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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　水溶性エチレン性不飽和単量体を、界面活性剤および高分子系分散剤を含む石油系炭化
水素分散媒中で逆相懸濁重合させて吸水性樹脂を製造する方法であって、該高分子系分散
剤が、重量平均分子量（Ｍｗ）が２０００～１５０００であり、且つ分子量分布（Ｍｗ／
数平均分子量（Ｍｎ））が３～５０である高分子保護コロイドであることを特徴とする吸
水性樹脂の製造方法。
【請求項２】
　高分子保護コロイドが、無水マレイン酸変性ポリエチレン、無水マレイン酸ポリプロピ
レン、及び無水マレイン酸変性エチレン・プロピレン共重合体からなる群より選ばれた少
なくとも１種である請求項１に記載の吸水性樹脂の製造方法。
【請求項３】
　界面活性剤が、ショ糖脂肪酸エステル及びポリグリセリン脂肪酸エステルからなる群よ
り選ばれた少なくとも１種である請求項１又は２に記載の吸水性樹脂の製造方法。
【請求項４】
　水溶性エチレン性不飽和単量体が、（メタ）アクリル酸、及びその塩からなる群より選
ばれた少なくとも１種である請求項１～３いずれか１項に記載の吸水性樹脂の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
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　本発明は、吸水性樹脂の製造方法に関する。さらに詳しくは、粒子径が小さく、且つ粒
度分布が狭い吸水性樹脂の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　吸水性樹脂は、紙オムツや生理用品等の衛生用品、保水剤や土壌改良剤等の農園芸材料
、および止水剤や結露防止剤等の工業資材等、種々の分野で広く使用されている。
【０００３】
　このような吸水性樹脂としては、例えば、澱粉－アクリロニトリルグラフト共重合体の
加水分解物、澱粉－アクリル酸グラフト共重合体の中和物、酢酸ビニル－アクリル酸エス
テル共重合体のけん化物、アクリル酸部分中和物重合体の架橋物等が知られている。
【０００４】
　吸水性樹脂に求められる性能としては、例えば、吸水量、吸水速度等の吸収性能及び用
途に応じた最適な粒子径等が挙げられる。特に、紙おむつ、生理用品等の衛生材料におい
ては、浸透速度、逆戻り量、拡散性等の吸収性能を十分に発揮させるために、粒子径が小
さく、且つ粒度分布が狭い吸水性樹脂が求められる。
【０００５】
　一方、吸水性樹脂の製造方法としては、水溶液重合法、逆相懸濁重合法等による製造方
法が知られている。例えば、逆相懸濁重合法においては界面活性剤が必須であり、界面活
性剤に注目した技術としては、界面活性剤として、ソルビタン脂肪酸エステル、ソルビト
ール脂肪酸エステル等を使用する製造方法が知られている(特許文献１)。しかしながら、
この方法は、粒子径の小さな吸水性樹脂を安定的に得るのが困難であったり、製造中に重
合機器の壁面への付着が激しかったりするという問題点がある。
【０００６】
　また、特定のショ糖脂肪酸エステルを界面活性剤として使用する製造方法が知られてい
る(特許文献２)。この方法は、製造中における重合機器の壁面への付着が防止され生産性
が改良されているものの、得られる吸水性樹脂の粒子径が大きいこと、粒度分布が広いこ
と等の問題が生じていることから改良の余地がある。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開昭５６－１３１６０８号公報
