、表面架橋工程において、前記ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂前駆体の含水

率が、吸水性樹脂前駆体 ００質呈 。に対して0・ ～3０質呈 であり、表面架橋さ

れた吸水性樹脂前駆体のさらなる表面架橋処理前の含水率が、吸水性樹脂前駆体

００質呈 。に対して0・ ～０質呈 であることが好ま 、。

００25 重合工程は、分散剤の存在下において行なわれることが好ま 、。

００26 そして、表面架橋工程において、前記ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂前駆体、およ

び、表面架橋された吸水性樹脂前駆体の少なくとも一方、好ましくは双方が、下記 (d

)～( )を満たすことが好ま 、:

(d)質呈平均粒子径 ( 5０) が2００～6００は である

(e) 粒子径何 S標準飾で 5０は 未満の粒子の含有呈が０～5質呈 である

㈲粒子径何 S標準飾で8 5０は 以上の粒子の含有呈が０～5質呈 である

( )無加圧下吸収倍率が28 以上である

( )撹件水可溶性成分呈が 5～6０質呈である。

００27 本発明の粒子状吸水剤によれば、長時間の使用に耐えぅるおむつが安価に製造

可能である。また、本発明の粒子状吸水剤は、使用後には容易に廃棄されぅる。

００28 本発明のさらに他の目的、特徴、およ 、び利点は、以下の説明に例示される好ま

実施の形態を参酌することによって、明らかになるであろぅ。

図面の簡単な説明

００29 図 本発明の吸水剤の拡散吸収指数の測定に用いる測定装置を示す概略断面図

である。



図2 図 に示す測定装置の要部を示す断面図である。

図3 図 に示す測定装置における生理食塩水の拡散方向を説明する説明図である

発明を実施するための最良の形態

００3０ 以下、本発明を詳細に説明するが、本発明の技術的範囲は特許請求の範囲の記

載に某づいて定められるべきであって、下記の具体的な形態によって制限されるべ

きではない。

００3 1 以下、本発明に係る粒子状吸水剤 (以下、単に「吸水剤」とも称する) に使用する原

料や反応条件等について詳細に説明する。

００32 ( ) 吸水剤

本発明において、「吸水剤」とは、吸水性樹脂を主成分とする水性液の吸収ゲルィヒ

剤 (別称 固ィヒ剤)を意味する。水性液として固体、液体、気体の水を含めば、水単独

でも水混合物でもよいが、尿、特に人尿の吸水に使用される。

００33 また、本発明の吸水剤はその他の化合物を含んでもよいが、吸水特性の面から、

吸水剤中に吸水性樹脂を6０質呈 以上、好ましくは7０質呈 以上、より好ましくは

8０質呈 以上、さらに好ましくは8 5質呈 以上、最も好ましくは9０質呈 以上含有

し、必要に応じて後述のキレート剤、無機微粒子、水等をさらに含有する。

００34 なお、本発明の吸水剤の主成分である「吸水性樹脂」とは、表面架橋された状態の

吸水性樹脂を意味する。より詳細には、「吸水性樹脂」とは、表面近傍に架橋屑が設

けられてなる吸水性の樹脂粒子であり、粒子の表層部の架橋密度は粒子内部よりも

高い。本発明における好ましい吸水性樹脂は、表面架橋されたボリアクリル酸系吸水

性樹脂であり、繰り返し単位中 (架橋剤を除く) にアクリル酸 (塩)を好ましくは3０～０

0モル 。、より好ましくは5０～００モル 。、さらに好ましくは7０～００モル 。、特に好

ましくは9０～００モル 含む水膨潤性・水不溶性架橋重合体の表面架橋粒子であ

る。

００35 また、本発明における吸水性樹脂は、吸水特性の観点から粒子状であることが好ま

しく、その質呈平均粒子径 ( 5０) は、好ましくは2００～6００は であり、より好ましく

は2００～5 5０は であり、さらに好ましくは25０～5０ / である。また、J S標準飾



で 5０は 未満の粒子が少ないほど好ましく、通常は０～5質呈 であり、好ましくは

０～3質呈 であり、特に好ましくは０～質呈 である。さらに、J S標準飾で8 5０は

以上の粒子が少ないほど好ましく、通常は０～5質呈 であり、好ましくは０～3質

呈 であり、特に好ましくは０～質呈 である。また、吸水性樹脂の嵩比重 (米国特

許第6562879 号明細菩に記載の手法により規定) は、好ましくは0・3０～０・9０(

3c )であり、より好ましくは0・6０～０・8０( cC であり、さらに好ましくは0・6 5

～ 3０・75 ( cC である。

００36 粒子状吸水剤の形状は特定の形状に制限されず、球状、略球状、(粉仲物である)

不定形破仲状、棒状、多面体状、ソ一セージ状 (例えば、米国特許第4973632 号

明細菩) 、雛を有する粒子 (例えば、米国特許第5744564 号明細菩)等が挙げられ

る。粒子状吸水剤を構成する粒子は一次粒子 (s e a c e)でもよレ七、造粒

粒子でもよレ七、これらの混合物でもよい。また、粒子は発泡した多孔質の形態であ

ってもよい。粒子の好ましい形状としては、不定形破仲状の一次粒子または造粒粒

子の形状が挙げられ、特に好ましい形状としては、球状の一次粒子またはその造粒

物の形状 (例えば、楠葡の房状) が挙げられる。

００37 (2)吸水性樹脂前駆体

本発明において、「吸水性樹脂前駆体」とは、表面架橋工程に供される吸水性樹脂

を意味する。よって、表面架橋されていない吸水性樹脂のほか、少なくとも一度表面

架橋処理を施された後に、再度表面架橋処理が施される前の吸水性樹脂もまた、吸

水性樹脂前駆体の概念に包含される。

００38 本発明の吸水剤を構成する有利な吸水性樹脂 (吸水性樹脂前駆体 ) は、ボリアクリ

ル酸塩系吸水性樹脂であり、繰り返し単位中 (架橋剤を除く) にアクリル酸 (塩)を好ま

しくは3０～００モル 。、より好ましくは5０～００モル 。、さらに好ましくは7０～００

モル 。、特に好ましくは9０～００モル 含む水膨潤性・水不溶性架橋重合体である

００39 アクリル酸やその他の繰り返し単位の有する酸某は、一価塩、好ましくはアルカリ金

属塩またはアンモニウム塩、より好ましくはアルカリ金属塩、特に好ましくはナトリウム

塩として、０～００モル 。、好ましくは2０～００モル 。、より好ましくは5０～99モル



。、さらに好ましくは6０～9０モル の範囲で中和されている。

００4０ ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂の繰り返し単位を構成する単呈体としては、上述し

たアクリル酸 (塩) に加えて、必要に応じて、その他の不飽和単呈体が０～7０モル

、より好ましくは０～5０モル 。、さらに好ましくは０～3０モル 。、特に好ましくは０～０

モル 使用されうる。

００4 1 具体的には、メタクリル酸、(無水 )マレイン酸、フマル酸、クロトン酸、イタコン酸、ビ

ニルスルホン酸、2一 (メタ) アクリルアミドー 2 メチルプロパンスルホン酸、(メタ) アク

リロキシアルカンスルホン酸、 ビニルー 2 ピロリドン、 ビニルアセトアミド、(メ

タ) アクリルアミド、 イソプロピル (メタ) アクリルアミド、 ， ジメチル (メタ) アクリ

ルアミド、2 ヒドロキシエチル (メタ) アクリレート、メトキシボリエチレングリコール (メタ

) アクリレート、ボリエチレングリコール (メタ) アクリレート等の親水性モノマ一類、並び

にそれらの塩が、その他の不飽和単呈体として用いられうる。

００42 なお、吸水性樹脂前駆体の形状は特に制限されないが、例えば、粒子状、願粒状

、粉末状、フレーク状、繊維状等の任意の形状が採用されうる。なかでも、上述した

吸水性樹脂と同様に粒子状 (願粒状・粉末状 )であることが好ましい。また、吸水性樹

脂前駆体の質呈平均粒子径 ( 5０) は、好ましくは2００～6００は であり、より好まし

くは2００～5 5０は であり、さらに好ましくは25０～5０ / である。

００43 本発明では必要に応じて消臭剤、抗菌剤、香料、二酸化珪素および酸化チタン等

の無機粉末、澱粉・セルロース等の多糖類およびその誘導体、ボリビニルアルコール

等の親水性高分子、ボリエチレンおよびボリプロピレン等の熱可塑，生 釘脂、発泡剤、

顔料、染料、親水性短繊維、可塑剤、次亜リン酸 (塩)等の連鎖移動剤等をモノマ一

に対して０～5質呈 。、好ましくは０～質呈 含むことができる。

００44 (3) 内部架橋剤

使用できる内部架橋剤としては、例えば ， 一メチレンビスアクリルアミド、(ボリ)

