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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　(a)水、油性物質、油中水乳化剤、ポリマー凝固剤、ラジカル重合性(アルク)アクリル
酸誘導体、および場合によって1種または複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモ
ノマーを含む油中水モノマー分散液を調製する工程と、
　(b)ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体および場合によって存在する1種または複
数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーをラジカル重合させ、それによって介
在ポリマーを得る工程と、
を含み
　前記ポリマー凝固剤は、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハ
ライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、およ
びアルケニルトリアルキルアンモニウムハライドからなる群から選択される少なくとも1
種の陽イオン性モノマーから誘導され、
　前記ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、(アルク)アクリルアミドアルキルト
リアルキルアンモニウムハライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルア
ンモニウムハライド、アルケニルトリアルキルアンモニウムハライドおよびジアルケニル
ジアルキルアンモニウムハライドからなる群から選択される陽イオン性モノマーである、
油中水ポリマー分散液の調製方法。
【請求項２】
　前記油性物質が、脂肪族炭化水素である、請求項１に記載の方法。
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【請求項３】
　前記油中水乳化剤が、2から9の範囲内のHLB値を有する、請求項１または２に記載の方
法。
【請求項４】
　前記1種または複数のエチレン性不飽和コモノマーが、(アルク)アクリルアミドを含む
、請求項１から３のいずれかに記載の方法。
【請求項５】
　前記ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体の含有量が、前記ラジカル重合性(アル
ク)アクリル酸誘導体および前記ラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーの合計量
に対して、0.1から50mol%の範囲内である、請求項１から４のいずれかに記載の方法。
【請求項６】
　- 前記油性物質が、6から30個の炭素原子を含む脂肪族炭化水素であり、かつ/または
　- 前記ポリマー凝固剤が、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウム
ハライドを含む1種または複数のモノマーから誘導され、かつ/または
　- 前記ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体が、(アルク)アクリロイルオキシアル
キルトリアルキルアンモニウムハライドであり、かつ/または
　- 前記ラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーが、アクリルアミドを含む、
請求項１から５のいずれかに記載の方法。
【請求項７】
　水、油性物質、油中水乳化剤、ポリマー凝固剤、および介在ポリマーを含み、請求項１
から６のいずれかに記載の方法によって得られる油中水ポリマー分散液。
【請求項８】
　前記介在ポリマーの重量平均分子量Mwが、前記ポリマー凝固剤の重量平均分子量Mwより
大きい、請求項７に記載の油中水ポリマー分散液。
【請求項９】
　- 3,000から20,000mPasの範囲内の溶液粘度、および/または
　- 少なくとも750mPasの塩粘度
を有する、請求項７または８に記載の油中水ポリマー分散液。
【請求項１０】
　- 10から90重量%の水、
　- 0.1から60重量%の少なくとも1種の油性物質、
　- 0.1から25重量%の少なくとも1種の油中水乳化剤、
　- 0.1から30重量%の少なくとも1種のポリマー凝固剤、および
　- 少なくとも1種の介在ポリマーであって、
　- 0.1から30重量%の少なくとも1種のラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、およ
び
　- 1.0から75重量%の少なくとも1種のラジカル重合性エチレン性不飽和コモノマーから
誘導される介在ポリマー
を含み、全ての百分率は、前記分散液の総重量に基づく、請求項７から９のいずれかに記
載の油中水ポリマー分散液。
【請求項１１】
　請求項７から１０のいずれかに記載の油中水ポリマー分散液の凝集剤としての使用。
【請求項１２】
　請求項７から１０のいずれかに記載の油中水ポリマー分散液を水性セルロース懸濁液に
添加する工程を含む、紙、板紙またはカード用厚紙の製造方法。
【請求項１３】
　前記油中水モノマー分散液に存在するポリマー凝固剤と異なる追加のポリマー凝固剤が
、前記セルロース懸濁液に添加される、請求項１２に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
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【０００１】
　本発明は、製紙において凝集剤(flocculant)、脱水(排水)助剤および歩留り向上剤とし
て有用な油中水ポリマー分散液に関する。
【背景技術】
【０００２】
　通常の乳化重合は、一般に、連続水相中に微細に分散された油相(水中油ポリマー分散
液)を必要とする。
【０００３】
　逆乳化重合においては、水溶性ポリマーが、連続油相内の分散水相(油中水ポリマー分
散液)中に生成される。形成されるポリマーは、分散水滴中に留まり、乳濁液の粘度に著
しく影響を及ぼすことはない。生成物は、高い平均分子量を有するポリマーを含むが低粘
度を示す。これは、通常の乳濁液に対して利点を提供するのみならず、乾燥生成物を形成
することに対して利点を提供する。なぜなら、逆乳濁液は、低粘度で取り扱いが容易であ
り、極めて濃いために輸送が容易になり得るためである。好適な量の水で希釈して乳化破
壊することは、容易に可能である。油中水ポリマー分散液の含水量が比較的高い場合、油
中水乳濁液を水中油乳濁液に転化するためには、少量の水しか必要としない。ポリマーは
、逆乳濁液中で小滴中に形成され、既に溶液となっているので、それは、水中に容易に分
散し、それによって粘度を劇的に増加させる。
【０００４】
　逆乳濁液を水系に分散させる場合、水の量は急に増加する。これによって、ポリマーコ
イルが広がり、その結果、乳濁液は、大幅に希釈されるのに、系の粘度は、大幅に増加す
る。例えば、1mlの油中水乳濁液を50mlの体積の水に注ぐ場合(希釈係数50)、得られる水
中油乳濁液の粘度は、例えば3倍に、さらに増加する。
【０００５】
　水溶性ホモポリマーおよび水溶性コポリマーを含む油中水ポリマー分散液は、今日、既
に広く使用されている。例えば、特に、主として石炭、アルミニウムおよび石油の原材料
抽出における、水および上水処理または排水処理における、固体の沈殿における凝集剤と
して、あるいは製糖業および製紙における助剤として使用されている。
【０００６】
　紙の製造においては、製紙完成紙料(papermaking furnish)、すなわち、通常95重量%を
上回る含水量を有するセルロース系繊維の水性スラリーが、一般的に5重量%未満の含水量
を有する紙匹(paper sheet)に形成される。それゆえ、製紙の脱水および歩留りの態様は
、製造の効率およびコストに重要である。
【０００７】
　沈殿による脱水は、その相対的に低いコストのために排水の好ましい方法である。重力
排水の後、さらなる方法、例えば、真空、圧搾、フェルトブランケット吸い取りおよび圧
搾、蒸発などが、脱水用に使用される。実際に、このような方法を組合せて所望の含水量
に紙匹を脱水、または乾燥するために使用されている。重量排水は、使用される最初の脱
水方法でもあり最も安価でもあるため、この排水プロセスの効率改善は、他の方法により
除去する必要のある水分量を減らし、それゆえ、脱水の全体効率を改善し、そのコストを
低減する。
【０００８】
　様々な化学添加剤が、形成された紙匹から脱水する速度を増加させ、紙匹上に保持され
る微細繊維および填料の量を増加させる試みとして使用されている。凝集剤および排水助
剤は、水性懸濁液中の液相からの固相の分離を最適化するために広く使用される。高分子
量水溶性ポリマーの使用は、紙の製造において著しい改善を示す。これらの高分子量ポリ
マーは、凝集剤として作用し、紙匹上に堆積する大きな綿状沈殿物を形成する。これらは
、紙匹の脱水にも役立つ。
【０００９】
　これらの高分子量水溶性ポリマーは、例えば、油中水ポリマー分散液または水中水ポリ
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マー分散液として使用し得る。
【００１０】
　例えば、米国特許第5,292,800号は、水溶性または水膨潤性ポリマーの油中水乳濁液を
開示しており、ここで、乳濁液の油相は、50重量%を下回らない植物または動物起源の油
からなる。前記油中水ポリマー乳濁液は、紙、板紙(board)および厚紙(cardboard)の生産
における歩留り向上剤および排水助剤として使用し得る。
【００１１】
　米国特許第6,117,938号は、水相が、高分子量であり、高分子量の水溶性陽イオン構造
を持つポリマーと、水溶性であり、直鎖であるかまたはより低い程度の構造を有するポリ
マーとのブレンドを含む油中水ポリマー乳濁液を開示している。このポリマーブレンドは
、製紙に見出されるものなどのセルロース懸濁液の排水に有用である。
【００１２】
　欧州特許出願第0262 945号は、ポリマーの一方をモノマー出発原料から他方のポリマー
の溶液中の重合によって形成することによる、異なる水溶性ポリマータイプの均一なブレ
ンドの形成を開示している。ポリアミンポリマーの、しばしばジメチルアミンとエピクロ
ロヒドリンと併用される好適なアミノまたはハロゲン化合物の重合により作製される水溶
性ポリアミンとのブレンドは、紙のサイジング用に特に有用である。
【００１３】
　米国特許出願第2004/0034145号は、ポリマーAおよび少なくとも1種のポリマー分散剤B
を含む水中水ポリマー分散剤を製造する方法を開示しており、これによれば、水溶性分散
剤Bを含む水相中に分散されたモノマーが、ラジカル重合にかけられる。得られる水中水
ポリマー分散液は、製紙における優れた歩留り向上剤および排水助剤である。
【００１４】
　国際公開第02/083743号および米国特許出願第2005/0183837号は、第1の水溶性ポリマー
および第1の水溶性ポリマーの存在下で重合させて第2の水溶性ポリマーを形成する1種ま
たは複数の水溶性モノマーを含む水溶性挿入錯体を開示している。挿入錯体は、製紙にお
いて使用し得る。挿入錯体は、紙匹の形成および形成された紙匹の脱水の促進を助けるた
めに抄紙機上の好適な位置において添加される。
【００１５】
　欧州特許第819 651号は、(i)水溶性非イオン性モノマー、陽イオン性コモノマーおよび
陽イオン性ポリマーの水溶液を形成し、(ii)この水溶液を十分な量の炭化水素油中に乳化
して油中水乳濁液を形成し、(iii)これらのモノマーを重合することによって調製される
スラッジ脱水組成物を開示している。
【００１６】
　欧州特許第807 646号は、それによって液体の放出量の減少および液体拡散性の増加が
確実になる吸水性樹脂の調製方法を開示している。この調製方法においては、吸水性樹脂
は、水溶性エチレン性不飽和モノマーの重合によって調製される。水溶性エチレン性不飽
和モノマーの重合は、水溶性エチレン性不飽和モノマーの重合から得られる吸水性樹脂と
異なる吸水速度を有する吸水性樹脂の存在下で行うことができる。好ましい一様式におい
ては、重合は、逆相懸濁重合法によって実施される。
【００１７】
　米国特許出願第2002/188040号は、第1の水溶性ポリマーおよび第1の水溶性ポリマーの
存在下で重合させて第2の水溶性ポリマーを形成する1種または複数の水溶性モノマーを含
む水溶性挿入錯体を開示している。水溶性挿入錯体は、不溶性ポリマー粒子を含まない水
溶液を形成する。挿入錯体は、それらの有効量を廃棄スラッジに添加することによって廃
棄スラッジを処理するために使用し得る。挿入錯体は、抄紙機上の好適な位置で、それら
の有効量をパルプまたは形成シートに添加することによって製紙にも使用し得る。挿入錯
体は、さらに、所望の粘度、レオロジーまたは流れ曲線特性をもたらすために、それらの