【特許文献２】特開昭６１－０８７７０２号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　本発明の主な目的は、逆相懸濁重合法によって吸水性樹脂を製造する方法であって、粒
子径が小さく、且つ粒度分布が狭い吸水性樹脂の製造方法を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本願発明者は、上記課題を解決すべく鋭意研究を重ねた結果、特定の範囲の重量平均分
子量、且つ分子量分布を満たす高分子系分散剤の存在下に逆相懸濁重合を行うことによっ
て、粒子径が小さく、且つ粒度分布が狭い吸水性樹脂が得られることを見出した。本発明
は、かかる知見に基づいて完成されたものであり、下記の態様を広く含むものである。
【００１０】
　項１　水溶性エチレン性不飽和単量体を、界面活性剤および高分子系分散剤を含む石油
系炭化水素分散媒中で逆相懸濁重合させて吸水性樹脂を製造する方法であって、該高分子
系分散剤が、重量平均分子量（Ｍｗ）が２０００～１５０００であり、且つ分子量分布（
Ｍｗ／数平均分子量（Ｍｎ））が３～５０である高分子保護コロイドであることを特徴と
する吸水性樹脂の製造方法。
【００１１】
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　項２　高分子保護コロイドが、無水マレイン酸変性ポリエチレン、無水マレイン酸ポリ
プロピレン、及び無水マレイン酸変性エチレン・プロピレン共重合体からなる群より選ば
れた少なくとも１種である上記項１に記載の吸水性樹脂の製造方法。
【００１２】
　項３　界面活性剤が、ショ糖脂肪酸エステル及びポリグリセリン脂肪酸エステルからな
る群より選ばれた少なくとも１種である上記項１又は２に記載の吸水性樹脂の製造方法。
【００１３】
　項４　水溶性エチレン性不飽和単量体が、（メタ）アクリル酸、及びその塩からなる群
より選ばれた少なくとも１種である項１～３いずれか１項に記載の吸水性樹脂の製造方法
。
【発明の効果】
【００１４】
　本発明にかかる製造方法によれば、逆相懸濁重合法を用いて、粒子径が小さく、且つ粒
度分布が狭い吸水性樹脂を容易に製造することができる。
【発明を実施するための形態】
【００１５】
　本発明にかかる吸水性樹脂の製造方法は、水溶性エチレン性不飽和単量体を、界面活性
剤および高分子系分散剤を含む石油系炭化水素分散媒中で逆相懸濁重合させて吸水性樹脂
を製造する方法であって、該高分子系分散剤として、重量平均分子量（Ｍｗ）が２０００
～１５０００であり、且つ分子量分布（Ｍｗ／数平均分子量（Ｍｎ））が３～５０である
高分子保護コロイドを用いることを特徴とする方法である。
【００１６】
　上記の高分子保護コロイドの重量平均分子量（Ｍｗ）及び数平均分子量（Ｍｎ）は、高
温ゲル浸透クロマトグラフにより測定した値である。
【００１７】
　上述の範囲の重量平均分子量（Ｍｗ）を満たす高分子保護コロイドを用いることによっ
て、逆相懸濁重合法における石油系炭化水素分散媒中の水溶性エチレン性不飽和単量体の
分散安定性が保たれる。好ましくは、２０００～１００００の範囲を満たす高分子保護コ
ロイドである。
【００１８】
　また、重量平均分子量を２０００以上とすることで、得られる吸水性樹脂が微粉粒子化
することを防ぎ、１５０００以下とすることで、得られる吸水性樹脂の粒子径が大きくな
ることを防ぐ。
【００１９】
　上述の範囲の分子量分布（Ｍｗ／数平均分子量（Ｍｎ））を満たす高分子保護コロイド
を用いることによって、粒度分布が狭い吸水性樹脂が得られる。好ましくは５～４５の範
囲を満たす高分子保護コロイドである。
【００２０】
　また、分子量分布を３以上とすることにより、粒子径の小さな吸水性樹脂が安定的に得