エチレングリコールジ (メタ) アクリレート、(ボリ)プロピレングリコールジ (メタ) アクリレ

ート、(ボリオキシエチレン) トリメチロールプロパントリ(メタ) アクリレート、トリメチロール

プロパンジ (メタ) アクリレート、ボリエチレングリコールジ ( ぽ 一アクリロイルオキシプロ

ピオネート) 、トリメチロールプロパントリ( ぽ 一アクリロイルオキシプロピオネート) 、ボリ



(メタ)アリロキシアルカン等の分子内に重合性2重結合を少なくとも2個有する化合物

ボリグリシジルェ一テル (ェチレングリコールジグリシジルェ一テル等)、ボリオール (

ェチレングリコール、ボリェチレングリコール、グリセリン、ソルビトール等)等の力ルボ

キシル某と反応して共有結合を形成しぅるィヒ合物の 種または2種以上が例示されぅ

る。

００45 内部架橋剤を使用する場合には、得られる吸水性樹脂の吸収特性等を考慮して分

子内に重合性二重結合を少なくとも2個有するィヒ合物を必須に用 、いることが好ま

。内部架橋剤の使用呈は特に制限されないが、得られる吸水剤の吸水特性等の物

性面から、上述した単呈体の全呈 ００モル 。に対して好ましくは０～5モル 。、より好

ましくは0・００～2モル の最で使用される。

００46 (4)重合工程

重合方法は、性能面や重合の制御の容易さから、通常、水溶液重合または逆相懸

濁重合により行われる。これらの重合は空気雰囲気下でも実施できるが、着色改苦

からも好ましくは、空素やアルゴン等の不活性気体雰囲気 (例えば、酸素濃度 以

下)で行われ、また、単呈体成分は、その溶解酸素が不活性気体で十分に置換 (例

えば、酸素 未満)された後に重合に用 、いられることが好ま 。

００47 逆相懸濁重合とは、単呈体水溶液を疎水性有機溶媒に懸濁させる重合法であり、

例えば、米国特許第4０93776号明細菩、同第4367323号明細菩、同第444626

号明細菩、同第4683274号明細菩、同第5244735号明細菩等の米国特許に記載

されている。一方、水溶液重合とは、分散溶媒を用いずに単呈体水溶液を重合する

方法であり、例えば、米国特許第4625００ 号明細菩、同第4873299号明細菩、同

第4286０82号明細菩、同第4973632号明細菩、同第49855 8号明細菩、同第5

244 6号明細菩、同第525０64０号明細菩、同第5264495号明細菩、同第5 45

9０6号明細菩、同第538０8０8号明細菩等の米国特許や、欧州特許第０8 636号

明細菩、同第０955０86号明細菩，同第０9227 7号明細菩、同第 78０59号明

細菩等の欧州特許に記載されている。尚重合に際し、これらに記載の単呈体、架橋

剤、重合開始剤、その他添加剤も本発明では使用可能である。

００48



であることが好ま 、。また、重合溶媒中の単呈体濃度は、好ましくは2０～8０質呈 ０

、より好ましくは25～7０質呈 。、さらに好ましくは3０～6０質呈 であり、濃度が高ま

ると得られる吸水剤の吸収倍率が低下する傾向にある。

００49 重合工程において使用されぅる重合開始剤は、重合の形態によって適宜選択され

る。このよぅな重合開始剤として、例えば、光分解型重合開始剤、熱分解型重合開始

剤、およびレドックス系重合開始剤等が例示される。重合開始剤の最は前記単呈体

の全昆 ００モル 。に対して0・０００～ モル 。、好ましくほ0・００～０・5モル で

ある。

００5０ 光分解型重合開始剤としては、例えば、ベンゾイン誘導体、ベンジル誘導体、アセ

トフェノン誘導体、ベンゾフェノン誘導体、アゾ化合物が例示される。また熱分解型重

合開始剤としては例えば、過硫酸塩 :過硫酸ナトリウム、過硫酸カリウム、過硫酸アン

モニウム 過酸化物 :過酸化水素、 ブチルパーオキシド、メチルエチルケトンパー

オキシドアゾ化合物 :アゾニトリル化合物、アゾアミジン化合物、環状アゾアミジンィヒ

合物、アゾアミドィヒ合物、アルキルアゾ化合物、2，2 一アゾビス (2 アミジノプロパ

ン)ジヒドロクロリド、2，2 一アゾビス 2 イミダゾリン イル)プロパ 」ン ジヒド

ロクロリド等が例示される。レドックス系重合開始剤としては、例えば、前記過硫酸塩

および過酸化物に、 アスコルビン酸や亜硫酸水素ナトリウムのよぅな還元性ィヒ合

物を併用し両者を細み合わせた系が例示される。あるレ ま、光分解型開始剤と熱分

解型重合開始剤とを併用することも好ま 、。

００5 1 (5) 逆相懸濁重合

逆相懸濁重合の際に分散剤として使用される界面活性剤としては、例えば、アニオ

ン性界面活性剤、ノニオン性界面活性剤、カチオン性界面活性剤、両性界面活性剤

等が例示される。

００5 2 具体的には、用いられるアニオン性界面活性剤としては、混合脂肪酸ナトリウム石

鹸、ステアリン酸ナトリウム等の脂肪酸ナトリウム、高級アルコール硫酸ナトリウム、ア

ルキル硫酸ナトリウム、アルキルベンゼンスルホン酸塩等が挙げられる。

００5 3 ノニオン性界面活性剤としてほ、ポリオキシエチレン高級アルコールエーテル等の

ボリオキシエチレンアルキルエーテル、ソルビタン脂肪酸エステル、グリセリン脂肪酸



エステル等が挙げられる。

００54 カチオン性界面活性剤および両性界面活性剤としてはアルキルアミン類やアルキ

ルベタイン等が挙げられる。

００5 5 また、界面活性剤以外の分散剤としては、エチルセルロース、エチルヒドロキシェチ

ルセルロース等が挙げられる。これらの分散剤の使用呈は重合の種類によって適宜

選択されぅる。一般には、重合性単呈体および内部架橋剤からなるモノマ一成分全

体質呈 ００質呈部に対し、 ～3０質呈部であることが好ましく、より好ましくは3～5質

呈部である。

００56 逆相懸濁重合の際に使用される有機溶媒としては、某本的に水に溶け離く重合に

不活性であればいかなるものも使用できる。その一例を挙げれば、 ペンタン、

ヘキザン、 ヘプタン、 オクタン等の脂肪族炭化水素、シクロヘキザン、メチル

シクロヘキザン等の脂環状炭化水素、ベンゼン、トルエン、キシレン等の芳香族炭化

水素等が挙げられる。この中、工業的入手の安定性、品質等から見て ヘキザン、

ヘプタン、シクロヘキザンが好ましい溶媒として挙げられる。これら疎水性溶媒の

使用呈についても特に制限はないが、単呈体水溶液の全呈に対して、0・5～０質

呈倍、好ましくは0・6～5質呈倍が用いられる。

００5 7 (6)ゲル細粒化工程および乾燥工程

上述した重合工程において得られた含水ゲル状架橋重合体については、これをそ

のまま乾燥してもよレ七、水溶液重合の場合には、必要によりゲル粉仲機等を用いて

細断された後に乾燥してもよい。なお、本発明において、重合工程で得られる含水ゲ

ル状架橋重合体は、所定の固形分率以上 (所定の含水率以下)であり、かつ、上述

した吸水性樹脂前駆体の好ましい質呈平均粒子径 ( 5０)を有する場合には、その

まま吸水性樹脂前駆体として用いられぅる。例えば、含水ゲル状架橋重合体の固形

分率が好ましくは6０質呈 以上、より好ましくは7０質呈 以上、さらに好ましくは8０

質呈 以上であれば、吸水性樹脂前駆体として用いられぅる。なお、含水ゲル状架

橋重合体の粒子径や固形分率が上述した範囲を外れると、表面架橋工程において

所望の表面架橋屑が形成され難くなる虞がある。

００58 含水ゲル状架橋重合体の細断は種々の方法で行われるが、例えば、任意形状の



多孔構造を有するスクリュー型押出機から押し出して粉仲する方法が例示される。

００59 本発明において好適に使用される乾燥温度は特に制限されないが、例えば、5０～
3００Cの範囲 ( ００oC以下の場合は共沸脱水または減圧下で行ぅことが好ま 、) 、