有効量を水性媒体に添加することによって、水系においてレオロジー調節剤として使用し
得る。
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【先行技術文献】
【特許文献】
【００１８】
【特許文献１】米国特許第5,292,800号
【特許文献２】米国特許第6,117,938号
【特許文献３】欧州特許出願第0262 945号
【特許文献４】米国特許出願第2004/0034145号
【特許文献５】国際公開第02/083743号
【特許文献６】米国特許出願第2005/0183837号
【特許文献７】欧州特許第819 651号
【特許文献８】欧州特許第807 646号
【特許文献９】米国特許出願第2002/188040号
【非特許文献】
【００１９】
【非特許文献１】W.C. Griffin、Journal of the Society of the Cosmetic Chemist、1
巻(1950年)、311頁
【非特許文献２】Paul C. Hiemenz、Polymer Chemistry、Marcel Dekker New York、1984
年、7.2章
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００２０】
　パルプまたは紙の製造の効率を増加させるための新たな歩留り向上剤および脱水(排水)
助剤を開発することが引き続き必要である。
【課題を解決するための手段】
【００２１】
　驚くべきことに、
(a)水、油性物質、油中水乳化剤、ポリマー凝固剤(coagulant)、ラジカル重合性(アルク)
アクリル酸誘導体、および、場合によって、1種または複数のラジカル重合性、エチレン
性不飽和コモノマーを含む油中水モノマー分散液を調製する工程、および
(b)ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、および、場合によって存在する1種または
複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーをラジカル重合させ、それにより介
在ポリマー(intercalated polymer)を得る工程、
を含む方法によって得られる油中水ポリマー分散液によって、歩留りおよび脱水(排水)特
性が改善されることが分かり、
ここで、ポリマー凝固剤は、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウム
ハライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、お
よびアルケニルトリアルキルアンモニウムハライドからなる群から選択される少なくとも
1種の陽イオン性モノマーから誘導される。
【００２２】
　ポリマー凝固剤を含む油中水モノマー分散液中のラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘
導体のin situ重合によって、ポリマー生成物が、ポリマー凝固剤中に挿入されている油
中水ポリマー分散液(相互侵入複合体(interpenetrating complex))が得られる。
【００２３】
　このタイプの油中水ポリマー分散液は、ポリマー凝固剤の不存在下においてモノマーを
重合させること、およびその後にポリマー凝固剤を添加することによっては得られず、重
合反応の間にポリマー凝固剤が存在している必要がある。
【００２４】
　さもなければ、異なる特性を示す異なる生成物が得られる。特に、一方では、ポリマー
凝固剤の水性分散液を、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、および、場合によっ
て、1種または複数のラジカル重合性エチレン性不飽和コモノマーを重合させることによ
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って別に得られた油中水分散液に添加する場合、ポリマー凝固剤の水性分散液中に含まれ
る水は、得られる混合物の含水量を増加させる。一般的に、水を追加すると、油中水ポリ
マー分散液を水中油ポリマー分散液に変換する、または少なくとも塊もしくは粒状物の形
成を引き起こす。他方、ポリマー凝固剤の粉末(すなわち、水:油の比に影響を与えないた
めに水を含まない)を添加する場合、油中水ポリマー分散液の水相にポリマー凝固剤を溶
解することは事実上不可能である。
【００２５】
　本発明による油中水ポリマー分散液の含水量は、均衡が取れている。一方では、含水量
は、安定な条件下での重合を可能にさせるために十分に高い。重合の間の含水量が低すぎ
ると、熱の放散が不十分であり、重大な問題を引き起こす。他方、含水量は、輸送コスト
を低く保つために十分に低い。
【図面の簡単な説明】
【００２６】
【図１】従来の油中水ポリマー分散液と比較した本発明による特定の油中水ポリマー分散
液の総歩留り値および灰分歩留り値を示す図である。
【図２】先行技術の分散液と比較した本発明による油中水ポリマー分散液の脱水(排水)性
能を示す図である。
【図３】先行技術の分散液と比較した本発明による油中水ポリマー分散液の脱水(排水)性
能を示す図である。
【図４】先行技術の分散液と比較した本発明による油中水ポリマー分散液の脱水(排水)性
能を示す図である。
【図５】先行技術の分散液と比較した本発明による油中水ポリマー分散液の脱水(排水)性
能を示す図である。
【図６】先行技術の分散液と比較した本発明による油中水ポリマー分散液の脱水(排水)性
能を示す図である。
【発明を実施するための形態】
【００２７】
　本発明の第1の態様は、
(a)水、油性物質、油中水乳化剤、ポリマー凝固剤、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸
誘導体、および、場合によって、1種または複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コ
モノマーを含む油中水モノマー分散液を調製する工程、および
(b)ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、および、場合によって存在する1種または
複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーをラジカル重合させ、それにより介
在ポリマーを得る工程
を含む油中水ポリマー分散液の調製方法に関する。ここで、ポリマー凝固剤は、(アルク)
アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、(アルク)アクリロイルオキ
シアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、およびアルケニルトリアルキルアンモニ
ウムハライドからなる群から選択される少なくとも1種の陽イオン性モノマーから誘導さ
れる。
【００２８】
　「油中水分散液」という用語は、当技術分野で十分に受け入れられている。通常、この
用語は、連続相が油であり、不連続相が水であり、不連続水相が連続油相中に分散してい
る分散液(乳濁液)を意味する。好ましくは、本発明による「油中水モノマー分散液」は、
少なくとも、水、油性物質、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、油中水乳化剤、
ポリマー凝固剤、および、場合によって、1種または複数のラジカル重合性エチレン性不
飽和コモノマーを含む。同様に、好ましくは、本発明による「油中水ポリマー分散液」は
、少なくとも、水、油性物質、油中水乳化剤、ポリマー凝固剤、およびラジカル重合性(
アルク)アクリル酸誘導体のラジカル重合によって得られるポリマー、および、場合によ
って1種または複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーを含む。上記の成分
のそれぞれは、以下でより完全に説明され定義される。
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【００２９】
　化学凝固(chemical coagulation)、すなわち、懸濁粒子およびコロイド粒子をそれらが
互いに付着するように改変することは、化学処理プロセスの1種である。凝固は、電荷の
中和または粒子間の析力の減少を引き起こすプロセスである。凝集(flocculation)は、よ
り大きな塊(「綿状沈殿物」)への粒子の集合体である。凝固は、ほぼ瞬間に起こるが、凝
集は、綿状沈殿物が成長するためにいくらかの時間を必要とする。本明細書の目的では、
「ポリマー凝固剤」という用語は、好ましくは、水溶性または水分散性の、好ましくは、
高度にイオン性の、比較的低分子量のポリマーを意味する。水中の粒子および有機物質に
関連した全体の電荷が負である場合、例えば、製紙において処理されるセルロース繊維懸
濁液の場合、正に帯電した凝固剤が、電荷を中和するために好ましく添加される。ポリマ
ー凝固剤および介在ポリマーは、凝固剤(coagulant)および/または凝集剤(flocculant)と
して役立ち得る。
【００３０】
　本明細書の目的では、「水溶性」という用語は、好ましくは、少なくとも10g l-1、よ
り好ましくは、少なくとも25 g l-1、さらにより好ましくは、少なくとも50g l-1、さら
により好ましくは、少なくとも100g l-1、最も好ましくは、少なくとも250g l-1、および
、特には、少なくとも500g l-1の室温における純水中の溶解度を意味する。
【００３１】
　本明細書の目的では、「介在ポリマー」という用語は、ラジカル重合性(アルク)アクリ
ル酸誘導体、および、場合によって、1種または複数のラジカル重合性、エチレン性不飽
和コモノマーを含むモノマー組成物を、ポリマー凝固剤の存在下で重合させるin situ重
合反応により得られるポリマーを意味する。
【００３２】
　(アルク)アクリル酸誘導体、および、場合によって存在する1種または複数のラジカル
重合性、エチレン性不飽和コモノマーのラジカル重合の間にポリマー凝固剤が存在するこ
とは、得られる油中水ポリマー分散液の特性に不可欠であることは強調されるべきである
。ポリマー凝固剤の不存在下においてモノマーを重合させること、および、その後にポリ
マー凝固剤を添加することによってでは、同一の油中水ポリマー分散液は得られない。ポ
リマー凝固剤は、油中水分散液の一部であり、その中には (アルク)アクリル酸誘導体、
および、場合によって存在する1種または複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモ
ノマーから重合させて得られる介在ポリマーが含まれている。換言すれば、重合反応によ
って得られる介在ポリマーは、最初に存在するポリマー凝固剤に何らかの形で組み込まれ
ている。
【００３３】
　しかし、ポリマー凝固剤および介在ポリマーの得られる相互侵入ポリマー系の内部構造
は、ポリマー凝固剤および同じモノマーから介在ポリマーとして別々に得られるポリマー
を単純に混合することによっては再現することができない。
【００３４】
　本発明による油中水モノマー分散液は、水、好ましくは、脱イオン水を含む。含水量は
、0.01から99.99重量%まで変わり得る。好ましくは、含水量は、油中水モノマー分散液の
総重量に対して、10から90重量%、より好ましくは15から85重量%、さらにより好ましくは
20から80重量%、さらにより好ましくは25から75重量%、より好ましくは30から70重量%、
および、特には35から65重量%の範囲内である。好ましい一実施形態においては、含水量
は、油中水モノマー分散液の総重量に対して、30から50重量%、より好ましくは32から48
重量%、さらにより好ましくは34から46重量%、さらにより好ましくは36から44重量%、最
も好ましくは38から42重量%、および、特には39から41重量%の範囲内である。
【００３５】
　本発明による油中水モノマー分散液は、1種または複数の油性物質をさらに含む。好ま
しくは、油性物質は、水と実質的に不混和性(油相)の不活性有機液体である。これに関し
て、「水と実質的に不混和性」とは、室温での純水中の純粋な油性物質の溶解度が、好ま
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しくは10mg l-1未満、より好ましくは1.0mg l-1未満、さらにより好ましくは0.1 mg l-1

未満、さらにより好ましくは0.01 mg l-1未満、最も好ましくは1.010-3 mg l-1未満、お
よび、特には1.010-4　mg l-1未満であることを意味する。「不活性」という用語は、油
性物質それ自体は、好ましくは、ラジカル重合性エチレン性不飽和官能基を含まないこと
を意味する。油性物質の含有量は、0.01から99.99重量%まで変わり得る。好ましくは、油
性物質の含有量は、油中水モノマー分散液の総重量に対して、0.1から60重量%、より好ま
しくは1.0から55重量%、さらにより好ましくは2.5から50重量%、さらにより好ましくは5.