られ、分子量分布を５０以下とすることにより、得られる吸水性樹脂の粒度分布が広くな
ることを防ぐ。
【００２１】
　本発明では重量平均分子量及び分子量分布が、共に上述の範囲を満たすことによって、
粒子径が小さく、且つ粒度分布の狭い吸水性樹脂を、逆相懸濁重合法によって製造するこ
とが可能となるものである。
【００２２】
　本発明にかかる製造方法にて使用する、上記の高分子保護コロイドは、特に限定される
ものではないが、例えば無水マレイン酸変性ポリエチレン、無水マレイン酸変性ポリプロ
ピレン、無水マレイン酸変性エチレン・プロピレン共重合体、無水マレイン酸変性ＥＰＤ
Ｍ（エチレン・プロピレン・ジエン・ターポリマー）、無水マレイン酸変性ポリブタジエ
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ン、エチレン・無水マレイン酸共重合体、エチレン・プロピレン・無水マレイン酸共重合
体、ブタジエン・無水マレイン酸共重合体、酸化型ポリエチレン、エチレン・アクリル酸
共重合体、エチルセルロース、エチルヒドロキシエチルセルロース等が挙げられる。これ
らの高分子保護コロイドは単独で用いてもよいし、２種以上を組み合わせて用いてもよい
。
【００２３】
　中でも、水溶性エチレン性不飽和単量体の分散安定性の面から、無水マレイン酸変性ポ
リエチレン、無水マレイン酸変性ポリプロピレン、無水マレイン酸変性エチレン・プロピ
レン共重合体等を高分子保護コロイドとして用いることが好ましい。
【００２４】
　上記高分子保護コロイドの使用量は特に限定されないが、石油系炭化水素分散媒中にお
いて水溶性エチレン性不飽和単量体の分散状態を良好に保ち、且つ使用量に見合う分散効
果を得るため、該単量体１００質量部に対して通常０．０５～５質量部とすればよい。好
ましくは０．１～３質量部である。
【００２５】
　本発明にかかる製造方法において使用する水溶性エチレン性不飽和単量体は、特に限定
されるものではないが、例えば（メタ）アクリル酸（本明細書においては「アクリル」お
よび「メタクリル」を合わせて「（メタ）アクリル」と表記する。）、その塩；２－（メ
タ）アクリルアミド－２－メチルプロパンスルホン酸、その塩；（メタ）アクリルアミド
、Ｎ，Ｎ－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、Ｎ－メチロール（メタ）アクリルアミド、ポリエチレングリコールモノ（メタ）アク
リレート等の非イオン性単量体；Ｎ，Ｎ－ジエチルアミノエチル（メタ）アクリレート、
Ｎ，Ｎ－ジエチルアミノプロピル（メタ）アクリレート、ジエチルアミノプロピル（メタ
）アクリルアミド等のアミノ基含有不飽和単量体、その４級化物等が挙げられる。これら
の水溶性エチレン性不飽和単量体は単独で用いてもよいし、２種以上を組み合わせて用い
てもよい。
【００２６】
　中でも、工業的に入手が容易である観点からアクリル酸、アクリル酸塩、メタクリル酸
、メタクリル酸塩、アクリルアミド、メタクリルアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルアクリルアミ
ド等を水溶性エチレン性不飽和単量体として用いることが好ましい。より好ましくは、ア
クリル酸、アクリル酸塩、メタクリル酸、メタクリル酸塩等である。
【００２７】
　なお、上述の水溶性エチレン性不飽和単量体は、逆相懸濁重合法において、石油系炭化
水素分散媒中にてより効率よく分散させるために、水溶液にして用いてもよい。このよう
な水溶液における単量体の濃度は特に限定はされないが、通常２０質量％以上飽和濃度以