好ましくは吸収倍率の向上のために ００～ ０oC、さらに好ましくは 5０～2００ で

行われる。

００6０ 乾燥方法としては、加熱乾燥、熱風乾燥、減圧乾燥、流動床乾燥、赤外線乾燥、マ

イクロ波乾燥、ドラムドライヤー乾燥、疎水性有機溶媒との共佛による脱水、高温の水

蒸気を用いた高湿乾燥等、種々の方法を採用することができる。好ましい態様として

露点が4０～００oC、より好ましくは露点が 5０～9０oCの気体との接触乾燥が例示さ

れる。

００6 1 水溶液重合により、重合反応中または重合反応終了後に得られる含水ゲル状架橋

重合体は、所定の方法によって約０・ ～約 5０ 、さらには0・2～ 、より

好ましくは0・5～5 程度の破片に仲断し、乾燥させることができる。乾燥温度は、

特に限定されないが、例えば、 ００～ ０oCの範囲内、より好ましくは 2０～2００

の範囲内とすればよい。また、乾燥時間は適宜決定され、特に限定されるものではな

いが、 ０秒～5時間程度、さらには 分～2時間程度が好適である。

００62 上述した乾燥処理により、固形分率が好ましくは8０～００質呈 。、より好ましくは9

０～9 7質呈 である含水ゲル状架橋重合体の乾燥物 (以下、単に「乾燥物」とも称す

る) が得られる。

００63 また、逆相懸濁重合により、重合反応中または重合反応終了後に得られる含水ゲ

ル状架橋重合体は、例えば炭化水素等の有機溶媒中に分散した状態で共沸脱水し

て固形分呈を6０質呈 以上、好ましくは7０質呈 以上とした後に、デカンテーショ

ンまたは蒸発により有機溶媒と分離し、必要に応じてさらに乾燥させることができる。

００64 乾燥方法としては、加熱乾燥、熱風乾燥、減圧乾燥、赤外線乾燥、マイクロ波乾燥

、ドラムドライヤー乾燥、疎水性有機溶媒との共沸による脱水、高温の水蒸気を用い

た高湿乾燥等、種々の方法を採用することができ、特に限定されない。

００65 なお、最終的に固形分率を上述した範囲内の値に調整するためには、上述の乾燥

処理を重合と同時に行なってもよレ七、重合工程後に行なってもよい。



００66 上述した乾燥処理により、乾燥物が得られる。

００67 (7)粉仲または分級工程

乾燥により得られた乾燥物は、その目的に応じ必要により粒経制御のため粉仲、分

級等の工程を経てもよい。これらの方法については例えば、国際公開第2００4 69

9 5号パンフレソトに記載されている。

００68 上述の工程により、特定の範囲の粒子径、および上述した好ましい質呈平均粒子

径 ( 5０) を有する粒子形状の表面架橋されていない樹脂粒子が得られる。当該樹

脂粒子は、吸水性樹脂前駆体として用いられる。

００69 (8) 表面架橋前の物性

吸水性樹脂前駆体を得る際の重合条件 (架橋剤呈、重合濃度、乾燥温度等)を適

宜設定することにより、得られる吸水性樹脂前駆体の吸収倍率や可溶性成分呈が制

御されぅる。吸水性樹脂前駆体の吸収倍率は、好ましくは28 以上であり、より好

ましくは3０～6０ であり、さらに好ましくは3 5～5０ の範囲である。

００7０ また、本発明では従来の常識に反して、撹件水可溶性成分呈の多い吸水ャ生樹脂

を使用する。よって、表面架橋されていない吸水性樹脂前駆体の撹件水可溶性成分

呈は、好ましくは 5～6０質呈 であり、より好ましくは 8～6０質呈 であり、さらに

好ましくは2０～6０質呈 であり、特に好ましくは22～5０質呈 である。水可溶性成

分呈が少ないと本発明の吸水剤が得られず、また、多すぎると耐久性等に劣る場合

がある。

００7 1 吸収倍率および撹件水可溶性成分呈が上述の好ま 、(比較的多めの)範囲に制

御された吸水性樹脂前駆体を得る、好ましい方法の例としては、例えば、下記の㈲

～( ) が挙げられる。

００72 ㈲ 単呈体濃度3０～8０質呈 比較的高めの濃度で、かつ、内部架橋剤呈０～０・

０5モル と比較的少なめの内部架橋剤呈で重合させる方法

( ) 単呈体濃度3０質呈 未満と比較的低めの濃度で、内部架橋剤呈０・ ～5モ

ル と比較的高めの内部架橋剤呈で重合させ、かつ、2００～3００oCと比較的高めの

温度で乾燥する方法

( ) 上記㈲ および の方法に、さらに連鎖移動剤を単呈体に対して5質呈 以



下の最で含む単呈体を重合させる方法 (例えば米国特許第5 854 3号、米国特許

第63354 ０6号等)。

００73 (9)表面架橋

本発明の吸水剤を構成する吸水性樹脂は、上記で得られた吸水性樹脂前駆体の

粒子を、表面架橋剤の存在下、表面架橋処理することによって得られる。

００74 好適な表面架橋剤としては、例えば、オキザゾリン化合物 (米国特許第62973 9

号明細菩)、ビニルェ一テル化合物 (米国特許第6372852 号明細菩)、ェポキシ化

合物 (米国特許第625488 号明細菩)、オキセタン化合物 (米国特許第68０9 58号

明細菩)、多価アルコール化合物 (米国特許第4734478号明細菩)、ボリアミドポリ

アミン一ェピハロ付加物 (米国特許第4755562号明細菩及び同第48249０ 号明

細菩)、ヒドロキシアクリルアミドィヒ合物 (米国特許第623923 ０号明細菩)、オキザゾリ

、ジノン化合物 (米国特許第6559239 号明細菩)、ビスまたはボリーオキザゾリジノン

化合物 (米国特許第6472478 号明細菩)、2 オキソテトラヒドロー 3 オキザゾリ

、ジン化合物 (米国特許第6657０ 5号明細菩)、アルキレンカーボネートィヒ合物 (米

国特許第567 2633号明細菩)等の 種または2種以上が挙げられる。また、これらの

表面架橋剤にアルミニウム塩等の水溶性カチオン(米国特許第66０5673 号明細菩

及び同第662０899号明細菩)を併用してもよく、アルカリ金属塩 (米国特許出願公

開第2００4 ０6745号明細菩)、有機酸や無機酸 (米国特許第56 ０2０8号明細

菩)等を併用してもよい。また、 等の活性ェネルギー線を用いて吸水性樹脂前駆

体を表面架橋してもよく(米国特許第72０ 94 号明細菩)、吸水性樹脂の表面で単

呈体の重合を了 、刊 、表面架橋 (米国特許出願公開第2００5 4822 号明細菩)とし

てもよい。

００75 これらの中でも多価アルコール化合物、多価ェポキシ化合物、多価アミン化合物ま

たはそれらの塩、アルキレンカーボネートィヒ合物、多価金属塩が好ましく用いられる。

００76 表面架橋剤としては、例えば、加熱による脱水反応または付加反応により吸水性樹

脂前駆体の有するかレポキシル某と共有結合を形成する共有結合性架橋剤が挙げ

られる。具体的には、有機系表面架橋剤である (ジ、トリ、テトラ、ボリ)ェチレングリコ

ール、(ジ、ボリ)プロピレングリコール、 ，3 プロパンジオール、2，2，4 トリメチル



3 ペンタンジオール、(ボリ) グリセリン、2 ブテン 4 ジオール、 ，4

ブタンジオール、 ，3 ブタンジオール、 ，5 ペンタンジオール、 ，6 ヘキザン

ジオール、トリメチロールプロパン、ジまたはトリエタノールアミン、ペンタェリスリトール

、ソルビトール等の多価アルコールィヒ合物 (ボリ)エチレングリコールジグリシジルエ

ーテル、(ジ、ボリ) グリセロールポリグリシジルエーテル、(ジ、ボリ)プロピレングリコー

ルジグリシジルエーテル、グリシドール等のエポキシィヒ合物 2 エチレンビスオキ

サゾ比ノ等の多価オキサゾ比ン化合物コ，3 ジオキソラン オン等のアルキレン

カーボネートィヒ合物が挙げられる。

００77 また、吸水性樹脂前駆体の有する力ルボキシル某との塩交換によりイオン結合を形

成するイオン結合性表面架橋剤が、表面架橋剤として用いられてもよい。具体的に

は、無機系表面架橋剤 (無機イオン結合性表面架橋剤)である硫酸アルミニウム、硫

酸マグネシウム、硫酸力ルシウム、塩ィヒアルミニウム、塩ィヒマグネシウム、塩ィヒカルシ

ウム、塩ィヒ酸化ジルコニウム8水和物、炭酸ジルコニウムアンモニウム、炭酸ジルコニ

ウムカリウム、炭酸ジルコニウムナトリウム、硫酸ジルコニウム水和物、酢酸ジルコニウ

ム、硝酸ジルコニウム、ヒドロキシ塩化ジルコニウム、チタントリエタノールアミネート、

チタンラクテート等の多価金属ィヒ合物等が挙げられる。

００78 さらに、本発明で用いられる表面架橋剤としては、ボリアリルアミン、ボリビニルアミン

等の多価アミンィヒ合物や、ボリエチレンイミン等の有機高分子ボリカチオン等 (好まし

くは重呈平均分子呈2０００以上)も挙げられるが、有機高分子ボリカチオンを表面架

橋剤として用いる場合には、後述する表面架橋温度に応じて、共有結合性表面架橋

またはイオン結合性表面架橋が適宜選択される。

００79 表面架橋剤の最としては、吸水性樹脂前駆体 ００質呈部に対して0・０～０質呈

部用いるのが好ましく、0・5～5質呈部用いるのがより好ましい。表面架橋剤の最が0

０質呈部未満の場合には、通液性が低下する場合がある。 ０質呈部を越えて使

用すると、吸収倍率が極端に低下する場合がある。

００8０ ( ０)好ましい表面架橋方法の一例

本発明の他の形態は、本発明の吸水剤を得るための好ましい製造方法に関する。

ただし、本発明の吸水剤が当該製造方法により製造されるもののみに限定されること



はない。すなわち、本発明は、アクリル酸および またはその塩を含む不飽和単呈

体を重合させて、ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂前駆体を得る重合工程と、表面架橋

剤を含む表面架橋剤水溶被を用いて、得られた前記ボリアクリル酸塩系吸水ャ生樹脂

前駆体の粒子に表面架橋処理を施す表面架橋工程とを含み、前記表面架橋工程を

複数回行い、複数回のぅちの任意の連続する2回の表面架橋工程における前記表

面架橋剤水溶被における水の含有呈 (対ボリマー質呈比 ) が2倍を超えて典なる、粒

子状吸水剤の製造方法を提供する。

００8 1 本形態の製造方法では、表面架橋工程が複数回行なわれる。表面架橋工程の回

数は複数回であれば特に制限はないが、設備コストに対する本発明の効果を考慮す

ると、好ましくは2～5回であり、より好ましくは2～3回であり、特に好ましくは2回であ

る。ここで、複数回の表面架橋工程において、用いられる表面架橋剤はそれぞれ同

一であってもよレ七、典なってもよい。表面架橋工程は、具体的には、表面架橋され

ていない吸水性樹脂前駆体または表面架橋された吸水性樹脂前駆体 (吸水ャ生樹脂

前駆体が 回以上表面架橋処理されたもの 以下、単に「吸水性樹脂前駆体」とも称

する) に表面架橋剤を添加し、これを加熱することにより行なわれる。

００82 本形態の製造方法によれば、上述したよぅな表面架橋工程を複数回繰り返すことに

より、架橋密度が内部より高くなっている表面架橋屑を、ボリマー粒子の表面の広範

囲に丘り適切な厚みで存在させることが可能となる。その結果、最終的に得られる吸

水剤の長時間経過後の吸収倍率の低下が抑制され、戻り呈が低減される。なお、複

数回の表面架橋工程において添加される表面架橋剤の全呈を一度に添加して表面

架橋工程を 回のみ行なぅと、表面架橋屑が部分的に厚くなるなどの問題が生じる。

００83 また、表面架橋剤の添加工程においては、2回以上に分けて混合した後、加熱して

もよいが、本発明の効果を得るには添加および加熱の工程を繰り返すことが必要で

ある。

００84 本発明での表面架橋における加熱工程では、共有結合性 (有機系 )表面架橋剤を

用いる場合には、吸水性能の観点から、吸水性樹脂前駆体の粉温を、好ましくは8０

～3 o００C、より好ましくは 2０～ ０C、さらに好ましくは 5０～23０Cの範囲に制御

するとよい。



００85 また、本発明での表面架橋における加熱工程でイオン結合性 (無機系 )表面架橋

剤を用いる場合には、吸水性能の観点から、吸水性樹脂前駆体の粉温を、好ましく

は4 o０～2０C、より好ましくは5０～００C、さらに好ましくは5０～ Cの範囲に制

御するとよい。

００86 本形態の製造方法においては、複数回の表面架橋工程のぅち、任意の連続する2

つの表面架橋工程において用いられる表面架橋剤水溶液における水の含有呈は、

2倍を超えて典なり、好ましくは2倍を超えて6倍以下、より好ましくは2・5～5・5倍、

さらに好ましくは3～5・5倍、特に好ましくは3～ 典なる。ここで、表面架橋剤水溶

液における水の含有呈は、表面架橋剤水溶液により処理されるボリマー (吸水性樹

脂前駆体 ) に対する質呈比として求められる値である。このよぅに処理液中の水の含

有呈が2倍を超えて典なると、厚みが薄くかつ密度が高い表面架橋屑と厚みが厚く

かつ密度が低い表面架橋屑とを併せもった多層的な表面架橋屑が形成され、これに

より長時間経過後の吸収倍率の低下が抑制されると共にゲル屑拡散性にも優れた

吸水剤が得られるものと推定される。

００87 なお、本発明の表面架橋工程においては、初回に多価金属ィヒ合物などのイオン結

合性表面架橋剤を使用すると、吸水性樹脂前駆体の表面に金属イオン架橋が高密

度で形成され、そのため所望の表面架橋屑を形成できないおそれがあるため好まし

くない。

００88 上述した連続する2つの表面架橋工程のぅち、いずれにおける水の最が多くてもよ

い。例えば、2回の表面架橋工程を行なぅ場合に、いずれか一方 (水の最が少ない方

) の表面架橋工程において用いられる表面架橋剤水溶液中の水の最が吸水性樹脂

前駆体 ００質呈部に対して0・ 質呈部である場合には、他方 (水の最が多い方) の

表面架橋工程において用いられる表面架橋剤水溶液中の水の最を吸水性樹脂前

駆体 ００質呈部に対して0・2質呈部以上 (好ましくは0・2～０・6質呈部 ) とすればよ

００89 表面架橋剤水溶液中の水の絶対呈は特に制限されないが、いずれか一方 (水の

最が少ない方) の表面架橋工程に用いられる表面架橋剤水溶液中の水の最は、吸

水性樹脂前駆体 ００質呈部に対して、好ましくは0・ ～3質呈部、より好ましくは0・



～2質呈部、さらに好ましくは0・3～質呈部である。また、他方 (水の最が多い方)