0から45重量%、最も好ましくは10から40重量%、および、特には15から35重量%の範囲内で
ある。好ましい一実施形態においては、油性物質の含有量は、油中水分散液の総重量に対
して、14から34重量%の範囲内、より好ましくは16から32重量%、さらにより好ましくは18
から30重量%、さらにより好ましくは20から28重量%、最も好ましくは22から26重量%、お
よび、特には23から25重量%である。
【００３６】
　油性物質は、実質的に純粋な化合物でもよく、または様々な化合物の混合物でもよい。
油性物質は、ラジカル重合反応を妨げない任意の不活性脂肪族および/または芳香族疎水
性液体でもよい。このような疎水性液体の例には、ベンゼン、キシレン、トルエン、鉱油
、パラフィン、イソパラフィン油、灯油、ナフサ、ワックス、植物油など、およびこれら
の混合物が含まれる。油性物質は、好ましくは、直鎖、環状および/または分枝の炭化水
素であり、好ましくは6から30個の炭素原子、より好ましくは8から24個の炭素原子、さら
により好ましくは10から22個の炭素原子、最も好ましくは12から20個の炭素原子、および
、特には14から18個の炭素原子を含む。好ましくは、炭化水素は脂肪族である。好ましく
は、油性物質は、1.0g ml-1未満、より好ましくは0.9 g ml-1未満、さらにより好ましく
は0.85 g ml-1未満、最も好ましくは0.83 g ml-1未満、および、特には0.82 g ml-1未満
の密度を有する。好ましくは、油性物質は、-150℃から50℃、より好ましくは-120℃から
20℃、さらにより好ましくは-100℃から0℃、最も好ましくは-90℃から-50℃、および、
特には-80℃から-60℃の範囲内の流動点(凝固点)を有する。
【００３７】
　好ましい一実施形態においては、油性物質は、ドデカン、トリデカン、テトラデカン、
ペンタデカン、ヘキサデカン、ヘプタデカン、オクタデカン、ノナデカンおよびエイコサ
ンからなる群から選択される1種または複数の脂肪族炭化水素を含み、ヘキサデカンは特
に好ましい。好適な油性物質は、好ましくは、芳香族を含まない、および、好ましくは、
2重量%を上回らないC15炭化水素、少なくとも約60重量%のC16炭化水素および約40重量%を
上回らないC17炭化水素を含むC16-C20炭化水素の混合物である。
【００３８】
　別の好ましい実施形態においては、油性物質は、例えば、天然物の油性抽出物の形態に
おける、純粋なまたは混合物としてのモノ-、ジ-およびトリグリセリドなどの植物または
動物起源の油、例えば、オリーブ油、大豆油、ひまわり油、ひまし油、ゴマ油、トウモロ
コシ油、落花生油、レイプシードオイル(rapeseed oil)、亜麻仁油、アーモンド油、コル
ザオイル(colza oil)、サフラワー油、およびそれらのラフィネート、例えば、それらの
水素化または部分水素化生成物および/またはそれらのエステル、特に、メチルおよびエ
チルエステルを含む。この油性物質は、脂肪族炭化水素および植物油の混合物も含み得る
。
【００３９】
　さらに別の好ましい実施形態においては、油性物質は、脂肪酸エステルを含む。直鎖飽
和脂肪酸、特に11個を上回る炭素原子のアルキル鎖長を有する脂肪酸、好ましくは、ラウ
リン酸、ミリスチン酸、パルミチン酸、ステアリン酸およびオレイン酸のアルコールとの
エステルは、特に好ましく使用される。脂肪酸エステルは、単独でまたは好ましくは炭化
水素または炭化水素の混合物と一緒に使用される。
【００４０】
　本発明による油中水モノマー分散液は、1種または複数の油中水乳化剤をさらに含む。
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乳化剤は、乳濁液を安定化する物質であり、しばしば、界面活性剤である。好ましくは、
油中水乳化剤は、2から9、より好ましくは3から8、さらにより好ましくは3.5から7.5、最
も好ましくは4から7、および、特には4.0から6.5の範囲内のHLB(親水性-親油性バランス)
値を有する　(HLB値の定義については、W.C. Griffin、Journal of the Society of the 
Cosmetic Chemist、1巻(1950年)、311頁を参照されたい)。好ましくは、油中水乳化剤の
含有量は、油中水モノマー分散液の総重量に対して、0.01から25重量%、より好ましくは0
.1から10重量%、さらにより好ましくは0.5から5.0重量%、さらにより好ましくは1.0から4
.0重量%、最も好ましくは1.5から3.5重量%、および、特には1.8から3.0重量%の範囲内で
ある。好ましくは、油性物質の油中水乳化剤に対する相対重量比は、30:1から2:1、より
好ましくは25:1から3:1、最も好ましくは20:1から4:1、および、特には15:1から5:1の範
囲内である。
【００４１】
　好適な油中水乳化剤は、当業者に知られている。陰イオン性、陽イオン性、両性イオン
性または非イオン性界面活性剤を、油中水乳化剤として使用することができ、非イオン性
界面活性剤が好ましい。油中水乳化剤の例には、グリシジルエーテルの多価アルコールと
のアルコキシル化反応生成物;モノオレエート、ジオレエート、モノステアレート、ジス
テアレートおよびパルミテートステアレートなどのモノ-、ジ-およびポリグリセロールの
脂肪酸エステル;ソルビタンモノオレエート、ソルビタンジオレエート、ソルビタントリ
オレエート、ソルビタンモノステアレートおよびソルビタントリステアレートなどのソル
ビタン脂肪酸エステル;ペンタエリトリチルモノミリステート、ペンタエリトリチルモノ
パルミテートまたはペンタエリトリチルジパルミテートなどのペンタエリトリトールの脂
肪酸エステル;モノオレエートなどのポリエチレングリコールソルビタン脂肪酸エステル;
モノオレエートおよびトリオレエートなどのポリエチレングリコールマンニトール脂肪酸
エステル;グルコースモノオレエートおよびグルコースモノステアレートなどのグルコー
ス脂肪酸エステル;トリメチロールプロパンジステアレート;イソプロピルアミドのオレイ
ン酸との反応生成物;グリセロールソルビタン脂肪酸エステル;アルカノールアミド、ヘキ
サデシルナトリウムフタレートおよびデシルナトリウムフタレートが含まれる。好ましく
は、油中水乳化剤は、ソルビタン脂肪酸エステルおよびポリオキシエチレンソルビタン脂
肪酸エステルからなる群から選択される。
【００４２】
　好ましい一実施形態においては、本発明による油中水モノマー分散液は、第2の乳化剤
をさらに含む。好ましくは、第2の乳化剤は、7から16、より好ましくは8から15、さらに
より好ましくは9から14、最も好ましくは9.5から13.5、および、特には10から13の範囲内
のHLB(親水性-親油性バランス)値を有する。好ましくは、第2の乳化剤の含有量は、油中
水モノマー分散液の総重量に対して、0.005から25重量%、より好ましくは0.01から10重量
%、さらにより好ましくは0.05から5.0重量%、さらにより好ましくは0.1から2.0重量%、最
も好ましくは0.3から1.5重量%、および、特には0.5から1.0重量%の範囲内である。
【００４３】
　第2の乳化剤の例には、脂肪アルコールエトキシレートなどのエトキシル化アルコール;
マンニチルモノラウレートまたはマンニチルモノパルミテートなどのマンニトールの脂肪
酸エステル;エトキシル化アルキルアミン;およびアルキルフェノールエトキシレートが含
まれる。
【００４４】
　本発明による油中水モノマー分散液は、1種または複数のポリマー凝固剤をさらに含み
、少なくとも1種のポリマー凝固剤が、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルア
ンモニウムハライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハ
ライド、およびアルケニルトリアルキルアンモニウムハライドからなる群から選択される
少なくとも1種の陽イオン性モノマーから誘導される。
【００４５】
　好ましくは、ポリマー凝固剤は、水溶性または水膨潤性である。好ましくは、ポリマー
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凝固剤の含有量は、油中水モノマー分散液の総重量に対して、0.01から30重量%、より好
ましくは0.1から20重量%、さらにより好ましくは0.5から15重量%、さらにより好ましくは
1.0から10重量%、最も好ましくは3.0から8.0重量%、および、特には4.5から6.5重量%の範
囲内である。
【００４６】
　好ましくは、ポリマー凝固剤は、少なくとも90%、より好ましくは、少なくとも95%、さ
らにより好ましくは、少なくとも98%、さらにより好ましくは、少なくとも99%、最も好ま
しくは、少なくとも99.5%、および、特には、少なくとも99.9%の重合度を示す。
【００４７】
　好ましくは、ポリマー凝固剤の重量平均分子量Mwは、50,000から1,500,000g mol-1、よ
り好ましくは75,000から1,250,000g mol-1、さらにより好ましくは100,000から1,000,000
g mol-1、さらにより好ましくは120,000から750,000g mol-1、最も好ましくは140,000か
ら400,000g mol-1、および、特には150,000から200,000g mol-1の範囲内である。好まし
い一実施形態においては、ポリマー凝固剤の重量平均分子量Mwは、75,000から350,000g m
ol-1の範囲内である。
【００４８】
　好ましくは、ポリマー凝固剤の分子量分散Mw/Mnは、1.0から4.0、より好ましくは1.5か
ら3.5、および、特には1.8から3.2の範囲内である。
【００４９】
　好ましくは、ポリマー凝固剤は、100から850mPas、より好ましくは150から800mPas、さ
らにより好ましくは200から750mPas、さらにより好ましくは250から700mPas、最も好まし
くは300から650mPas、および、特には350から600mPasの範囲内の製品粘度(スピンドルno.