下とすればよく、２５～７０質量％が好ましい。更に好ましくは３０～５５質量％である
。
【００２８】
　水溶性エチレン性不飽和単量体が（メタ）アクリル酸、２－（メタ）アクリルアミド－
２－メチルプロパンスルホン酸等のように酸基を有する場合、その酸基が予めアルカリ性
中和剤によって中和されたものを用いてもよい。このようなアルカリ性中和剤は、特に限
定されるものではないが、例えば水酸化ナトリウム、水酸化カリウム等のアルカリ金属塩
、アンモニア等の水溶液を挙げられる。これらのアルカリ性中和剤は単独で用いてもよい
し、２種以上を組み合わせて用いてもよい。
【００２９】
　上述のアルカリ性中和剤による、全ての酸基に対する中和度は、特に限定されないが、
得られる吸水性樹脂の浸透圧を高めることで吸収能力を高め、且つ余剰のアルカリ性中和
剤の存在に起因する安全性等に問題が生じないようにする観点から、通常１０～１００モ
ル％の範囲とすればよく、３０～８０モル％の範囲がより好ましい。
【００３０】
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　本発明にかかる製造方法において使用する界面活性剤は、特に限定されるものではない
が、例えばショ糖脂肪酸エステル、ポリグリセリン脂肪酸エステル、ソルビタン脂肪酸エ
ステル、ポリオキシエチレンソルビタン脂肪酸エステル、ポリオキシエチレングリセリン
脂肪酸エステル、ソルビトール脂肪酸エステル、ポリオキシエチレンソルビトール脂肪酸
エステル、ポリオキシエチレンアルキルエーテル、ポリオキシエチレンアルキルフェニル
エーテル、ポリオキシエチレンヒマシ油、ポリオキシエチレン硬化ヒマシ油、アルキルア
リルホルムアルデヒド縮合ポリオキシエチレンエーテル、ポリオキシエチレンポリオキシ
プロピレンブロックコポリマー、ポリオキシエチレンポリオキシプロピルアルキルエーテ
ル、ポリエチレングリコール脂肪酸エステル、アルキルグルコシド、Ｎ－アルキルグルコ
ンアミド、ポリオキシエチレン脂肪酸アミド、ポリオキシエチレンアルキルアミン、ポリ
オキシエチレンアルキルエーテルのリン酸エステル、ポリオキシエチレンアルキルアリル
エーテルのリン酸エステル等の非イオン性界面活性剤が挙げられる。これらの界面活性剤
は単独で用いてもよいし、２種以上を組み合わせて用いてもよい。
【００３１】
　中でも、石油系炭化水素分散媒中における水溶性エチレン性不飽和単量体の分散安定性
の面から、ショ糖脂肪酸エステル、ポリグリセリン脂肪酸エステル等を界面活性剤として
用いることが好ましい。
【００３２】
　上述の界面活性剤の使用量は特に限定されないが、石油系炭化水素分散媒中において水
溶性エチレン性不飽和単量体の分散状態を良好に保ち、且つその使用量に見合う分散効果
を得るため、上記単量体１００質量部に対して、通常０．０５～５質量部とすればよく、
０．１～３質量部が好ましい。
【００３３】
　本発明にかかる製造方法において分散媒として使用する石油系炭化水素分散媒は、特に
限定されるものではないが、例えばｎ－ヘキサン、ｎ－ヘプタン、ｎ－オクタンおよびリ
グロイン等の脂肪族炭化水素、シクロペンタン、メチルシクロペンタン、シクロヘキサン
、およびメチルシクロヘキサン等の脂環族炭化水素、並びに、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。これら石油系炭化水素分散媒は単独で用いても
よいし、２種以上を組み合わせて用いてもよい。
【００３４】
　中でも、工業的に入手が容易であること、品質が安定していること、且つ安価であるこ
とから、ｎ－ヘキサン、ｎ－ヘプタン、シクロヘキサン等が石油系炭化水素分散媒として
好適に用いられる。また、同観点から、上記石油系炭化水素分散媒の混合物の例として、