の表面架橋工程に用いられる表面架橋剤水溶液中の水の最は、吸水性樹脂前駆体

００質呈部に対して、好ましくは0・5～7質呈部、より好ましくは0・5～5質呈部であ

る。

００9０ さらに、3回以上の表面架橋工程が行なわれる実施形態では、初めの2回の表面

架橋工程において表面架橋剤水溶液中の水の最を上述した範囲に調整するとよい

。この際、3回目以降の表面架橋工程において用いられる表面架橋剤水溶液中の水

の最は特に制限されないが、吸水性樹脂前駆体 ００質呈部に対して、好ましくは0・

０～質呈部であり、より好ましくは0・０5～質呈部であり、さらに好ましくは0・ ～
質呈部である。

００91 なお、吸水性樹脂に対して表面架橋処理を2回施す技術は、米国特許第579789

3号明細菩や米国特許第567 2633号明細菩に開示されている。しかしながら、かか
る従来技術では、水の最の変化や可溶性成分呈の開示がなく、本発明の吸水剤が

得られない。

００92 さらに、複数回行われる加熱架橋工程において使用される水の総呈は、 度も表面

架橋されていない吸水性樹脂前駆体 ００質呈 に対して ～０質呈 であることが

好ましく、 ～5質呈 であることが最も好ま 、。吸水性樹脂前駆体 ００質呈 に対

して水の総呈が ～０質呈 である場合、吸水性樹脂の表面に表面架橋剤水溶液

が十分に浸透して、適切な厚みおよび密度を有する多層的な表面架橋屑が形成さ

れぅる。

００93 また、他の好ましい実施形態では、少なくとも 回の表面架橋工程には多価アルコ

ール化合物や多価ェポキシ化合物などの共有結合性 (有機系 )表面架橋剤を用い、

別の少なくとも 回の表面架橋には多価金属化合物などのイオン結合性 (無機系 )表

面架橋剤を用いることが好ましい。より好ましくは、複数回の表面架橋工程のぅち、初

回または途中の回の (換言すれば、最終の表面架橋工程以外の)表面架橋工程に

共有結合性 (有機系 )表面架橋剤を用い、最終の表面架橋工程においてイオン結合

性 (無機系 )表面架橋剤を用いる。かよぅな形態によれば、ゲル屑拡散性が向上しぅる



００94 また、本形態の製造方法において、ゲル屑拡散性に優れるといぅ観点からは、表面

架橋工程において、初回の表面架橋処理が施される吸水性樹脂前駆体の含水率は

、吸水性樹脂前駆体 ００質呈 に対して、好ましくは0・ ～3０質呈 であり、より好

ましくは ～2０質呈 であり、さらに好ましくは ～０質呈 である。また、2回目以

降の表面架橋処理が施される吸水性樹脂前駆体の含水率は、より少なめが好ましく

、吸水性樹脂前駆体の全呈に対して、好ましくは0・ ～０質呈 であり、より好まし

くほ0・ ～5質昆 であり、さらに好ましくほ0・ ～3質呈 である。

００95 複数回の表面架橋工程の間の時間は特に制限されないが、ある回の表面架橋工

程 (加熱工程 ) の終了後、好ましくは0・０～０分以内、より好ましくは0・5～5分以

内、さらに好ましくは ～3分以内に、次回の表面架橋剤添加工程を行ぅことが好まし

い。かよぅな形態によれば、続けて表面架橋処理される吸水性樹脂前駆体の温度が

低下せず、吸水性樹脂前駆体の表面の内側への浸透性、および取り扱い性が良好

であるといぅ利点がある。

００96 なお、本発明の吸水剤を得る上では、吸水性樹脂前駆体および表面架橋された吸

水性樹脂前駆体の少なくとも一方、好ましくは双方が、下記 (d)～( )を満たすことが

好ま 、:

(d)質呈平均粒子径 ( 5０) が2００～6００は である

(e) 粒子径何 S標準飾で 5０は 未満の粒子の含有呈が０～5質呈 である

㈲粒子径何 S標準飾で8 5０は 以上の粒子の含有呈が０～5質呈 である

( )無加圧下吸収倍率が28 以上である

( )撹件水可溶性成分呈が 5～6０質呈である。

００97 吸水性樹脂と表面架橋剤とを混合する際には、必要に応じて、溶媒として親水性

有機溶媒を用いてもよい。該親水性有機溶媒としては、例えば、メチルアルコール、

ェチルアルコール、 プロピルアルコール、イソプロピルアルコール、 ブチルア

ルコール、イソブチルアルコール、 ブチルアルコール等の低級アルコール類 ア

セトン等のケトン類 ジオキザン、テトラヒドロフラン、アルコキシボリェチレングリコール

等のェ一テル類 ジメチルホルムアミド等のアミド類 ジメチルスルホキシド等

のスルホキシド類等が挙げられる。親水性有機溶媒の使用呈は、吸水性樹脂の種類



や粒径等にもよるが、表面架橋処理が施される吸水性樹脂前駆体 ００質呈 に対

して2０質呈 以下が好ましく、0・ ～０質呈 の範囲内がより好ま 、。

００98 そして、吸水性樹脂前駆体と表面架橋剤とを混合する方法は特に限定されるもの

ではないが、水および または親水性有機溶媒に溶解させた表面架橋剤を、処理

物に直接、噴霧または滴下して混合する方法が好ま 、。

００99 吸水性樹脂前駆体と表面架橋剤を混合する際に用いられる混合装置は、両者を均

一かっ確実に混合するために、大きな混合力を備えていることが望ま 、。前記混合

装置としては、例えば、円筒型混合機、二重壁円錐型混合機、 字型混合機、リボン

型混合機、スクリュー型混合機、流動型炉口一タリーディスク型混合機、気流型混合

機、双腕型二一ダー、内部混合機、粉仲型二一ダー、回伝式混合機、スクリュー型押

出機、タービュライザー等が好適である。

０1００ 吸水性樹脂前駆体と表面架橋剤との混合物は架橋反応のために加熱する。加熱

温度は適宜選択すればよいが、熱媒温度が好ましくは 5０～ ０C、より好ましくは

8０～ ０oCの範囲である。また、加熱時間は好ましくは 分間～2時間であり、加熱

温度と加熱時間の細み合わせの好適例として o、 Cで ・ ～・5時間、2００ で

0・ ～時間等の例がある。

０1０1 ( )造粒

本発明においては、複数回の表面架橋工程を経て得られたボリマー (以下、単に「

表面架橋吸水性樹脂」とも称する)を造粒することが好ま 、。造粒することにより、吸

水性樹脂粒子または吸水剤の質呈平均粒子径を増大させる (例えば、 ・０倍以上

、好ましくは ・０5～5倍に増大させるにとができ、例えば微粉などの7 5 は 未満の

粒子径の最を低減させることが可能となる。また、造粒により得られる粒子 (造粒粒子

) は一次粒子が2っ以上結合した状態 (好ましくは、楠葡の房状 ) となる。かよぅな形状

は、例えば光学顕微鏡や電子顕微鏡により確認されぅる。

０1０2 造粒には、例えば水および必要に応じて親水性有機溶媒を用い、これらの溶媒を

表面架橋吸水性樹脂と混合した後、得られた混合物を加熱することが好ま 、。造

粒の際に使用される水の最は、造粒される表面架橋吸水性樹脂の含水率にもよるが

、表面架橋吸水性樹脂の固形分 ００質呈 に対し、通常は0・5～2０質呈 であり



、好ましくは0・5～０質呈 である。親水性有機溶媒の添加呈は、表面架橋吸水性

樹脂と水との混合物 ００質呈 に対して、通常は０～０質呈 であり、好ましくは0

～5質呈 であり、より好ましくは０～3質呈 である。親水性有機溶媒を用いると、混

合性が高まり、良好な造粒物が得られるといぅ利点がある。親水性有機溶媒の添加

時の温度としては、混合性を考慮すると好ましくは０～ Cであり、より好ましくは4０

～7０Cである。また、親水性有機溶媒の添加形態は特に制限されないが、親水性

有機溶媒を吸水性樹脂と水との混合物に噴霧または滴下する方法が好ましく、噴霧

する方法がより好ま 、。噴霧される液滴の大きさは、 ～3００は が好ましく、 ～2

００ がより好ま 、。

０1０3 加熱時間は、 分～2時間の範囲内が好ま 、。水添加と加熱とは同一の装置で行

なってもよく、別の装置で行なってもよい。加熱時に、温度および含水率が制御でき

るのであれば、撹件してもよく、静置 (無撹件)でもよいが、静置 (無撹件)によって硬

化 (弱いブロック状)するのが好ま 、。水を添加した表面架橋吸水性樹脂を ～００

c 、さらには5～8０c 、特に ０～7０c 程度に積層して加熱することで、硬化する

のが好ま 、。硬ィヒされた表面架橋吸水性樹脂は、次いで粉仲、好ましくはさらに分

級され、目的とする吸水剤を構成する吸水性樹脂が得られる。

０1０4 ( 2)吸水剤の形状

本発明の吸水剤は、吸水特性から粒子状であることが好ましく、質呈平均粒子径 (

5０)が2００～6００は の範囲であることが好ましく、2００～55０は の範囲であるこ

とがより好ましく、25０～5００ の範囲であることがさらに好ま 、

「 。また、J S標準

飾 5０は 未満の粒子が少ないほどよく、通常０～5質呈 。、好ましくは０～3質呈

、特に好ましくは０～質呈 である。さらに、J S標準飾で85０は 以上の粒子が少

ないほどよく、通常０～5質呈 。、好ましくは０～3質呈 。、特に好ましくは０～質呈

である。その嵩比重 (米国特許第6562879 号明細菩に記載の方法で規定)は0・

3０～０・9０( c )であり、好ましく 3は0・6０～０・8０( cC であり、より好ましく

は0・65～０・75 ( c )である。

０1０5 粒子状吸水剤の形状は、特定の形状に制限されず、球状、略球状、(粉仲物であ

る)不定形破仲状、棒状、多面体状、ソ一セージ状 (例 米国特許第4973632号明



細菩) 、雛を有する粒子 (例 米国特許第5744564 号明細菩) 等が挙げられる。それ

らは一次粒子 (s e a c e)でもよく、造粒粒子でもよく、これらの混合物でもよ

い。また、粒子は発泡した多孔質でもよい。好ましい形状としては、不定形破仲状の

一次粒子または造粒物の形状が挙げられ、特に好ましい形状としては、球状の一次

粒子またはその造粒物の形状が挙げられる。

０1０6 ( 3)添加剤

本発明の粒子状吸水剤は、各種の添加剤を含みうる。

０1０7 例えば、本発明の粒子状吸水剤は、流動性付与剤を含むことが好ま 、。流動性

付与剤と吸水性樹脂との混合方法は、表面架橋の前または後でドライブレンドしても

よく、ドライブレンドした後に上述の造粒をしてもよく、造粒して得られた吸水剤をほぐ

すときに流動性付与剤を添加することにしてもよい。

０1０8 流動性付与剤としては、例えば、平均粒子径が ００は 以下 (好ましくは5０は 以

下) の水不溶性無機粉末が挙げられる。水不溶性無機粉末としては、吸水剤が水性

液体と接触した際に吸水剤の粒子同上が密着するのを抑制し、水性液体の流れをよ

くするものであれば特に限定されるものではない。ベントナイト、二酸化ケイ素、酸化

チタン、酸化アルミニウム等の無機系微粒子が、本発明の吸水性樹脂のよぅに、無加

圧下吸収倍率を大きくし、ゲル強度を弱くしている場合に、吸水剤の加圧通液性を

向上させるため好ま 、。

０1０9 吸水性樹脂と流動性付与剤との含有呈の割合は、吸水性樹脂 ００質呈 に対し

て、好ましくは0・０5～5質呈 であり、より好ましくは0・3～・０質呈 であり、さら

に好ましくは0・3～・０質呈 である。流動性付与剤の含有呈が0・０5質呈 以上

であれば、後述する適正な拡散吸収指数が得られるため、好ま 、。また、流動性付

与剤の含有呈が 5質呈 以下であれば、吸収性物品の吸水特性の低下が抑制され
ぅるため、好ま 、。

０11０ 本発明の粒子状吸水剤は、好ましくは水を含む。含まれる水の最は、上述した乾燥

処理によって制御してもよレ七、表面架橋後や造粒後に水を添加することによって制

御してもよい。粒子状吸水剤における水の含有呈は、吸水性樹脂 ００質呈 に対し

て、好ましくは0・ ～5質呈 であり、より好ましくは ～０質呈 であり、さらに好



ましくは2～6質呈 てある。水の含有呈か0 ・ 質呈 以上てあれは、吸水速度およ

ひ耐衝撃性に優れるため、好ましい。一方、水の含有呈か 5質呈 以下てあれは、

吸収倍卒の低下か抑制されうる。なお、上述した水の含有呈の値は、吸水性樹脂を
oC にて3時間加熱処理した際の乾燥減呈として定義される。

０111 また、本発明の粒子状吸水剤は、添加剤としてキレート剤を含むことか好ましい。キ

レート剤の添加によって、耐尿劣化や耐着色防止に優れる吸水剤か得られる。

０112 本発明においてキレート剤、特にアミノ多価力ルホン酸の使用呈は、主成分てある

表面架橋吸水性樹脂 ００質呈 に対して微呈成分、適常０・００００～０質呈 て

あり、好ましくは0 ・０００～質呈 てあり、さらに好ましくは0 ・００2～０・ 質呈 て

ある。使用呈か ０質呈 以下てあれは、使用に見合う効果か得られ経済的てあり、

吸収呈の低下といった問題の発生も抑制されうる。また、使用呈か0 ・００００ 質呈

以上てあれは、添加効果か十分に得られる。

０113 用いられるキレート剤は高分子または非高分子キレート剤、好ましくは非高分子キ

レート剤 (例えは、分子呈または質呈平均分子呈か4０～2０００、好ましくは6０～００

0 、より好ましくは ００～5００のもの) を卓呈体またはその重合物に添加してもよい。

好ましいキレート剤としてはアミノカルホン酸 (塩 ) か挙けられ、その力ルホキシル某の

数は好ましくは2～2０個てあり、より好ましくは4～０個てあり、さらに好ましくは5～8

個てある。

０114 アミノカルホン酸系キレート剤としては、例えは、イミノ二酢酸、ヒトロキシエチルイミ

ノ二酢酸、ニトリロ三酢酸、ニトリロ三プロピオン酸、エチレンシアミン四酢酸、ヒトロキ

シエチレンシアミン三酢酸、ヘキザメチレンシアミン四酢酸、シエチレントリアミン五酢

酸、トリエチレンテトラミン六酢酸、 a s 2 シアミノシクロヘキザン四酢酸、ヒス

(2 ヒトロキシエチル) クリシン、シアミノプロパノール四酢酸、エチレンシアミン

一プロピオン酸、クリコールエーテルシアミン四酢酸、ヒス (2 ヒトロキシヘンシル)

エチレンシアミン二酢酸およひこれらの塩等か例示される。

０115 リン酸系キレート剤としては、例えは、エチレンシアミン 一シ (メチレンホス

フィン酸 ) 、エチレンシアミンテトラ (メチレンホスフィン酸 ) 、ニトリロ酢酸一シ (メチレン

ホスフィン酸 ) 、ニトリロシ酢酸一 (メチレンホスフィン酸 ) 、ニトリロ酢酸一 は 一プロピオ



ン酸一メチレンホスホン酸、

ンテトラ (メチレンホスホン酸 ) 、エチレンジアミン 一ジ酢酸 一ジ (メ

チレンホスホン酸 ) 、エチレンジアミン 一ジ (メチレンホスホン酸 ) 、エチレンジ

アミンテトラ (メチレンホスホン酸 ) 、ボリメチレンジアミンテトラ (メチレンホスホン酸 ) 、ジ

、およびこれらの塩等のリン化合物が例示される。

０116 また、本発明の粒子状吸水剤は、キレート剤および流動性付与剤を上記の範囲で

含むことで、耐久性 (尿劣化防 ) および着色防止効果を示すといぅ点でも好ま 、。

０117 本発明の粒子状吸水剤は、さらに、必要に応じて、消臭剤、抗菌剤、香料、界面活

性剤、肥料、酸ィヒ剤、還元剤、親水性高分子、パラフイン等の疎水性高分子、ボリエ

チレンやボリプロピレン等の熱可塑性樹脂を、吸水性樹脂 ００質呈 に対して、好ま

しくは０～2０質呈 。、より好ましくは0・００～０質呈 含有してもよい。

０118 ( 4)吸水剤の物性

本発明の他の形態によれば新規な粒子状吸水剤もまた、提供されぅる。すなわち、

本発明は、ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂を主成分とし、無加圧下吸収倍率が28

以上である粒子状吸水剤であって、

下記 (a) ～(c) を満たすことを特徴とする、粒子状吸水剤を提供する :

(a) 撹件水可溶性成分呈が 5～6０質呈 である

置水可溶性成分呈) が 5～5０質呈 である

(c) 拡散吸収指数が ・4０～０ O である

ただし、撹件水可溶性成分呈は、生理食塩水に対する撹件下、 6時間後の溶出高

分子呈を表し、静置水可溶性成分呈は、生理食塩水に対する静置下、 6時間後の

溶出高分子呈を表す。

0119 以上の物性値な満たす吸水剤は、長時間経過後の吸収倍率の低下が抑市 され、

戻り呈が低減されている。そして、この吸水剤を、その含有呈を高くした状態で吸収

性物品に用いても、一度に添加された多呈の水性液体を素早く吸収して拡散させる

ことができ、長時間経過しても吸収特性が保持され、水性液体が逆戻りしないれづ



利点かある。

０12０ (a) について言えは、本発明の粒子状吸水剤の撹件水可溶性成分呈は、 5～6０

質呈 てあり、好ましくは 8～5０質呈 てあり、さらに好ましくは2０～4０質呈 てあ

り、特に好ましくは22～3 5質呈 てある。粒子状吸水剤の撹件水可溶性成分呈か

5質呈 未満てあったり、6０質呈 を超えたりすると、長時間経過後に吸水剤の吸

収倍卒か低下する虞かある。

０12 1 また、(b) について言えは、本発明の粒子状吸水剤の (水可溶性成分呈一静置水

可溶性成分呈) の値は、 5～5０質呈 てあり、好ましくは2０～5０質呈 てあり、より

好ましくは2 5～5０質呈 てある。この値か 5質呈 未満てあると、長時間経過後、

吸水剤の吸収倍卒か低下する虞かある。一方、この値か5０質呈 を超えることは現

実的てはない。なお、静置水可溶性成分呈は撹件せすに側定されるため、撹件水

可溶性成分呈よりも少なく、よって上述した差の値は必す正の値となる。

０122 上述したよぅに、本発明者らは、従来常識とされてきた吸水性樹脂の改良方向 (加

圧下や無加圧下の吸収倍卒を高めて、水可溶性成分呈を低減し、ケル強度を高め

る等 ) ては、水可溶性成分呈か少ないことか庄に災いし、長時間の使用を前提とする

おむつに用いられる吸水剤 (吸水性樹脂 ) の物性に悪影響を及はすことを見出した。

そして、長時間の使用を前提とするおむつ用の吸水剤 (吸水性樹脂 ) にあっては、従

来の改良方向とは典なり、むしろ水可溶性成分呈か一定最以上てあることか、長時

間使用時における吸収呈の向上には必要てあることを見出したのてある。なお、撹件

水可溶性成分呈 (従来の水可溶性成分呈) か ～O 程度の吸水性樹脂は知られて

いるか、かかる吸水性樹脂ては静置水可溶性成分呈はさらに少ないため、その差は

０～数質呈 となる。

０123 (c) について言えは、本発明の粒子状吸水剤の拡散吸収指数は ・4０～０

てあり、好ましくは2・０～０ てあり、より好ましくは3・０～０

てある。拡散吸収指数か ・4 未満てあると、吸水性物品に用いた

ときに優れた吸収特性か得られない虞かある。一方、拡散吸収指数か ０

を超えることは現実的てはない。なお、「拡散吸収指数」とは、荷重 ・g Paての拡散

吸収倍卒 ( )の 分当たりの最大増加呈 ( )として定義され、米回特詐



第5797893 号明細菩や米回特詐第576 ００8０号明細菩に準して側定される加圧下

の横向け吸収の指枠てある。

０124 本発明の粒子状吸水剤のその他の物性について特に制限はないか、無加圧下吸

収倍卒 (G )は、好ましくは28 以上てあり、より好ましくは3０ 以上てあり、さ

らに好ましくは3 3 以上てある。この無加圧下吸収倍卒か28 未満てあると、

オムツ等の吸収性物品に使用した場合に十分な吸収性能か得られない虞かある。な

お、当咳無加圧下吸収倍卒の値は商いほと好ましいか、他の物性とのハランスや製

造コストから、適常は4 5 以下、さらには4０ 以下、特には3 8 以下程度

０125 本発明の吸水剤の生理食塩水に対する ・g Pa加圧下 (荷重下) ての加圧下吸収

倍卒 ( P g Pa)は、好ましくは2０ 以上てあり、より好ましくは2 5 以上

てある。また、4 ・8 Pa加圧下 (荷重下) ての加圧下吸収倍卒 ( P4 8 Pa)は、好

ましくは ０ 以上てあり、より好ましくは 5 以上てある。前記加圧下吸収倍

卒か低い場合、本発明の効果か発揮てきないおそれかある。なお、上限は高いほと

好ま 、か、他の物性とのハランスや製造コストから、4０ 以下、特には3 5

程度て十分てある。

０126 ( 5 ) 吸収性物品

本発明の吸水剤の用途は特に限定されないか、好ましくは、吸収体およひ吸収性

物品に使用される。

０127 吸収体は、吸水剤を用いて得られる。ここて、吸収体とは、吸水剤と親水性繊維とを

王成分として成型された吸収材のことをいぅ。本発明において、この吸水剤と親水性

繊維との合計質呈に対する吸水剤の含有呈 (コア儂度 ) は特に制限されないか、好

ましくは4０～００質呈 てあり、より好ましくは5０～9０質呈 てあり、特に好ましくは

6０～0質呈 てある。

０128 本発明の吸水剤は適被性か良好てあるのて、これを吸収体に用いた場合に、親水

性繊維の含有呈を減し、吸水剤の含有呈を4０質呈 以上にしても良好な被拡散性

か得られる。その結果、一度に不加された多呈の水性被体を索早く吸収して拡散さ

せることかてき、長時間経過しても吸収特性か維持され、水性被体か庄戻りしない。



従って、本発明の吸水剤を用いた吸収体は薄型化が図られる。

０129 本発明の吸収性物品は、前記吸収体、液透過性を有する表面シート、および液不

透過性を有する背面シートを備える。本発明の吸水剤は、失禁パッド等の他の衛生

材料にも適用できる。

０13０ 本発明の吸収性物品は、一度に添加された多呈の水性液体を素早く吸収して拡

散させることができ、長時間経過しても吸収特性が維持され、水性液体が逆戻りしな

い。戻り最も少なく、ドライ感が良好であるので、装着している本人、介護者の負担も

軽減する。

０13 1 本発明の吸収性物品は、さらに、後述する長時間吸収呈が2 7０以上であることが

好ま 、。長時間吸収呈が2 7０以上である場合、装若者の装着感が良好であり、液

洞れおよびかぶれの発生が抑制される。

実施例

０132 以下、実施例を用いて本発明をより詳細に説明するが、本発明の技術的範囲が下

記の実施例のみに制限されることはない。なお、吸水性樹脂、粒子状吸水剤 (吸水

剤) 、吸収性物品の物性は以下の方法で測定した。

０133 (測定条件 ) 2 ｱ 、相対湿度 5０

(測定液 ) 生理食塩水である0・9０質呈 塩化ナトリウム水溶液

(おむつ) おむつ中等の吸水剤が吸湿している場合には、適宜、減圧乾燥 (例え

ば、6０～ oCで 6時間程度乾燥 ) し、吸水剤の含水率を平衡 (5質呈 前後、2～
8質呈 ) になるまで乾燥した後に物性を測定する。

０134 なお、以下の実施例の欄に記載の方法に関して、「吸水剤」との語を用いて記載さ

れる方法は、吸水剤のほか、吸水性樹脂前駆体や吸水剤樹脂にも適用されるものと

する。よって、以下の記載では、特に理由のない限り「吸水剤」との語を用いて記載す

る。

０135 ( ) 無加圧下吸収倍率 (G )