1、10rpm、20℃、RVT DV-2粘度計)を有する。
【００５０】
　好ましい一実施形態においては、ポリマー凝固剤は、ホモポリマーまたはコポリマーで
ある。ポリマー凝固剤がコポリマーである場合、これは、好ましくは、少なくとも1種の
陽イオン性モノマーおよび少なくとも1種の非イオン性コモノマーから誘導される(下記を
参照されたい)。
【００５１】
　これに関して、「から誘導される」は、ポリマー凝固剤のポリマー主鎖は、繰り返し単
位を含み、すなわち、繰り返し単位は、ポリマー凝固剤のポリマー主鎖中に組み込まれて
おり、これらの繰り返し単位は、重合反応の過程で対応するモノマーから形成されること
を意味する。例えば、ポリマー凝固剤が、塩化メチルで四級化されたジメチルアミノプロ
ピルアクリルアミド(DIMAPA quat.)から誘導される場合、次の繰り返し単位が、ポリマー
主鎖:
【００５２】
【化１】

【００５３】
に組み込まれる。
【００５４】
　ポリマー凝固剤が、少なくとも1種の陽イオン性モノマー(例えば、DIMAPA quat.)およ
び少なくとも1種の非イオン性コモノマー(例えば、アクリルアミド)のコポリマーである
場合、陽イオン性モノマーの含有量は、ポリマー凝固剤中に組み込まれている全てのモノ
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マーの総重量に対して、好ましくは、少なくとも50重量%、より好ましくは、少なくとも6
0重量%、さらにより好ましくは、少なくとも70重量%、さらにより好ましくは、少なくと
も80重量%、最も好ましくは、少なくとも90重量%、および、特には、少なくとも95重量%
である。
【００５５】
　好ましくは、ポリマー凝固剤は、1種または複数の陽イオン性モノマーから、より好ま
しくは単一の陽イオン性モノマーから誘導される。
【００５６】
　ポリマー凝固剤は、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハライ
ド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライドおよびアル
ケニルトリアルキルアンモニウムハライドからなる群から選択される1種または複数の陽
イオン性モノマーから誘導される。好ましくは、前述の陽イオン性モノマーは、6から25
個の炭素原子、より好ましくは7から20個の炭素原子、最も好ましくは7から15個の炭素原
子、および、特には8から12個の炭素原子を含む。
【００５７】
　好ましくは、ポリマー凝固剤は、
-30から100重量%の(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハライド
、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライドおよび/また
はアルケニルトリアルキルアンモニウムハライド、および
-0から70重量%の非イオン性コモノマー
から誘導(合成)される。
【００５８】
　好ましい一実施形態においては、ポリマー凝固剤は、一般式(I)によるモノマーから誘
導される
【００５９】
【化２】

【００６０】
 [式中、
　R1は、直鎖または分枝C1～8アルキレン、好ましくはエチル、プロピル、ブチルまたは
ペンチルであり;
　R2, R3, R4およびR5は、互いに独立に水素、C1～C6アルキル、好ましくはメチル、エチ
ルまたはプロピル;C5～C10アリール、好ましくはフェニル;またはC6～C16アリールアルキ
ル、好ましくはベンジルであり;
　Aは、O、NHまたはR6がC1～C6アルキルであるNR6であり、好ましくはNHであり;
　Xは、ハロゲン、擬ハロゲン、アルキルカルボキシレートまたはアルキルサルフェート
、好ましくは塩素である]。
【００６１】
　好ましくは、R3、R4およびR5は、同一である。好ましい一実施形態においては、Aは、O
またはNHであり、R1は、エチレンまたはプロピレンであり、R2は、水素またはメチルであ
り、R3、R4およびR5は、メチルである。一般式(I)によるモノマーは、塩化メチルで四級
化されたジメチルアミノエチル(メタ)アクリレート(ADAMS quat.)などのエステル(A = O)
でもよい。しかし、好ましくは、一般式(I)によるモノマーは、アミド(A = NH)、特に塩
化メチルで四級化されたジメチルアミノプロピルアクリルアミド(DIMAPA quat.)である。
【００６２】
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　好ましくは、アルキルまたはアルキレン基に1から3個のC原子を有する、プロトン化さ
れた、または四級化されたジアルキルアミノアルキル(メタ)アクリレートまたはジアルキ
ルアミノアルキル(メタ)アクリルアミドが、一般式(I)によるモノマーとして使用され、
より好ましくは、ジメチルアミノプロピル(メタ)アクリレート、ジメチルアミノエチル(
メタ)アクリレート、ジメチルアミノメチル(メタ)アクリレート、ジメチルアミノエチル(
メタ)アクリルアミドおよび/またはジメチルアミノプロピル(メタ)アクリルアミドの塩化
メチルで四級化されたアンモニウム塩が使用される。ジメチルアミノエチルアクリレート
およびジメチルアミノプロピルアクリルアミドを使用することが好ましい。
【００６３】
　塩基性モノマーは、無機酸もしくは有機酸で中和された形態で、または四級化された形
態で使用され、このような四級化は、好ましくは、硫酸ジメチル、硫酸ジエチル、塩化メ
チル、塩化エチルもしくは塩化ベンジルを用いて実施される。好ましい一実施形態におい
ては、塩化メチルまたは塩化ベンジルで四級化されたモノマーが使用される。
【００６４】
　ポリマー凝固剤がコポリマーまたはターポリマーである場合、これは、好ましくは、少
なくとも1種の非イオン性コモノマーと組み合わせて、(アルク)アクリルアミドアルキル
トリアルキルアンモニウムハライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキル
アンモニウムハライド、およびアルケニルトリアルキルアンモニウムハライドからなる群
から選択される少なくとも1種の陽イオン性モノマーから誘導される。好適な非イオン性
コモノマーには、一般式(II)の化合物が含まれる
【００６５】

【化３】

【００６６】
[式中、
R7は、水素またはメチルを表し、
R8およびR9は、互いに独立に、水素、1から5個のC原子を有するアルキルまたはヒドロキ
シアルキルを表す]。
【００６７】
　一般式(II)の化合物の例には、(メタ)アクリルアミド、N-メチル(メタ)アクリルアミド
、N-イソプロピル(メタ)アクリルアミド、または、N,N-置換(メタ)アクリルアミド、例え
ば、N,N-ジメチル(メタ)アクリルアミド、N,N-ジエチル(メタ)アクリルアミド、N-メチル
-N-エチル(メタ)アクリルアミド、またはN-ヒドロキシエチル(メタ)アクリルアミドが含
まれる。
【００６８】
　さらなる好適な非イオン性コモノマーには、一般式(III)の両親媒性化合物が含まれる
【００６９】
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【化４】

【００７０】
[式中、
R10は、水素またはメチルを表し、
R11は、2から6個の炭素原子を有するアルキレンを表し、
R12は、8から32個の炭素原子を有する水素、アルキル、アリールまたはアラルキルを表し
、
Bは、OまたはNR13を表し、R13は、1から4個の炭素原子を有するアルキルを表し、
nは、1から50、好ましくは1から20の整数を表す]。
【００７１】
　一般式(III)の両親媒性化合物の例には、脂肪族アルコールでエーテル化されている、(
メタ)アクリル酸およびポリエチレングリコール(10から50個のエチレンオキシド単位)の
反応生成物、または(メタ)アクリルアミドを用いた対応する反応生成物が含まれる。
【００７２】
　追加の水溶性分散剤成分をポリマー凝固剤と一緒に使用する場合、ポリマー凝固剤の前
記追加の水溶性分散剤成分に対する重量比は、好ましくは、1:0.01から1:0.5、より好ま
しくは1:0.01から1:0.3の範囲内である。一例として、セルロース誘導体、ポリビニルア
セテート、デンプン、デンプン誘導体、デキストラン、ポリビニルピロリドン、ポリビニ
ルピリジン、ポリエチレンイミン、ポリアミン、ポリビニルイミダゾール、ポリビニルス
クシンイミド、ポリビニル-2-メチルスクシンイミド、ポリビニル-1,3-オキサゾリジン-2
-オン、ポリビニル-2-メチルイミダゾリンおよび/またはこれらのそれぞれの、マレイン
酸、無水マレイン酸、フマル酸、イタコン酸、無水イタコン酸、(メタ)アクリル酸、(メ
タ)アクリル酸および/または(メタ)アクリルアミド化合物の塩とのコポリマーに、追加の
水溶性分散剤成分として言及し得る。
【００７３】
　本発明による油中水モノマー分散液は、1種または複数のラジカル重合性(アルク)アク
リル酸誘導体をさらに含む。これに関して、「(アルク)アクリル」は、アクリルおよびア
ルカクリルを意味し、例えば、アクリルおよびメタクリルを含む。好ましい一実施形態に
おいては、「(アルク)アクリル」は、「(メタ)アクリル」である。「誘導体」という用語
は、アルキルアルコール、アルキルチオールおよびアルキルアミンなどの、好適な反応条
件下で、場合によって活性化後に(アルク)アクリル酸と反応し得る他の化合物と(アルク)
アクリル酸との反応生成物を意味する。(アルク)アクリル酸と反応し得る前記化合物は、
アリール部分、ヘテロアリール部分、ハロゲン残基、ヒドロキシル残基、カルボキシル残
基、三級アミン残基、四級化されたアンモニウム残基などの、それら自体は、所与の反応
条件下で(アルク)アクリル酸と反応し得ないさらなる官能基を有し得る。好ましいラジカ
ル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、陽イオン性ラジカル重合性(アルク)アクリル酸エ