市販されているエクソールヘプタン（エクソンモービル社製：ヘプタンおよび異性体の炭
化水素７５～８５％含有）が好適に用いられる。
【００３５】
　上述の石油系炭化水素分散媒の使用量は特に限定されないが、重合熱を除去し、且つ逆
相懸濁重合法の反応温度を制御しやすい観点から、上記単量体１００質量部に対して通常
５０～６００質量部とすればよく、１００～５５０質量部がより好ましい。
【００３６】
　本発明にかかる製造方法においては、上記の石油系炭化水素分散媒１００質量部に対し
て、通常１０～２００質量部となる量の水を用いればよい。１０質量部未満の場合、工業
的な生産における効率が悪く、経済的に好ましくなく、２００質量部を超える場合、水溶
性エチレン性不飽和単量体の分散状態が悪くなり、得られる吸水性樹脂の粒子径が大きく
なるおそれがある。
【００３７】
　本発明の製造方法において水溶性エチレン性不飽和単量体を逆相懸濁重合する際に、必
要に応じて架橋剤を用いてもよい。このような架橋剤は、特に限定されるものではないが
、重合性不飽和基を２個以上有する化合物を用いればよく、例えば（ポリ）エチレングリ
コール[本明細書において、例えば、「ポリエチレングリコール」と「エチレングリコー
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ル」を合わせて「（ポリ）エチレングリコール」と表記する。]、（ポリ）プロピレング
リコール、トリメチロールプロパン、グリセリンポリオキシエチレングリコール、ポリオ
キシプロピレングリコール、および（ポリ）グリセリン等のポリオール類のジ又はトリ（
メタ）アクリル酸エステル類；前記のポリオールとマレイン酸、フマール酸等の不飽和酸
類とを反応させて得られる不飽和ポリエステル類；Ｎ，Ｎ’－メチレンビス（メタ）アク
リルアミド等のビスアクリルアミド類；ポリエポキシドと（メタ）アクリル酸とを反応さ
せて得られるジ又はトリ（メタ）アクリル酸エステル類；トリレンジイソシアネート、ヘ
キサメチレンジイソシアネート等のポリイソシアネートと（メタ）アクリル酸ヒドロキシ
エチルとを反応させて得られるジ（メタ）アクリル酸カルバミルエステル類；アリル化澱
粉；アリル化セルロース；ジアリルフタレート；Ｎ，Ｎ’，Ｎ”－トリアリルイソシアヌ
レート；ジビニルベンゼン等が挙げられる。
【００３８】
　上述のような重合性不飽和基を２個以上有する化合物のほかに、その他の反応性官能基
を２個以上有する化合物を用いてもよく、例えば（ポリ）エチレングリコールジグリシジ
ルエーテル、（ポリ）プロピレングリコールジグリシジルエーテル、および（ポリ）グリ
セリンジグリシジルエーテル等のグリシジル基含有化合物；（ポリ）エチレングリコール
、（ポリ）プロピレングリコール、（ポリ）グリセリン、ペンタエリスリトール、エチレ
ンジアミン、ポリエチレンイミン、グリシジル（メタ）アクリレート等が挙げられる。こ
れら架橋剤は、単独で用いてもよいし、２種以上を組み合わせて用いてもよい。
【００３９】
　中でも、低温での反応性に優れているという観点から、（ポリ）エチレングリコールジ
グリシジルエーテル、（ポリ）プロピレングリコールジグリシジルエーテル、（ポリ）グ
リセリンジグリシジルエーテル、Ｎ，Ｎ’－メチレンビスアクリルアミド等を架橋剤とし
て用いることが好ましい。
【００４０】
　前記架橋剤は、架橋剤による効果をより効率的に発揮させるために、上述の水溶性エチ
レン性不飽和単量体に添加して用いることが好ましい。
【００４１】
 上述の架橋剤の使用量は、特に限定されないが、得られる吸水性樹脂の吸収性能を十分
に高める観点から、上記単量体の総使用量に対して通常０～１モル％とすればよく、０．