吸水剤０・2０を不織布 (南回パルプ工業株式会社製 ヒートロンペーパー GS

22) 製の袋 (6０ X6０ )に均一に入れてシールした後、生理食塩水中に3０分

間浸潰した。その後袋を引き上げ、遠心分離機 (株式会社コクザン社製、遠心機 :型



式 22) を用いて2 5０Gで3分間水切りを行った後、袋の質呈W ( ) を測定し

た。また、同様の操作を吸水剤を用いずに行い、その際の質呈W０( ) を測定した。

そして、これら および 0から、次式に従って無加圧下吸収倍率 ( )を算出し

た」０

数 1

無加圧下吸収倍率 ( G ) ( ) 二
( ( ) ( g ) ) 吸水剤の質量 ( ) 一

(2)加圧下吸収倍率 ( P g Pa)

米国特許第6０7 976 号明細菩に準じて、生理食塩水に対する5０ c ( P

・g Pa)での加圧下吸収倍率 (6０分値) を求めた。

すなわち、内径 6０ のブラスチック製支持円筒の底に吸水剤０・9０を均一に散

布し、その上に、吸水剤に対して ・g Pa (０ 3 s )の荷重を均一に加えて 時間で

の吸水呈を求めた。その後、測定装置一式を持ち上げ、その質呈Wb ( )を測定した

。そして、測定前の測定装置一式の質呈Waおよび上記で求めたWbから、次式に従

って加圧下吸収倍率 ( )を算出した。

数2

加圧下吸収倍率 ( g a ) ( ノ ) 二
(W b ( ) a ( ) ) ノ吸水剤の質量 ０・ 9 ０

3)加圧下吸収倍率 ( P4 8 Pa)

吸水剤に対して4 ・8 Pa (０ 7 s )の荷重を加える他は、前記 g Paと同

様にして、加圧下吸収倍率 ( P4 8 Pa)を求めた。

4 )質呈平均粒子径 ( 5０)及び対数標準偏差 (

国際公開第2００5 ０92956 号パンフレソトに準じて、吸水剤 ０匂 S標準飾で

分級することで粒度分布およびその対数標準偏差 ( ) を求めた。すなわち、吸水

剤を目開き8 5０は 、5００は 、3００は 、 5０は 、 ０6 は 呵 S標準ふるいで

飾い分けし、残留百分率Rを対数確率紙にプロットした。これにより、質呈平均粒子

径 ( 5０) を読み取った。また、粒度分布の対数標準偏差 ( ) は次式に従って算

出した。



０142 数3

二 ０ 5 x ( X 2 X )

( X は 二 8 4 ・ 質量 の と きの粒子径であ り 、 X 2 は 5 ・ 9 質量 の
と きの粒子径である )

０143 (5) 撹件水可溶性成分呈 (従来の 6時間水可溶性成分呈 :撹件 ・)

国際公開第2００5 ０92956 号パンフレソトに準じて、従来法での水可溶性成分呈

(撹件水可溶性成分呈) を測定した。

０144 すなわち、2 5０ 1容器 (株式会社テラオカ製のパックェ一ス ) に生理食塩水を 8 4

3 測り取り、その中に吸水剤 ・ を加え、テフロン (登録商標 )製のスターラーチ

ップ (長さ3 5 、太さ7 、棒状 ) を用いて、6００ の撹件速度で 6時間撹件

することにより、吸水剤を構成する吸水性樹脂中の水可溶性成分を抽出した。この抽

血液を傭紙 枚 ( C東洋株式会社、品名山 S 3 8０ o 2)、厚さ0 ・

2 6 、保留粒子径 5 は を用いて傭過することにより、得られた傭液の5０ O を

測り取って測定溶液とした。

０145 始めに生理食塩水だけを、まず、0 ・ の a 水溶液で まで滴定し、その

後、0 ・ の C 水溶液で 2・7まで滴定して空滴定最 ( b a b C

)を得た。

０146 同様の滴定操作を測定溶液についても行ぅことにより滴定最 ( a C
」

)を求めた。

０147 例えば、既知呈のアクリル酸とそのナトリウム塩からなる吸水性樹脂の場合、そのモ

ノマ一の平均分子呈と前記操作により得られた滴定最とをもとに、吸水剤中の撹件水

可溶性成分呈を以下の計算式により算出することができる。未知呈の場合は滴定に

より求めた中和率を用いてモノマ一の平均分子呈を算出する。なお、酸某を含有しな

い吸水性樹脂の場合は、傭液の質呈より測定する。

０148 数4

撹件水可溶性成分量 (質量 ) 二
0 ・ (平均分子量 ) X 8 4 3 x ００x C b C ノ

０００ノ ・ 0 ノ 5 ０・ 0

中和率 (モル ) 二 ( ( ( a O b a O ) ノ
( C b C ) X



０149 (6) 静置水可溶性成分呈 (静置 ・)

生理食塩水中に吸水剤 ・ を加え、 6時間、撹件せすに静置した他は、前記

撹件水可溶性成分呈と同様にして、静置水可溶性成分呈を求めた。

０15０ (7) 拡散吸収指数

上述した米回特詐第5797893 号明細菩に準して、図 ～図3に示す装置を用いて

荷重2０ c ( 96 Pa)ての拡散吸収指数を求めた。図 は、本発明の吸水剤

の拡散吸収指数の側定に用いる側定装置を示す概略断面図てり、図2は、前記側定

装置の要部を示す断面図てあり、図3は、前記側定装置における生理食塩水の拡散

方向を説明する説明図てある。側定方怯について以下に説明する。

０15 1 ます、図 の容器2に所定最の生理食塩水 2を入れる、容器2に外気吸入パイ 3

を嵌入する、等の所定の準備動作を行った。次に、カラスフィルタ6上に傭紙7を載置

し、この傭紙7上にシート8を、その開口部かカラスフィルタ6の中心部に位置するよぅ

にして載置した。一方、これら載置動作に並行して、支持円筒 9内部、即ち、企網 ０

上に吸水剤 ・5 を均一に撒布し、この吸水剤上に垂り を載置した。

０152 次いて、図2のシート8上に、企網 ０、つまり、吸水剤およひ垂り を載置した前記

支持円筒 9を、その中心部かカラスフィルタ6の中心部に一致するよぅにして載置した

０153 そして、シート8上に支持円筒 9を載置した時点から、6０分間にわたって吸水剤か

吸収した生理食塩水 2の質呈 ( ) を、天秤 を用いて側定した。なお、図2およひ図

3に示すよぅに、生理食塩水 2は、シート8の開口部を通過した後、吸水剤の横方向

(図中、矢印て示す) にほほ均一に拡散しなから、吸水剤に吸収された。

０154 拡散吸収指数は、前記の側定装置を用い、シート8上に支持円筒 9を載置した時点、

から、吸水剤か6０分間かけて吸収していく生理食塩水 2の質呈を、天秤 を用いて

経時的に側定することによって求めた。つまり、天秤 を用いて生理食塩水 2の質呈

を分卓位、より好ましくは秒卓位て側定し、これら側定結果から、 分あたり最大吸収

呈を求め、その値を拡散吸収指数 ( )とした。

０155 (8) 長時間吸収呈 (吸収性物品の性能秤価 キューピー人形テスト)

上述した米回特詐第5797893 号明細菩に準して、吸水剤およひ木材粉仲パルプ



を均一にブレンドし、 ０ X4００ の大きさのウェブに成形した。ただし、当該

文献におけるコア濃度は5０質呈 であるが、本実施例ではコア濃度を6 5質呈 (

吸水剤6 5質呈 および木材粉仲パル 3 5質呈 ) と高めに設定した。さらにこのウ

ェブを2 2の圧力で5秒間プレスすることにより、坪呈が約０・０4 7 c の吸
。収体シートを得た。この吸収体シートを用いて作製された紙おむつを用い、キューヒ

一人形テストを行なった。

０156 なお、不透液性のボリプロピレンからなりいわゆるレッグギヤザ一を有するバックシ

ート(液不透過性シート) 、前記吸収体シート、および、透液性のボリプロピレンからな

るトップシート(液透過性シート) を両面テープを用いてこの順に互いに貼若すると共

に、この貼着物に2つのいわゆるテープファスナーを取り付けることにより、吸収性物

品 (使い捨ておむつ) を得た。

０157 前記使い捨ておむつを上記文献と同様に、いわゆるキューピー人形 (体長 c 、

質呈5 ) に装着し、この人形をうつ伏せ状態にした後、吸収性物品と人形との間に

チューブを差し込み、人体において排尿を行う位置に相当する位置に、 回当たり5

の生理食塩水を、2０分間隔で4回順次注入した。

０158 そして、上記文献の測定方法において、5回目の注入を4回目の注入から 6時間

経過後に行なった。6回目以降は再び2０分間隔で順次注入した。生理食塩水が吸

収性物品に吸収されなくなって外部に洞れ出した時点で注入操作を終了し、この時

までに注入した生理食塩水の合計呈 ( ) を測定した。

０159 前記の測定を4回繰り返し、得られた4つの測定値の平均を求め、この値を吸収呈 (

) とした。吸収呈が多いほど、吸収性物品の性能が良好であると評価した。

０16０ (9) 破棄試験

上記 (8) で使用後の膨潤ゲルを野外に放置して、ゲルの形状を確認した。ゲルが

溶解消滅した場合は 、そのままの形状を維持した場合はム、さらに、破棄が困難

である場合はX とする。

０16 1 ( ０)含水率および固形分率

吸水剤 ・ O を底面の直径が約5０ のアルミヵップに最り取り、吸水剤および

アルミヵップの総質呈W2 ( ) を測定した。その後、雰囲気温度 oCのオーブン中



に3時間静置して、吸水剤を乾燥させた。その後、オーブンから取り出した吸水剤お

よびアルミカップをデシケーター中で室温まで冷却した後、乾燥後の総質呈W3 ( )

を求め、次式に従って含水率および固形分率を算出した。

０162 数5

含水率 (質量 ) 二 ( W 3 ) ノ 似 水剤の質量 ( ) ) X ００
固形分率 (質量 。) 二 含水率

０163 なお、含水ゲル状架橋重合体 (単に「含水ゲル」または「膨潤ゲル」とも称される) に

ついても、上記と同様の方法により含水率および固形分率が得られる。

０164 実施例

中和率7 5モル のアクリル酸ナトリウム3 3質呈 水溶液 5，5００に、内部架橋剤

としてのボリェチレングリコールジアクリレート(ェチレンオキシドの平均付加モル数8 )