ステル、(アルク)アクリル酸チオエステルおよび(アルク)アクリル酸アミドである。
【００７４】
　好ましくは、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、水溶性であり、好ましくは
陽イオン性である。好ましくは、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体の含有量は、
油中水モノマー分散液の総重量に対して、0.1から30重量%、より好ましくは0.5から25重
量%、さらにより好ましくは1.0から20重量%、さらにより好ましくは2.5から17.5重量%、
最も好ましくは5.0から15重量%、および、特には7.0から9.0重量%の範囲内である。
【００７５】
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　好ましい一実施形態においては、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、(アル
ク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハライドおよび(アルク)アクリロ
イルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライドからなる群から選択される1種ま
たは複数の陽イオン性モノマーから誘導される。好ましくは、前述の陽イオン性モノマー
は、6から25個の炭素原子、より好ましくは7から20個の炭素原子、最も好ましくは7から1
5の炭素原子、および、特には8から12個の炭素原子を含む。
【００７６】
　好ましくは、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、上に定義された一般式(I)
によるモノマーである。一般式(I)によるラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、
アミド(A = NH)、例えば、塩化メチルで四級化されたジメチルアミノプロピルアクリルア
ミド(DIMAPA quat.)でもよい。しかし、好ましくは、一般式(I)によるラジカル重合性(ア
ルク)アクリル酸誘導体は、エステル(A = O)、特に塩化メチルで四級化されたジメチルア
ミノエチル(メタ)アクリレートである(ADAME quat.)。
【００７７】
　ポリマー凝固剤が、(アルク)アクリル酸誘導体からも誘導される場合、前記(アルク)ア
クリル酸誘導体は、油中水モノマー分散液中に含まれるラジカル重合性(アルク)アクリル
酸誘導体と異なっていてもよく、または同一でもよい。好ましくは、両方のモノマーは、
介在ポリマーの繰り返し単位が、ポリマー凝固剤の繰り返し単位と異なるように互いに異
なる。したがって、ポリマー凝固剤および介在ポリマーは、好ましくは、互いに異なり、
前記差異は、異なる分子量および/または化学構造、さらに異なるモノマー組成などの物
理的変数を場合によって含む。
【００７８】
　好ましくは、本発明による油中水モノマー分散液は、1種または複数のラジカル重合性
、エチレン性不飽和コモノマーをさらに含む。これらの条件下で、本発明による方法の工
程(b)において得られる介在ポリマーは、ホモポリマーではなくコポリマーまたは、例え
ば、ターポリマーである。好ましくは、エチレン性不飽和コモノマーは、水溶性であり、
好ましくは非イオン性である。好ましくは、1種または複数のエチレン性不飽和コモノマ
ーの含有量は、油中水モノマー分散液の総重量に対して、1.0から90重量%、より好ましく
は2.5から75重量%、さらにより好ましくは5から60重量%、さらにより好ましくは10から50
重量%、最も好ましくは20から40重量%、および、特には25から35重量%の範囲内である。
【００７９】
　好適なエチレン性不飽和コモノマーには、上に定義された、一般式(II)の化合物および
一般式(III)の両親媒性化合物が含まれる。
【００８０】
　好ましくは、1種または複数のエチレン性不飽和コモノマーは、(アルク)アクリルアミ
ド、より好ましくはアクリルアミドを含む。
【００８１】
　好ましい一実施形態においては、油中水モノマー分散液が、1種または複数のエチレン
性不飽和コモノマーを含む場合、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体の含有量は、
ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体およびラジカル重合性、エチレン性不飽和コモ
マーの総重量に対して、0.1から50mol%、より好ましくは1.0から40mol%、さらにより好ま
しくは2.0から30mol%、さらにより好ましくは3.0から20mol%、最も好ましくは5.0から15m
ol%、および、特には8.0から12mol%の範囲内である。
【００８２】
　好ましい一実施形態においては、油中水モノマー分散液は、陽イオン性ラジカル重合性
(アルク)アクリル酸誘導体および1種または複数の非イオン性エチレン性不飽和コモノマ
ーを含む。好ましくは、陽イオン性ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体の含有量(
陽イオン性(cationicity))は、陽イオン性ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体およ
び非イオン性ラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーの総量に対して、0.1から75
重量%、より好ましくは1.0から65重量%、さらにより好ましくは2.0から55重量%、さらに
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より好ましくは5.0から45重量%、最も好ましくは10から40重量%、および、特には15から3
5重量%の範囲内である。
【００８３】
　好ましくは、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体r1のラジカル反応性比およびラ
ジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーr2のラジカル反応性比は、それぞれ、0.01か
ら100、より好ましくは0.02から50、さらにより好ましくは0.05から20、最も好ましくは0
.1から10、および、特には0.2から5の範囲内である。これに関連して、r1は、(アルク)ア
クリル酸誘導体のラジカルを含む2つの伝搬定数の比として定義される。この比は、ラジ
カルに付加する同じタイプのモノマーの伝搬定数(k11)を、コモノマーの付加の伝搬定数(
k12)に対して常に比をとり、すなわち、r1 = k11/k12である。同様に、r2 = k22/k21であ
る。さらなる詳細については、例えば、Paul C. Hiemenz、Polymer Chemistry、Marcel D
ekker New York、1984年、7.2章を参照し得る。
【００８４】
　本発明による油中水モノマー分散液の特に好ましい実施形態においては、
- 油性物質は、6から30個の炭素原子を含む脂肪族炭化水素であり、
- ポリマー凝固剤は、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハライ
ドを含む1種または複数のモノマーから誘導され、
- ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体は、(アルク)アクリロイルオキシアルキルト
リアルキルアンモニウムハライドであり、かつ/または
- ラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーは、(アルク)アクリルアミドを含む。
【００８５】
　本発明による方法の工程(a)においては、水、油性物質、油中水乳化剤、ポリマー凝固
剤、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、および、場合によって1種または複数の
ラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーを含む油中水モノマー分散液が調製され;
ここで、ポリマー凝固剤は、(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウム
ハライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、お
よびアルケニルトリアルキルアンモニウムハライドかなる群から選択される少なくとも1
種の陽イオン性モノマーから誘導される。
【００８６】
　油中水モノマー分散液の調製は、当業者に知られている。成分は、同時にまたは連続的
に添加し得る。好ましくは、水相および油相は、互いに別々に調製され、その後、油中水
モノマー分散液を得るために一緒にされる。
【００８７】
　成分は、通常の手段で、例えば、液体を流し込みまたは滴下することによって、粉末を
添加することなどによって添加し得る。
【００８８】
　好ましくは、水相は、水、ポリマー凝固剤、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体
、および、あるとすればラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーの均一な溶液を含
む。水相および油相を一緒にする前に、キレート剤、緩衝剤(酸および/または塩基)、分
岐剤、架橋剤、連鎖移動剤などの追加の成分を、水相に添加してもよい。
【００８９】
　好適な分岐剤、架橋剤および連鎖移動剤は、当業者に知られている。しかし、好ましく
は、分岐剤、架橋剤または連鎖移動剤は、添加されない。
【００９０】
　好ましくは、水相のpHは、1.0から5.0、より好ましくは1.5から4.5、さらにより好まし
くは2.0から4.0、および、最も好ましくは2.5から3.5の範囲内の値に調節される。pH値は