０００１～０．５モル％とすることが好ましい。
【００４２】
　なお、架橋剤の添加が任意であるのは、上記単量体の重合後から乾燥までのいずれかの
工程において、吸水性樹脂の表面近傍に架橋を施すことによっても、吸水性樹脂の吸収能
を制御することが可能なためである。
【００４３】
　本発明にかかる製造方法において、通常はラジカル重合開始剤を使用して逆相懸濁重合
法による反応を行う。このようなラジカル重合開始剤は、特に限定されるものではないが
、例えば過硫酸カリウム、過硫酸アンモニウム、過硫酸ナトリウム等の過硫酸塩類；メチ
ルエチルケトンパーオキシド、メチルイソブチルケトンパーオキシド、ジ－ｔ－ブチルパ
ーオキシド、ｔ－ブチルクミルパーオキシド、ｔ－ブチルパーオキシアセテート、ｔ－ブ
チルパーオキシイソブチレート、ｔ－ブチルパーオキシピバレート、過酸化水素等の過酸
化物類；２，２’－アゾビス（２－アミジノプロパン）２塩酸塩、２，２’－アゾビス〔
２－（Ｎ－フェニルアミジノ）プロパン〕２塩酸塩、２，２’－アゾビス〔２－（Ｎ－ア
リルアミジノ）プロパン〕２塩酸塩、２，２’－アゾビス｛２－〔１－（２－ヒドロキシ
エチル）－２－イミダゾリン－２－イル〕プロパン｝２塩酸塩、２，２’－アゾビス｛２
－メチル－Ｎ－〔１，１－ビス（ヒドロキシメチル）－２－ヒドロキシエチル〕プロピオ
ンアミド｝、２，２’－アゾビス〔２－メチル－Ｎ－（２－ヒドロキシエチル）－プロピ
オンアミド〕、４，４’－アゾビス（４－シアノ吉草酸）等のアゾ化合物等が挙げられる
。これらラジカル重合開始剤は、単独で用いてもいし、２種以上を組み合わせて用いても



(7) JP 5855012 B2 2016.2.9

10

20

30

40

50

よい。
【００４４】
　上述のラジカル重合開始剤の使用量は、特に限定されないが、上記単量体の総使用量に
対して通常０．００５～１モル％とすればよい。使用量が０．００５モル％より少ない場
合、重合反応に多大な時間を要するので好ましくない。使用量が１モル％を超える場合、
急激な重合反応が起こるので好ましくない。
【００４５】
　なお、上記ラジカル重合開始剤は、亜硫酸ナトリウム、亜硫酸水素ナトリウム、硫酸第
一鉄、Ｌ－アスコルビン酸等の還元剤と併用して、レドックス重合開始剤として用いても
よい。
【００４６】
　本発明にかかる製造方法における逆相懸濁重合法の反応温度は、使用するラジカル重合
開始剤によって異なるが、通常２０～１１０℃とすればよく、好ましくは４０～９０℃で
ある。反応温度が２０℃より低い場合、重合速度が遅く、重合時間が長くなるので、経済
的に好ましくない。反応温度が１１０℃より高い場合、重合熱を除去することが難しくな
るので、円滑に反応を行なうことが困難となる。反応時間は、通常０．１～４時間とすれ
ばよい。
【００４７】
　上述の方法によって重合反応が終了した後に、水分や分散媒を除去し、得られる吸水性
樹脂の含水量を乾燥等の工程に供して適宜調整し、さらに目的に応じて、滑剤、消臭剤、
抗菌剤等の添加剤を添加してもよい。
【００４８】
　上述した本発明にかかる製造方法によって得られる吸水性樹脂の粒子径分布の均一度は
、通常１．０～２．３となり、好ましくは１．０～２．１である。吸水性樹脂を例えば吸
収体として使用する場合、大きな粒子が多ければ、吸収体を圧縮した際に、部分的に硬く
なるため好ましくない。さらに、微小な粒子が多ければ、吸収体中で粒子が移動しやすく
、吸収体中の吸水性樹脂の分散均一性が損なわれるため好ましくない。従って吸収体に用
いる吸水性樹脂は、狭い粒度分布を持つもの、言い換えると粒子径分布の均一度が小さい
ほうが好ましい。なお、上述の均一度とは、下記の実施例に示す方法によって測定できる