3・9 2 を溶解させて反応液とした。次に、この反応液を、空素ガス雰囲気下で3０分

間脱気した。次いで、シグマ型羽根を2本有する内容積 ０ のジヤケット付きステンレ

ス製双腕型二一ダーに蓋を取り付けて形成した反応器に、上記の反応液を供給し、

反応液を Cに保ちながら系を空素ガス置換した。

０165 続いて、反応液を撹件しながら、重合開始剤としての過硫酸ナトリウム2・4 および

アスコルビン酸０・０ 2 を添加したところ、およそ 分後に重合が開始した。そし

て、2 5～ Cで重合を了 、刊 、重合を開始してから4０分後に反応を終了して、約 ～
5 に細分ィヒされた含水ゲル状架橋重合体 ( ) を得た。この細分ィヒされた含水ゲ

ル状架橋重合体 ( )匂 S ００は 網上に広げ、 7０Cで7０分間熱風乾燥した。

次いで、乾燥物を振動ミルを用いて粉仲後、分級し、不定形破仲状のボリアクリル酸

塩系の吸水性樹脂前駆体 ( ) を得た。

０166 得られた吸水性樹脂前駆体 ( ) ００質呈部に、プロピレングリコール0・3 3質呈部

と、 ，4 ブタンジオール0・2 質呈部と、ェチレングリコールジグリシジルェ一テル

0・０3質呈部と、水 質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した。前記混合物を

オイルバス温度2０3 Cで3０分間加熱処理することにより、表面架橋吸水性樹脂前駆

体 ( ) を得た。

０167 得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 ( ) ００質呈部にプロピレングリコール0・22



質呈部、 ，4 ブタンジオール0・ 4質呈部、水4質呈部とからなる表面架橋剤水溶

液を混合した。この混合物をオイルバス温度2０3 で3 5分加熱処理することにより、

表面架橋吸水性樹脂 ( ) を得た。

０168 得られた表面架橋吸水ャ生 釘脂 ( ) ００質呈部に、流動性付与剤である微粒子状

の二酸化珪素 (商品名・アェロジル (登録商標 ) 2００、日本アェロジル株式会社製 ) ０

・3質呈部む添加混合して、吸水剤 ( ) を得た。

０169 実施例2

中和率7 5モル のアクリル酸ナトリウム3 3質呈 水溶液 5，5００に、内部架橋剤

としてのボリェチレングリコールジアクリレート(ェチレンオキシドの平均付加モル数8 )

3・4 3 を溶解させて反応液とした。次に、この反応液を、空素ガス雰囲気下で3０分

間脱気した。次いで、シグマ型羽根を2本有する内容積 ０ のジヤケット付きステンレ

ス製双腕型二一ダーに蓋を取り付けて形成した反応器に、上記の反応液を供給し、

反応液を oCに保ちながら系を空素ガス置換した。

０17０ 続いて、反応液を撹件しながら、重合開始剤としての過硫酸ナトリウム2・4 および

アスコルビン酸０・０ 2 を添加したところ、およそ 分後に重合が開始した。そし

て、2 5～ oCで重合を了 、刊 、重合を開始してから4０分後に反応を終了して含水ゲ

ル状ボリマーを取り出した。得られた含水ゲル状架橋重合体 (2) は、その径が約 5

に細分ィヒされていた。この細分ィヒされた含水ゲル状架橋重合体 (2)を目開きの大

きさ3００は の金網上に広げ、 7０Cで7０分間熱風乾燥した。次いで、乾燥物を振

動ミルを用いて粉仲後、分級し、不定形破仲状の吸水性樹脂前駆体 (2)を得た。

０17 1 得られた吸水性樹脂前駆体 (2) ００質呈部に、プロピレングリコール0・3 3質呈部

と、 ，4 ブタンジオール0・2 質呈部と、ェチレングリコールジグリシジルェ一テル

0・０3質呈部と、水 質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した。前記混合物を

オイルバス温度2０3 Cで3０分間加熱処理することにより、表面架橋吸水性樹脂前駆

体 (2)を得た。

０172 得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 (2) ００質呈部にプロピレングリコール0・22

質呈部、 ，4 ブタンジオール0・ 4質呈部、水4質呈部とからなる表面架橋剤水溶

液を混合した。前記混合物をオイルバス温度2０3 Cで3 5分加熱処理することにより、



表面架橋吸水性樹脂 (2)を得た。

０173 得られた表面架橋吸水性樹脂 (2) ００質呈部に、キレート剤であるジェチレントリア

ミン5酢酸水溶液2質呈部を添加し、ジェチレントリアミン5酢酸ナトリウムが前記吸水

性樹脂に対して ００質呈 となるよぅにした。さらに微粒子状の二酸化珪素 (商品

名・アエロジル (登録商標 ) 2００、日本アエロジル株式会社製 ) ０・3質呈部を添加混

合して吸水剤 (2)を得た。

０174 実施例3

撹件機、還流冷却機、温度計、空素ガス導入管および滴下洞斗を付けた2 の四

つロセパラブルフラスコにシクロヘキザン ・０ をとり、分散剤としてのショ糖脂肪酸

エステル (第一工業薬品株式会社製、 エステル ０ 二 6 ) 3 8 を加

えて溶解させ、空素ガスを吹き込んで溶存酸素を追い出した。別にフラスコ中にアク

リル酸の中和物であるアクリル酸ナトリウム84 6 、アクリル酸2 6 及び ， 一メ

チレンビスアクリルアミド0・０ 6 をイオン交換水 9 7 に溶解し、さらにヒドロキシル

エチルセルロース (ダイセルィヒ学工業株式会社製、 C ダイセル P ) ・4

を溶解させ、単呈体濃度 3 5質呈 の単呈体水溶液を調製した。この単呈体水溶液

に過硫酸カリウム0・ 5 を加えて溶解させた後、空素ガスを吹き込んで水溶液内に

溶存する酸素を追い出した。次いでこのフラスコ内の単呈体水溶液を上記セパラブ

ルフラスコに加えて撹件することにより分散させた。その後、浴温を oCに昇温して

重合反応を開始させた後、2時間この温度に保持して重合を完了した。重合終了後

、球状の含水ゲル状物から共沸脱水により水を系外に取り出した。

０175 脱水した含水ゲル状物に、表面架橋剤としてエチレングリコールジグリシジルエー

テル0・０8質呈部および水０・3質呈部を添加した後、浴温を Cで 時間保持し、

表面架橋を行った。さらに、表面架橋剤としてエチレングリコールジグリシジルエーテ

ル0・０8質呈部および水 質呈部を添加した後、浴温を oCで 時間保持し、2度 目

の表面架橋を行った。その後、逆相懸濁 (有機溶剤 :シクロヘキザン) により造粒した

後に傭過し o、 Cで減圧乾燥して、吸水剤 (3) を得た。

０176 実施例4

撹件機、還流冷却機、温度計、空素ガス導入管および滴下洞斗を付けた2 の四



つロセパラブルフラスコにシクロヘキザン ・ をとり、分散剤としてのショ糖脂肪酸

ェステル (第一工業薬品株式会社製、 ェステル ０ 二 6 ) 3 8 を加

えて溶解させ、空素ガスを吹き込んで溶存酸素を追い出した。別にフラスコ中にアク

リル酸の中和物であるアクリル酸ナトリウム84 6 、アクリル酸2 6 および ， 一

メチレンビスアクリルアミド0・０ 6 をイオン交換水 9 7 に溶解し、さらにヒドロキシル

ェチルセルロース (ダイセル化学工業株式会社製、 C ダイセル P 8 5０) ０・4

を溶解させ、単呈体濃度 質呈 の単呈体水溶液を調製した。この単呈体水溶液

に過硫酸カリウム0・ 5 を加えて溶解させた後、空素ガスを吹き込んで水溶液内に
。溶存する酸素を追い出した。次いでこのフラスコ内の単呈体水溶液を上記セパラフ

ルフラスコに加えて撹件することにより分散させた。その後、浴温を Cに昇温して

重合反応を開始させた後、2時間この温度に保持して重合を完了した。重合終了後

、傭過してドラフト内にて約 時間風乾させ、球状の含水ゲル状物を取り出した。

０177 上記含水ゲル状物に、表面架橋剤としてェチレングリコールジグリシジルェ一テル

0・０8質呈部および水 3質呈部を添加した後、浴温を Cで 時間保持し、表面架

橋を行った。その後、逆相懸濁 (有機溶剤 :シクロヘキザン) により造粒した後に傭過

し、 Cで減圧乾燥した (含水率 : ０質呈 )。さらに、再び表面架橋剤としてェチ

レングリコールジグリシジルェ一テル0・０3質呈部、プロピレングリコール0・5質呈部

および水 質呈部を添加した後、 5０Cのオーブン内で3０分間保持し、2度 目の表

面架橋を行って、球状粒子の造粒物である吸水剤 (4 )を得た。

０178 実施例5

中和率7 5モル のアクリル酸ナトリウム2 5質呈 水溶液 5，5００に、内部架橋剤

としてのボリェチレングリコールジアクリレート(ェチレンオキシドの平均付加モル数8 )

4 84 、連鎖移動剤としての次亜リン酸ナトリウム0・4 を溶解させて反応液とし

た。次に、この反応液を、空素ガス雰囲気下で3０分間脱気した。次いで、シグマ型羽

根を2本有する内容積 ０ のジヤケット付きステンレス製双腕型二一ダーに蓋を取り

付けて形成した反応器に、上記の反応液を供給し、反応液を Cに保ちながら系を

空素ガス置換した。

０179 続いて、反応液を撹件しながら、重合開始剤としての過硫酸ナトリウム2・4 および



アスコルビン酸０・０ 2 を添加したところ、およそ 分後に重合が開始した。そし

て、2 5～ Cで重合を了 、刊 、重合を開始してから4０分後に反応を終了して、約 ～
5 に細分ィヒされた含水ゲル状架橋重合体 (5) を得た。この細分ィヒされた含水ゲ

ル状架橋重合体 (5) 匂 S ００は 網上に広げ、2００ で 2０分間熱風乾燥した

。次いで、乾燥物を振動ミルを用いて粉仲後、分級し、不定形破仲状のボリアクリル

酸塩系の吸水性樹脂前駆体 (5) を得た。

０18０ 得られた吸水性樹脂前駆体 (5) ００質呈部に、プロピレングリコール0・3 3質呈部

と、 ，4 ブタンジオール0・2 質呈部と、ェチレングリコールジグリシジルェ一テル

0・０3質呈部と、水 質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した。前記混合物を

オイルバス温度2０3 Cで3０分間加熱処理することにより、表面架橋吸水性樹脂前駆

体 (5) を得た。

０18 1 得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 (5) ００質呈部にプロピレングリコール0・22