、それぞれ、好適な酸および塩基を用いて調節してもよい。好ましい酸は、ギ酸、酢酸、
塩酸および硫酸などの有機酸および無機酸である。
【００９１】
　好ましくは、油相は、油性物質および油中水乳化剤の均一な溶液を含む。水相および油
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相を一緒にする前に、追加の陰イオン性、陽イオン性、両性イオン性または非イオン性の
界面活性剤またはポリマー乳化剤などの、追加の成分を油相に添加してもよい。
【００９２】
　好ましくは、水相は、例えば、高速ミキサー、ホモジナイザーなどによって実施し得る
激しい撹拌下で油相に添加される。
【００９３】
　原則として、油中水モノマー分散液が、本発明による方法の工程(a)で調製される場合
、各成分の全体量が、最初に存在する必要はない。別法として、ポリマー凝固剤中の完全
もしくは部分的なモノマーの分散液またはモノマー溶液は、重合の初めに存在させること
ができ、モノマーまたはモノマー溶液の残りは、重合の全過程にわたって定量ずつ、また
は連続供給として配分して添加される。例えば、特定成分の特定部分のみ、例えば、ラジ
カル重合性(アルク)アクリル酸誘導体の70重量%のみを、ステップ(a)で最初に使用するこ
とができ、その後、場合によってステップ(b)の間に、前記特定成分の残り、例えば、ラ
ジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体の残りの30重量%を使用する。
【００９４】
　油中水モノマー分散液を、本発明による方法のステップ(a)で調製した後、ステップ(b)
において、ラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導体、および、場合によって存在する1
種または複数のラジカル重合性、エチレン性不飽和コモノマーをラジカル重合させ、それ
によって介在ポリマーを得る。
【００９５】
　ステップ(b)は、好ましくは、例えば、油中水乳濁液中の逆乳化重合として実施される
。この逆乳化重合法においては、得られる逆相ポリマー乳濁液は、介在ポリマーを含む分
散水相、および不活性油性物質から形成される連続油相を含む。
【００９６】
　当業者は、油中水モノマー分散液をラジカル重合させる方法を知っている。一般的に、
ステップ(b)による重合反応は、1種または複数の通常の重合開始剤の存在下で実施される
。
【００９７】
　ラジカルは、例えば、熱的に誘発されるもしくは光化学的に誘発される単結合のホモリ
シスまたはレドックス反応により形成し得る。
【００９８】
　好適な水溶性開始剤の例には、例えば、2,2'-アゾビス-(2,4-ジメチルバレロニトリル)
、2,2'-アゾビス-(2-アミジノプロパン)ジヒドロクロリド、4,4'-アゾビス-(4-シアノペ
ンタン酸)、または過硫酸アンモニウム/硫酸第二鉄などのレドックス系が含まれる。油溶
性開始剤には、例えば、過酸化ジベンゾイル、過酸化ジラウリルもしくは過酸化tert-ブ
チル、または2,2'-アゾビスイソブチロニトリル、ジメチル2,2'-アゾビスイソブチレート
および2,2'-アゾビス-(4-メトキシ-2, 4-ジメチルバレロニトリル)などのアゾ化合物が含
まれる。開始剤は、単独でまたは組み合わせてのいずれかで、一般的に油中水モノマー分
散液の総重量の約0.005から0.5重量%の量で使用してもよい。当業者は、得られるポリマ
ー生成物の特性、例えば、その平均分子量を改変するために開始剤の量およびタイプを改
変する方法をたいてい知っている。
【００９９】
　好ましくは、2,2'-アゾビスイソブチロニトリル、2,2'-アゾビス(2-アミノプロパン)ジ
ヒドロクロリドなどのアゾ化合物、または、好ましくは、場合によって還元剤、例えばア
ミンまたは硫酸ナトリウムと組み合わせた、過硫酸カリウム、過硫酸アンモニウム、過酸
化水素が、ラジカル開始剤として使用される。重合するモノマーに対する開始剤の量は、
一般に、10-3から1.0重量%、好ましくは10-2から0.1重量%に及ぶ。開始剤は、重合の初め
に完全に添加することができ、または一部のみを添加し、その後、重合の全体の過程にわ
たって残量を配分することもできる。好ましい一実施形態においては、重合を、アゾ開始
剤を用いて開始し、最高温度に到達後、レドックス開始剤系を用いて継続して残余モノマ
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ーの含有量を減少させる。
【０１００】
　別の有利な実施形態においては、発熱重合反応が完了すると、すなわち、一般に温度が
最高になった後、残余モノマーの含有量を、その後のレドックス開始剤の添加によって、
さらに減少させる。
【０１０１】
　本発明の別の有利な実施形態においては、モノマーおよびポリマー凝固剤の両方を、重
合の間に重合反応器中に配分する。一般に、一部、例えば10から20%のモノマーおよびポ
リマー凝固剤を初めに導入する。重合の開始に続いて、場合によって、さらに重合開始剤
を配分し、上述の配分を実施する。
【０１０２】
　さらに、重合の間および/または後に油および/または水を除去すること、および、場合
によって、追加のポリマー凝固剤を添加することも可能である。しかし、蒸発は、かなり
エネルギーを消費するので、油中水モノマー分散液中の水および油性物質の含有量は、好
ましくは、あるとしても少量のみを重合後に蒸発するように最適化する。
【０１０３】
　重合温度は、一般的に、0から120℃、好ましくは30から90℃、より好ましくは50から70
℃である。重合温度は、使用される開始剤の分解動力学に基づいて選択し得る。重合は、
好ましくは、系を、不活性ガスでパージし、不活性ガス雰囲気下で、例えば窒素雰囲気下
で重合させるように実施する。重合転化または重合の終了は、残余モノマーの含有率を測
定することによって容易に検知し得る。この目的のための方法は、当業者によく知られて
いる。
【０１０４】
　重合時間は、2分の1時間の短時間が使用され得るが、当技術分野で通常使用される重合
時間と同じであり、一般に0.5から3時間、好ましくは1から2.5時間である。しかし、より
短時間により急速な重合を試みることによって、熱の除去についての問題が生じる。これ
に関して、重合媒体を、重合の間、よく撹拌する、または別のやり方でかき混ぜることが
非常に好ましい。
【０１０５】
　重合に使用される装置は、単に、水中油または油中水乳化重合に使用されるような標準
の反応器であってよい。
【０１０６】
　重合に続いて、塩または酸などの追加の添加物を、分散液に、好ましくは撹拌しながら
場合によって添加する前に、反応混合物を冷却することが有利であり得る。
【０１０７】
　残余モノマー含有量を減少させるために、重合の間に温度を高くすることも可能である
。別法として、重合の間および終わりに、追加の開始剤および/または残余モノマー破壊
剤(destructor)を使用することも可能である。
【０１０８】
　本発明の意味の範囲内で残余モノマー破壊剤とは、それらがもはや重合可能ではない、
したがって本発明の意味の範囲内で、それらは、もはやモノマーではなくなるように化学
反応を用いて重合性モノマーを改変する物質である。モノマー中に存在する二重結合と反
応する物質および/またはより大量の重合を開始し得る物質を、この目的のために使用し
得る。二重結合と反応する残余モノマー破壊剤としては、還元剤、例えば、好ましくは、
VI未満の酸化数を有する硫黄から誘導される酸および酸の中性塩の群からの物質、好まし
くは亜ジチオン酸ナトリウム、チオ硫酸ナトリウム、亜硫酸ナトリウムまたは二亜硫酸ナ
トリウム、および/または硫化水素基を有する物質、好ましくは硫化水素ナトリウムまた
はチオールの群からの化合物、好ましくはメルカプトエタノール、ドデシルメルカプタン
、チオプロピオン酸またはチオプロピオン酸の塩またはチオプロパンスルホン酸またはチ
オプロパンスルホン酸の塩、および/または、アミンの群からの物質、好ましくは低揮発
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性を有するアミンの群からの物質、好ましくはジイソプロパノールアミンまたはアミノエ
チルエタノールアミン、および/またはブンテ(Bunte)塩、ホルムアミジンスルフィン酸、
二酸化硫黄、二酸化硫黄の水性および有機溶液、硫酸ヒドロキシルアンモニウム、または
チオ尿素を含む群からの物質を使用することができる。
【０１０９】
　好ましくは、油中水ポリマー分散液は、多くても5,000ppm、より好ましくは、多くても
2,500ppm、さらにより好ましくは、多くても1,000ppm、さらにより好ましくは、多くても
800ppm、最も好ましくは、多くても600ppm、および、特には、多くても400ppmのラジカル
重合性(アルク)アクリル酸誘導体の残余含有量を有する。好ましい一実施形態においては
、油中水ポリマー分散液は、多くても200ppm、より好ましくは、多くても100ppm、さらに
より好ましくは、多くても75ppm、さらにより好ましくは、多くても50ppm、最も好ましく
は、多くても30ppm、および、特には、多くても20ppmのラジカル重合性(アルク)アクリル
酸誘導体の残余含有量を有する。
【０１１０】
　好ましくは、油中水ポリマー分散液は、多くても5,000ppm、より好ましくは、多くても
2,500ppm、さらにより好ましくは、多くても1,000ppm、さらにより好ましくは、多くても
800ppm、最も好ましくは、多くても600ppm、および、特には、多くても400ppmのラジカル
重合性エチレン性不飽和コモノマーの残余含有量を有する。
【０１１１】
　本発明による方法の工程(b)は、油中水モノマー分散液を油中水ポリマー分散液に変換
する。
【０１１２】
　工程(b)における重合反応の後および/または間に、得られる油中水ポリマー分散液は、
溶媒の含有量を減少させるために蒸留してもよい。
【０１１３】
　好ましい一実施形態においては、本発明による方法は、