。
【実施例】
【００４９】
　以下に、本発明を実施例及び比較例に基づいてさらに詳細に説明するが、本発明はかか
る実施例のみに限定されるものではない。
【００５０】
　各実施例及び比較例で得られた吸水性樹脂の生理食塩水吸水能、中位粒子径、及び粒子
径分布の均一度は、以下に示す方法により評価した。
【００５１】
＜生理食塩水吸水能＞
　５００ｍＬ容のビーカーに、０．９質量％塩化ナトリウム水溶液（生理食塩水）５００
ｇを量り取り、吸水性樹脂２．０ｇを、ママコが発生しないように分散させた。撹拌させ
た状態で６０分間放置し、吸水性樹脂を十分に膨潤させた。その後、あらかじめ目開き７
５μｍＪＩＳ標準篩の重量Ｗａ（ｇ）を測定しておき、これを用いて、前記ビーカーの内
容物をろ過し、篩いを水平に対して約３０度の傾斜角となるように傾けた状態で、３０分
間放置することにより余剰の水分をろ別した。吸水ゲルの入った篩いの質量Ｗｂ（ｇ）を
測定し、以下の式により、生理食塩水吸水能を求めた。
生理食塩水吸水能（ｇ／ｇ）＝［Ｗｂ－Ｗａ］（ｇ）／吸水性樹脂の質量（ｇ）
【００５２】
＜中位粒子径＞
　吸水性樹脂５０ｇに、滑剤として、０．２５ｇの非晶質シリカ（デグサジャパン（株）
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、Ｓｉｐｅｒｎａｔ２００）を混合し測定用吸水性樹脂とした。ＪＩＳ標準篩いを上から
、目開き５００μｍ、２５０μｍ、１８０μｍ、１５０μｍ、１０６μｍ、７５μｍ、３
８μｍ、受け皿の順に組み合わせて、前記測定用吸水性樹脂を最上の篩いに入れ、ロータ
ップ式振とう機を用いて、２０分間振とうさせた。
【００５３】
　振とう分級後、各篩上に残った吸水性樹脂の質量を、全量に対する質量百分率として計
算し、粒子径の大きい方から順に積算することにより、篩の目開きと篩上に残った吸水性
樹脂の質量百分率の積算値との関係を対数確率紙にプロットした。確率紙上のプロットを
直線で結ぶことにより、積算質量百分率５０質量％に相当する粒子径を中位粒子径とした
。
【００５４】
＜粒子径分布の均一度＞
　前記中位粒子径測定において、積算質量百分率が１５．９質量％に相当する粒子径（Ｘ
１）および８４．１質量％の相当する粒子径（Ｘ２）を求め、下記式により均一度を求め
た。
均一度＝Ｘ１／Ｘ２
　すなわち、粒子径分布が狭い場合、均一度は１に近づき、粒子径分布が広くなれば、均
一度が１より大きくなる。
【００５５】
＜重量平均分子量、数平均分子量、分子量分布＞
　実施例及び比較例に用いた、高分子保護コロイドの重量平均分子量（Ｍｗ）、数平均分
子量（Ｍｎ）を測定し、分子量分布（Ｍｗ／Ｍｎ）を算出した。なお、測定には、高温ゲ
ル浸透クロマトグラフを用いて、以下の条件で測定した。結果を表１に示す。
・装置：ＨＬＣ－８１２１ＧＰＣ／ＨＴ（検出器：ＲＩ）
・カラム：ＴＳＫｇｅｌ　ＧＭＨＨＲ－Ｈ（２０）ＨＴ＋Ｇ２０００ＨＨＲ（２０）ＨＴ
×２本（７．８ｍｍＩＤ×３０ｃｍ、東ソー（株）製）
・溶離液：ＨＰＬＣ級１，２，４，－トリクロロベンゼン（和光純薬工業（株）製）に、
安定剤としてジブチルヒドロキシトルエン（１，２，４，－トリクロロベンゼン１００質
量部に対して０．０５質量部）を添加したもの。
・流量：１．０ｍＬ／ｍｉｎ
・検出条件：ｐｏｌａｒｉｔｙ（－）
・注入量：０．３ｍＬ
・カラム温度：１４０℃
・システム温度：４０℃
【００５６】
【表１】

【００５７】
［実施例１］
攪拌機、２段パドル翼、還流冷却器、滴下ロートおよび窒素ガス導入管を備えた２Ｌ容の
丸底円筒型セパラブルフラスコを準備した。このフラスコにｎ－ヘプタン２８６ｇをとり