質呈部、 ，4 ブタンジオール0・ 4質呈部、水4質呈部とからなる表面架橋剤水溶

液を混合した。この混合物をオイルバス温度2０3 で3 5分加熱処理し、さらに5００

硫酸アルミニウム水溶液０・9 質呈部、6０ 乳酸ナトリウム水溶液０・2 7質呈部、プ

ロピレングリコール0・０2質呈部からなる表面架橋剤水溶液を混合して oCで6０分

間加熱処理することにより、表面架橋吸水性樹脂 (5) を得た。

０182 得られた表面架橋吸水ャ生樹脂 (5) ００質呈部に、微粒子状の二酸化珪素 (商品名

・アェロジル (登録商標 ) 2００、日本アェロジル株式会社製 ) ０・3質呈部を添加混合

して、吸水剤 (5) を得た。

０183 実施例6

上述した実施例 で得られた表面架橋吸水ャ生 釘脂 ( ) ００質呈部に、5０質呈 硫

酸アルミニウム水溶液０・9 質呈部、6０質呈 乳酸ナトリウム水溶液０・2 7質呈部、

プロピレングリコール0・０2質呈部からなる表面架橋剤水溶液を混合して oCにて6

０分間加熱処理を施した。これにより、表面架橋吸水性樹脂 (6) を得た。

０184 得られた表面架橋吸水ャ生樹脂 (6) ００質呈部に、流動性付与剤である微粒子状

の二酸化珪素 (商品名・アェロジル (登録商標 ) 2００、日本アェロジル株式会社製 ) ０

・3質呈部を添加混合して、吸水剤 (6) を得た。



０185 比較例

実施例 で得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 ( ) ００質呈部に、微粒子状の二

酸化珪素 (商品名・アェロジル (登録商標 ) 2００、日本アェロジル株式会社製 )０・3質

呈部を添加混合して比較吸水剤 ( )を得た。

０186 比較例2

実施例2で得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 (2) ００質呈部に、微粒子状の二

酸化珪素 (商品名・アェロジル (登録商標 ) 2００、日本アェロジル株式会社製 )０・3質

呈部を添加混合して比較吸水剤 (2)を得た。

０187 比較例3

米国特許第5797893 号明細菩の実施例において最も拡散吸収指数の高い実施

例5をそのまま行った。

０188 すなわち、上記文献の実施例5に従い、中和率6 5モル のアクリル酸ナトリウム3０

質呈 水溶液 5 5００に内部架橋剤ボリェチレングリコールジアクリレート(ェチレン

オキシドの平均付加モル数8) 8 49 を溶解させ、ステンレス製双腕型二一ダー中

で同様に撹件しながら25～ Cで6０分間重合を了 、刊 、同様に乾燥および粉仲を

行って吸水性樹脂前駆体 (3) を得た。

０189 続いて、上記文献の実施例5に従い、上記で得られた吸水性樹脂前駆体 (3) ００

に、グリセリン0・5質呈部と、ェタノール 質呈部と、ェチレングリコールジグリ

一テル0・０5質最部と、水3質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した

。前記混合物をオイルバス温度 oCで3０分間加熱処理することにより、表面架橋

吸水性樹脂前駆体 (3) を得た。

０19０ 得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 (3) ００質呈部に、グリセリン0・5質呈部と、

ェタノール 質呈部と、ェチレングリコールジグリシジルェ一テル0・０5質呈部と、水3

質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した。前記混合物をオイルバス温度 95

でで3０分間加熱処理することにより、比較吸水ャ生樹脂 (3) を得た。この比較吸水性

樹脂 ( ) (米国特許第5797893 号明細菩の実施例5)を比較吸水剤 (3) とした。

０19 1 比較例4

米国特許第567 2633 号明細菩の実施例2に準じて、2回表面架橋を行った。すな



わち、上述した実施例 の吸水性樹脂前駆体 ( ) ００質呈部に、ェチレンカーボネ

ート0・5質呈部と、水０・5質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した。この混合

物をオイルバス温度2０3 で3０分加熱処理することにより、表面架橋吸水性樹脂前

駆体 (4)を得た。

０192 得られた表面架橋吸水性樹脂前駆体 (4) ００質呈部に、グリセリン0・2質呈部と、

ェタノール ・2質呈部と、水 質呈部とからなる表面架橋剤水溶液を混合した。この

混合物をオイルバス温度2０3 で3 5分間加熱処理することにより、表面架橋吸水性

樹脂 (4)を得た。

０193 次いで、米国特許第567 2633 号明細菩に開示がない無機微粒子を添加した。す

なわち、表面架橋吸水性樹脂 (4 ) ００質呈部に、ジェチレントリアミン5酢酸水溶液2

質呈部む添加し、ジェチレントリアミン5酢酸ナトリウムが前記表面架橋吸水ャ生樹脂 (4

) に対して ００質呈 となるよぅにした。さらに微粒子状の二酸化珪素 (商品名・ア

ェロジル (登録商標 ) 2００、日本アェロジル株式会社製 )０・3質呈部を添加混合して

比較吸水剤 (4)を得た。

０194 上記実施例および比較例で得られた粒子状吸水剤の分析結果を下記表 に示す

０195 表





０196 表面架橋吸水性樹脂前駆体 ( ) にさらに表面架橋処理を行った実施例 と比較例

との対比、表面架橋吸水性樹脂前駆体 ( ) にさらに表面架橋処理を行った実施例

2と比較例2との対比において、(b)撹件水可溶性成分呈と静置水可溶性成分呈と

の差 (撹件水可溶性成分呈一静置水可溶性成分呈) が 5～5０質呈 。、(c) 拡散吸

収指数が ・4０～０ 客 である吸水剤 ( ) は長時間吸収呈が275 で

あり、良好なおむつを提供する。

０197 また、重合法を変えて逆相懸濁重合 (球状粒子の造粒物 (葡萄の房状) の形態 ) と

した実施例3においては、実施例 、2に違わず優れた結果が得られ、併せて粒度分

布の対数標準偏差 ( ) が 、さいとレぢ優れた性能結果も得られた。

０198 さらに、 回目の表面架橋時の表面処理剤中の水の含有呈を2回目の表面架橋時

の3倍に設定した実施例4においても、同様に優れた性能結果が得られた。

０199 また、2回目の表面架橋時の表面架橋剤として無機架橋剤である多価金属ィヒ合物

(硫酸アルミニウム)を用いた実施例5においても、同様に優れた性能結果が得られ

た」０

０2００ 比較例3は、米国特許第5797893 号明細菩において最も高い拡散吸収指数 (4

００)を示す実施例に対応するが、水可溶性成分呈が8 と少なく、おむつの長時間

吸収呈は25０であり、上記実施例 、2よりも劣っている。

０2０1 比較例4の吸水剤においては、米国特許第567 2633 号明細菩の実施例2に準じ

て2回表面架橋処理を行っており、拡散吸収指数は ・35 ( )であるが、

回目と2回目との表面架橋剤水溶液の水の最が 以下であるために、多層的な表

面架橋屑を効果的に形成することができず、撹件水可溶性成分呈と静置水可溶性

成分呈の差は、それぞれ 質呈 であって、本発明の吸水剤が得られず、吸収性

物品の評価 (長時間吸収呈) が実施例 および2と比較して劣る。

０2０2 また、比較例3の吸水剤は廃棄後も長時間ゲルの形を保ち、破棄が困難 (破棄試

験 X )であるのに対して、本発明の吸水剤は溶解する (破棄試験 )。また、米国再

発行特許発明第32649 号明細菩等に開示されている可溶性成分呈が少ない吸水

剤に比べて、本発明の吸水剤は、短い重合時間で、高い重合濃度で、かつ低コスト

で製造されぅるといぅ利点がある。



０2０3 以上より、(b)撹件水可溶性成分呈と静置水可溶性成分呈の差が 5～5０質呈 ０

(c)拡散吸収指数が ・4０～０ である場合、この吸水剤を用いて吸収

性物品を構成したときに長時間吸収呈が27０以上と良好であることが分かる。また、

前記吸水剤を用いて吸収性物品を構成したときに、水性液体が素早く吸収性物品に

吸収されて拡散され、水性液体が戻らないことも確認された。

０2０4 本出願は、2００7年3月 日に出願された、日本国特許出願第2００7 ０5 878 号

に某づいており、その開示内容は、全体として参照により本明細菩中に引用されてい
る。



請求の範囲

ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂を主成分とし、無加圧下吸収倍率が28 以上で

ある粒子状吸水剤であって、

下記 (a) ～(c) を満たすことを特徴とする、粒子状吸水剤 :

(a) 撹件水可溶性成分呈が 5～6０質呈 である

(b)撹件水可溶性成分呈と静置水可溶性成分呈との差 (撹件水可溶性成分呈一静

置水可溶性成分呈) が 5～5０質呈 である

(c) 拡散吸収指数が ・4０～０ O である

ただし、撹件水可溶性成分呈は、生理食塩水に対する撹件下、 6時間後の溶出高

分子呈を表し、静置水可溶性成分呈は、生理食塩水に対する静置下、 6時間後の

溶出高分子呈を表す。

粒度分布の対数標準偏差 ( ) が０～０・4０である、請求項 に記載の粒子状吸

水剤。

吸水剤を構成する粒子の形状が、球状の一次粒子またはその造粒物の形状である

、請求項 または2に記載の粒子状吸水剤。

4 流動性付与剤をさらに含む、請求項 ～3のいずれか 項に記載の粒子状吸水剤。

キレート剤をさらに含む、請求項 ～4のいずれか 項に記載の粒子状吸水剤。

6 吸水性樹脂 ００質呈 に対して0・ ～5質呈 の水をさらに含む請求項 ～5の

いずれか 項に記載の粒子状吸水剤。

請求項 ～6のいずれか 項に記載の粒子状吸水剤と、親水性繊維と、を含むこと

を特徴とする、吸収性物品。

8

酸塩系吸水性樹脂前駆体を得る重合工程と、

表面架橋剤を含む表面架橋剤水溶液を用いて、得られた前記ボリアクリル酸塩系

吸水性樹脂前駆体の粒子に表面架橋処理を施す表面架橋工程とを含み、前記表

面架橋工程を複数回行い、複数回のぅちの任意の連続する2回の表面架橋工程に

おける前記表面架橋剤水溶液における水の含有呈 (対ボリマー質呈比 ) が2倍を超

えて典なる、粒子状吸水剤の製造方法。



9 前記表面架橋工程において、共有結合性表面架橋剤およびイオン結合性表面架

橋剤を用いる、請求項8に記載の製造方法。

０ 表面架橋工程において、前記ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂前駆体の含水率が、

吸水性樹脂前駆体 ００質呈 。に対して0・ ～3０質呈 であり、表面架橋された吸

水性樹脂前駆体のさらなる表面架橋処理前の含水率が、吸水性樹脂前駆体 ００質

呈 。に対して0・ ～０質呈 である、請求項8または9に記載の製造方法。

前記重合工程を分散剤の存在下において行なぅ、請求項8～０のいずれか 項に

記載の製造方法。

2 表面架橋工程において、前記ボリアクリル酸塩系吸水性樹脂前駆体、および、表

面架橋された吸水性樹脂前駆体の少なくとも一方が、下記 (d)～( )を満たすことを

特徴とする請求項8～ のいずれか 項に記載の製造方法 :

(d)質呈平均粒子径 ( 5０) が2００～6００は である

(e) 粒子径何 S標準飾で 5０は 未満の粒子の含有呈が０～5質呈 である

㈲粒子径何 S標準飾で8 5０は 以上の粒子の含有呈が０～5質呈 である

( )無加圧下吸収倍率が28 以上である

( )撹件水可溶性成分呈が 5～6０質呈である。
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