、ＨＬＢ３のショ糖ステアリン酸エステル（三菱化学フーズ(株)、リョートーシュガーエ
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０３Ａ）を０．０９２ｇ添加し、撹拌しつつ８０℃まで昇温して界面活性剤及び高分子保
護コロイドＡを溶解した後、５０℃まで冷却した。
【００５８】
　一方、５００ｍＬ容の三角フラスコに８０質量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０２
モル）をとり、外部より冷却しつつ、２１質量％の水酸化ナトリウム水溶液１４６．０ｇ
を滴下して７５モル％の中和を行った後、ラジカル重合開始剤として過硫酸カリウム０．
１１ｇ（０．４１ミリモル）、架橋剤としてＮ，Ｎ’－メチレンビスアクリルアミド９．
２ｍｇ（０．０６ミリモル）を加えて溶解し、単量体水溶液を調製した。
【００５９】
　前記の単量体水溶液の全量を、前記セパラブルフラスコに添加して、３５℃に保ち攪拌
下で懸濁した。その後、系内を窒素で十分に置換した後、フラスコを６５℃の水浴に浸漬
して昇温し、逆相懸濁重合を３０分間行った。重合反応終了後、１２０℃の油浴を用いて
、水とｎ－ヘプタンを共沸し、水のみを系外へ抜き出した後、ｎ－ヘプタンを蒸発させて
乾燥することで、吸水性樹脂９５．４ｇを得た。各性能の測定結果を表２に示す。
【００６０】
［実施例２］
　実施例１において、高分子保護コロイドＡを高分子保護コロイドＢ（Ｈｏｎｅｙｗｌｌ
製、Ａ－Ｃ５７５Ａ）に変更した以外は、実施例１と同様の操作を行い、吸水性樹脂９５
．６ｇを得た。各性能の測定結果を表２に示す。
【００６１】
［実施例３］
実施例１において、高分子保護コロイドＡを高分子保護コロイドＣ（三洋化成製、サンワ
ックスＥ３１０）に、高分子保護コロイドの使用量を０．２８ｇに変更した以外は、実施
例１と同様の操作を行い、吸水性樹脂９５．２ｇを得た。各性能の測定結果を表２に示す
。
【００６２】
［比較例１］
実施例３において、高分子保護コロイドＣを高分子保護コロイドＤ（三井化学製、ハイワ
ックス１１０Ｐ）に変更した以外は、実施例３と同様の操作を行い、吸水性樹脂９６．０
ｇを得た。各性能の測定結果を表２に示す。
【００６３】
［比較例２］実施例３において、高分子保護コロイドＣを高分子保護コロイドＥ（Ｃｌａ
ｒｉａｎｔ製、ＬｉｃｏｗａｘＰＥＤ５２２）に変更した以外は、実施例３と同様の操作
を行い、吸水性樹脂９５．５ｇを得た。各性能の測定結果を表２に示す。
【００６４】
［比較例３］
実施例３において、高分子保護コロイドＣを高分子保護コロイドＦ（三洋化成製、ユーメ
ックス２０００）に変更した以外は、実施例３と同様の操作を行い、吸水性樹脂９５．７
ｇを得た。各性能の測定結果を表２に示す。
【００６５】
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【表２】

＊：塊状物が存在。
【００６６】
　表２より、実施例１～３の吸水性樹脂は、適度に小さい中位粒子径を有し、且つ粒度分
布が狭いことがわかる。
【００６７】
　一方、比較例においては、高分子保護コロイドの重量平均分子量が２０００未満であり
、高分子保護コロイドの分子量分布が３未満のもの（比較例１）は、中位粒子径が小さく
、粒度分布も広く、また逆相懸濁重合が安定しないために塊状物が一部存在した。高分子
保護コロイドの分子量分布が５０を超えるもの（比較例２）は、粒度分布が広く、高分子
保護コロイドの重量平均分子量が１５０００を超えるもの（比較例３）は、中位粒子径が
大きいものであった。
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