　(a)以下を含む油中水モノマー分散液を調製する工程
　- 水、
　- 油性物質、
　- 油中水乳化剤、
　- 75,000から350,000g/molの重量平均分子量Mwを有し、
　・ 30から100重量%の(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハラ
イド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、および
/またはアルケニルトリアルキルアンモニウムハライド、および
　・ 0から70重量%の非イオン性エチレン性不飽和コモノマー
から合成されるポリマー凝固剤、および
　- 以下のモノマー混合物
　・ 1から99重量%、好ましくは1から60重量%の(アルク)アクリルアミドアルキルトリア
ルキルアンモニウムハライド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモ
ニウムハライド、アルケニルトリアルキルアンモニウムハライドおよび/またはジアルケ
ニルジアルキルアンモニウムハライド、および
　・ 1から99重量%、好ましくは40から99重量%の非イオン性エチレン性不飽和コモノマー
;ならびに
(b)ラジカル開始剤を添加し、それによってモノマー混合物のラジカル重合を実施する工
程
を含む。
【０１１４】
　本発明のさらなる一態様は、水、油性物質、乳化剤、ポリマー凝固剤、および介在ポリ
マーを含む油中水ポリマー分散液に関し、この分散液は、上記の方法によって得られる。
【０１１５】
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　本発明による油中水ポリマー分散液は、油中水ポリマー懸濁液または油中水ポリマー乳
濁液またはこれらの混合物であり得る。
【０１１６】
　好ましくは、油性物質、水、ポリマー凝固剤、油中水乳化剤および/または油中水モノ
マー分散液のさらなる構成要素(含有量、相対比、化学特性など)に関する好ましい実施形
態は、本発明による油中水ポリマー分散液にも当てはまる。
【０１１７】
　本発明による油中水ポリマー分散液は、通例、自己反転、すなわち、相反転は、乳濁液
が水に注がれ、分散液中に存在するポリマーが水に溶解する場合に起こる。しかし、相反
転は、湿潤剤(=インバーター)を添加することによって加速し得る。これらの湿潤剤は、
油中水ポリマー分散液に添加することができ、またはその中に分散液が導入される水に添
加することができる。
【０１１８】
　好ましくは、湿潤剤は、7から16、より好ましくは8から15、さらにより好ましくは9か
ら14、最も好ましくは9.5から13.5、および、特には10から13の範囲内のHLB(親水性-親油
性バランス)値を有する。好ましくは、湿潤剤の含有量は、油中水ポリマー分散液の総重
量に対して、0.005から25重量%、より好ましくは0.01から10重量%、さらにより好ましく
は0.1から7.5重量%、さらにより好ましくは0.5から5.0重量%、最も好ましくは1.0から4.0
重量%、および、特には1.5から3.5重量%の範囲内である。
【０１１９】
　油中水ポリマー分散液を反転させるために好ましく使用される湿潤剤は、5から20の間
のエトキシル化度を有するエトキシル化アルキルフェノール、または5から20の間のエト
キシル化度を有する10から22個の炭素のエトキシル化脂肪アルコールである。油中水ポリ
マー分散液は、全分散液に対して10重量%までの、9を上回る、好ましくは、少なくとも10
のHLB値を有する湿潤剤を含んでいてもよい。10を上回るHLB値を有する好適な湿潤剤の例
は、エトキシル化アルキルフェノール、アルキル基が少なくとも3個の炭素原子からなる
スルホコハク酸ナトリウムのジアルキルエステル、10から22個の炭素原子の脂肪酸から誘
導される石鹸、および10から26個の炭素原子のアルキル-またはアルケニルサルフェート
のアルカリ金属塩である。エトキシル化脂肪アルコールおよびエトキシル化アミンも好適
である。湿潤剤が重合自体に使用される場合、特に微細な油中水ポリマー分散液を得るこ
とができる。
【０１２０】
　特に好ましい実施形態においては、重合の間に油中水モノマー分散液に存在し得る第2
の乳化剤の化学的性質は、重合後に油中水ポリマー分散液に添加される湿潤剤と同一であ
る。
【０１２１】
　好ましくは、本発明による油中水ポリマー分散液は、5.0から45重量%、より好ましくは
10から40重量%、さらにより好ましくは15から35重量%、さらにより好ましくは20から30重
量%、最も好ましくは22から29重量%、および、特には24から28重量%の範囲内の含水量を
有する。
【０１２２】
　特に好ましい実施形態においては、本発明による油中水ポリマー分散液の含水量は、油
中水ポリマー分散液が、水中油ポリマー分散液に反転される限界に近い。好ましくは、自
己反転は、油中水ポリマー分散液の総重量に対して、少なくとも100重量%、より好ましく
は、少なくとも75重量%、さらにより好ましくは、少なくとも50重量%、さらにより好まし
くは、少なくとも30重量%、最も好ましくは、少なくとも20重量%、および、特には、少な
くとも10重量%の水が添加される時に起こる。
【０１２３】
　本発明による油中水ポリマー分散液の好ましい一実施形態においては、介在ポリマーの
重量平均分子量Mwは、ポリマー凝固剤の重量平均分子量Mwより大きい。当業者は、介在ポ
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連鎖移動剤の添加などによって、これに影響を及ぼす方法を知っている。好ましくは、重
量平均分子量は、好ましくはプルラン標準に対して溶離液として1.5%ギ酸を使用するゲル
浸透クロマトグラフィー(GPC)によって、またはレオロジー的測定によって測定される。
【０１２４】
　好ましくは、介在ポリマーは、少なくとも90%、より好ましくは、少なくとも95%、さら
により好ましくは、少なくとも98%、さらにより好ましくは、少なくとも99%、最も好まし
くは、少なくとも99.5%、および、特には、少なくとも99.9%の重合度を示す。
【０１２５】
　好ましくは、介在ポリマーの重量平均分子量は、少なくとも1,000,000g mol-1、より好
ましくは、少なくとも1,250,000g mol-1、さらにより好ましくは、少なくとも1,500,000g
 mol-1、さらにより好ましくは、少なくとも1,750,000g mol-1、最も好ましくは、少なく
とも2,000,000g mol-1、および、特には、少なくとも2,500,000g mol-1である。
【０１２６】
　好ましくは、介在ポリマーの重量平均分子量は、任意の油性物質が存在しないことを除
いて正確に同じ条件下(逆乳化重合と対照的な溶液重合)で得られるポリマーの重量平均分
子量より高い。
【０１２７】
　好ましくは、介在ポリマーの分子量分散Mw/Mnは、1.0から4.0、より好ましくは1.5から
3.5、および、特には1.8から3.2の範囲内である。
【０１２８】
　好ましくは、介在ポリマーの含有量は、油中水ポリマー分散液の総重量に対して、1.0
から90重量%、より好ましくは5.0から80重量%、さらにより好ましくは15から65重量%、さ
らにより好ましくは25から60重量%、最も好ましくは30から55重量%、および、特には35か
ら50重量%の範囲内である。
【０１２９】
　好ましくは、介在ポリマーのポリマー凝固剤との相対重量比は、50:1から0.1:1、より
好ましくは30:1から0.5:1、さらにより好ましくは20:1から1:1、さらにより好ましくは10
:1から2:1、最も好ましくは8:1から5:1、および、特には7:1から6:1の範囲内である。
【０１３０】
　好ましくは、介在ポリマーおよびポリマー凝固剤を含む、油中水ポリマー分散液中に存
在するポリマー混合物の重量平均分子量Mwは、GPC法により測定して1.5 106 g/molを上回
る範囲にある。
【０１３１】
　好ましくは、介在ポリマーは、水溶性または水膨潤性である。
【０１３２】
　好ましくは、本発明による油中水ポリマー分散液は、
- 1重量%水性分散液中で、3,000から20,000mPas、より好ましくは4,000から18,000mPas、
さらにより好ましくは5,000から16,000mPas、最も好ましくは6,000から14,000mPas、およ
び、特には7,000から9,000mPasの範囲内の溶液粘度(Brookfieldによる);ならびに/または
- 少なくとも750mPas、より好ましくは、少なくとも1,000mPas、さらにより好ましくは、
少なくとも1,250mPas、最も好ましくは、少なくとも1,500mPas、および、特には、少なく
とも1,750mPasの塩粘度
を有する。
【０１３３】
　本発明による油中水ポリマー分散液の好ましい実施形態AからDをtable(下表)に要約す
る。
【０１３４】
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【表１】

【０１３５】
　実施形態AからDの好ましい変数1から6をtable(下表)に要約する。
【０１３６】
【表２】

【０１３７】
　上表において、全ての百分率は、油中水ポリマー分散液の総重量に基づく。
【０１３８】
　油中水ポリマー分散液の好ましい成分およびそれらの各含有量は、実施形態AからDの変
数1から6との次の組合せ: Al、A2、A3、A4、A5、A6、B1、B2、B3、B4、B5、B6、C1、C2、
C3、C4、C5、C6、D1、D2、D3、D4、D5、およびD6に由来する。例えば、「C4」は、実施形
態Cの変形4との組合せ、すなわち、25-75重量%の水、5.0-45重量%の少なくとも1種の脂肪
族炭化水素、3.0-9.0重量%の少なくとも1種の3-8のHLB値を有する非イオン性界面活性剤
、6.0-13重量%の少なくとも1種の(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニ
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ウムハライドから誘導されるポリマー凝固剤、およびa) 2.5-17.5重量%の少なくとも1種
の(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライドから、および
b) 10-50重量%の少なくとも1種の(アルク)アクリルアミドから誘導される少なくとも1種
の介在ポリマーを含む油中水ポリマー分散液を意味し、ここで、全ての百分率は、油中水
ポリマー分散液の総重量に基づく。
【０１３９】
　好ましくは、本発明による油中水ポリマー分散液は液体である。粉末と比較して、液体
分散液は添加がより容易である。粉末は、通常、高価な添加装置を必要とする。
【０１４０】
　好ましくは、本発明による油中水ポリマー分散液の総ポリマー含有量は、油中水ポリマ
ー分散液の総重量に対して、少なくとも20重量%、より好ましくは、少なくとも30重量%、
さらにより好ましくは、少なくとも35重量%、さらにより好ましくは、少なくとも40重量%
、最も好ましくは40重量%から65重量%、および、特には45重量%から50重量%の範囲内であ
る。
【０１４１】
　本発明による油中水ポリマー分散液の特に好ましい実施形態においては、ポリマーの総
含有量の油性物質の総含有量に対する相対重量比は、10:1から0.1:1、より好ましくは8:1
から0.5:1、さらにより好ましくは6:1から0.75:1、さらにより好ましくは4:1から1:1、最
も好ましくは3:1から1:1、および、特には2.5:1から1.5:1の範囲内である。
【０１４２】
　場合によっては、本発明による油中水ポリマー分散液は、例えば、水溶性または油溶性
酸および/または塩の形態の追加の通常の成分を含んでもよい。それぞれ、分散液全体に
対して、酸は、好ましくは、0.1から3重量%の量で存在し、塩は、0.1から3重量%の量で存
在し、酸および塩は、一緒にすれば、分散液の総重量に対して、好ましくは、多くても5
重量%、好ましくは、多くても4重量%の量で存在する。
【０１４３】
　前記追加の通常の成分は、重合前、重合の間または重合後に添加し得る。
【０１４４】
　水溶性有機酸および/または無機酸が存在し得る。より具体的には、好適な有機水溶性
酸は、有機カルボン酸、スルホン酸、ホスホン酸、好ましくは脂肪族または芳香族モノ-
、ジ-、ポリカルボン酸および/またはヒドロキシカルボン酸、好ましくは酢酸、プロピオ
ン酸、クエン酸、シュウ酸、コハク酸、マロン酸、アジピン酸、フマル酸、マレイン酸、
安息香酸、特に好ましくはクエン酸、アジピン酸および/または安息香酸である。好適な
無機酸は、水溶性無機酸、好ましくは塩酸、硫酸、硝酸および/またはリン酸である。非
常に特に好ましいのは、クエン酸、アジピン酸、安息香酸、塩酸、硫酸および/またはリ
ン酸である。
【０１４５】
　アンモニウム、アルカリ金属および/またはアルカリ土類金属塩、好ましくはアンモニ
ウム、ナトリウム、カリウム、カルシウムおよび/またはマグネシウム塩を、水溶性塩と
して使用し得る。このような塩は、無機酸の塩または有機酸の塩、好ましくは有機カルボ
ン酸、スルホン酸、リン酸の塩、または無機酸の塩であり得る。水溶性塩は、好ましくは
、脂肪族または芳香族モノ-、ジ-、ポリ-カルボン酸塩、ヒドロキシカルボン酸塩、好ま
しくは酢酸塩、プロピオン酸塩、クエン酸塩、シュウ酸塩、コハク酸塩、マロン酸塩、ア
ジピン酸塩、フマル酸塩、マレイン酸塩または安息香酸塩、または硫酸塩、塩酸塩または
リン酸塩である。非常に特に好ましくは、塩化ナトリウム、硫酸アンモニウムおよび/ま
たは硫酸ナトリウムが、水溶性塩として使用される。しかし、好ましくは、追加の塩は添
加されない。
【０１４６】
　塩は、重合前、重合の間または重合後に添加することができ、重合は、好ましくは水溶
性塩の存在下で実施される。
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【０１４７】
　さらに、本発明による油中水ポリマー分散液は、水溶性多官能性アルコールおよび/ま
たは脂肪族アミンとのそれらの反応生成物を、ポリマー凝固剤に対して、最大30重量%ま
で、好ましくは、最大15重量%まで、より好ましくは、最大10重量%の量で含んでもよい。
この関連でより明確に好適であるのは、50から50,000、好ましくは1,500から30,000の分
子量を有する、ポリアルキレングリコール、好ましくはポリエチレングリコール、ポリプ
ロピレングリコール、プロピレン/エチレンオキシドのブロックコポリマー、アルキルま
たはアルキレン残基中にC6～C22を有する、多官能性水溶性アルコールおよび/またはそれ
らの脂肪族アミンとの反応生成物としての、グリセロール、エチレングリコール、プロピ
レングリコール、ペンタエリトリトールおよび/またはソルビトールなどの低分子量多官
能性アルコールである。
【０１４８】
　前記水溶性多官能性アルコールおよび/または脂肪族アミンとのそれらの反応生成物は
、重合前、重合の間または重合後に添加し得る。
【０１４９】
　好ましくは、本発明による油中水ポリマー分散液は、少なくとも35%または少なくとも3
7.5%、より好ましくは、少なくとも40%または少なくとも42.5%、さらにより好ましくは、
少なくとも45%または少なくとも47.5%、さらにより好ましくは、少なくとも50%または少
なくとも52.5%、最も好ましくは、少なくとも55%または少なくとも57.5%、および、特に
は、少なくとも60%または少なくとも62.5%のパルプ製紙業界技術協会(TAPPI)の標準試験
法、すなわち、T261 pm-79法(すなわち、Britt Jar法)による歩留り向上効果を示す。好
ましい一実施形態においては、試験条件を応用例A-3におけるように変更する。
【０１５０】
　本発明による油中水ポリマー分散液は、従来の油中水ポリマー分散液に比べていくつか
の利点を有し、例えば、
　- とりわけ、以下の油中水ポリマー分散液の改善されたレオロジー特性をもたらすより
高分子量を有する介在ポリマーを得ることができ、
　- ポリマー凝固剤中および/または介在ポリマー中のイオン性モノマーの非イオン性モ
ノマーに対するモル比は、油中水ポリマー分散液の本質的な性質を著しく低下させること
なく広い範囲内で変えることができ、
　- ポリマー凝固剤の化学的性質は、介在ポリマーの化学的性質とは実質的に無関係であ
り、
　- 分岐剤、架橋剤および他の重合助剤は、重合プロセスを複雑にすることなく組み込む
ことができる。
【０１５１】
　本発明による油中水ポリマー分散液は、固体/液体分離プロセス、例えば、紙における
歩留り向上剤または汚水処理プラントにおけるスラッジ脱水における添加剤として有用で
ある。それらは、特に紙歩留りにおける灰分歩留りおよび脱水に関して改善された応用性
能を示す。本発明により得られる油中水ポリマー分散液は、特に製紙における歩留り向上
剤および脱水剤として有用な、製紙における優れた助剤であることの予想外の利点を有す
る。
【０１５２】
　本発明のさらなる一態様は、好ましくは製紙における、好ましくは歩留り向上剤および
/または排水助剤としての凝集剤(凝集化剤)としての本発明による油中水ポリマー分散液
の使用に関する。
【０１５３】
　本発明のさらなる一態様は、紙、板紙(paperboard)または厚紙の製造方法に関し、この
方法は、(ii)本発明による油中水ポリマー分散液を水性セルロース懸濁液に添加する工程
を含む。好ましくは、この方法は、(i)追加のポリマー凝固剤をセルロース懸濁液に添加
する工程をさらに含み、ここで、ステップ(i)は、好ましくはステップ(ii)の前に実施さ
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れる。
【０１５４】
　好ましくは、紙の製造方法は、セルロース懸濁液を形成すること、この懸濁液を凝集さ
せること、場合によってこの懸濁液を機械的に剪断すること、および場合によってこの懸
濁液を再凝集させること、この懸濁液をスクリーン上に排出してシートを形成し、次いで
シートを乾燥することを含み、ここで、この懸濁液は、本発明による油中水ポリマー分散
液を導入することによって凝集させ、かつ/または再凝集させる。
【０１５５】
　本発明による油中水ポリマー分散液は、歩留り改善に関して性能改善を与え、さらに依
然として良好な排水および形成性能を維持することが驚くべきことに見いだされた。油中
水ポリマー分散液は、より効率的にセルロース製紙原料のセルロース繊維および他の成分
を凝集させ、したがって歩留りの改善を引き起こす。
【０１５６】
　本発明による紙の製造方法においては、好ましくは、油中水ポリマー分散液は、セルロ
ース懸濁液を凝集させ、次いで再凝集させる多成分凝集剤系の部分として添加することが
できるが、油中水ポリマー分散液は、製紙プロセスにおける単独の処理薬剤として製紙原
料に添加することができる。
【０１５７】
　本発明の一態様においては、セルロース懸濁液を、油中水ポリマー分散液(凝集化剤)に
よって凝集させ、次いで、セルロース懸濁液を、油中水ポリマー分散液(再凝集化剤)の追
加の添加によって、または別法として、別の凝集化材料(再凝集化剤)によって再凝集させ
る。場合によっては、形成される綿状沈殿物を、再凝集させる前に、例えば、機械的剪断
力を適用することによって分解する。これは、例えば、凝集させたセルロース懸濁液を、
遠心式スクリーンまたはファンポンプなどの1つまたは複数の剪断段階に通すことで行わ
れ得る。
【０１５８】
　本発明の代替形態においては、セルロース懸濁液を、凝集化材料　(凝集化剤)を導入す
ることによって凝集させ、セルロース懸濁液を、油中水ポリマー分散液(再凝集化剤)を導
入することによって再凝集させる。場合によっては、綿状沈殿物を再凝集前に分解する。
【０１５９】
　セルロース懸濁液を、任意の好適な添加点において凝集化剤を懸濁液に導入することに
よって凝集させてもよい。これは、例えば、ポンプ段階の1つの前またはセントリスクリ
ーンの前またはセントリスクリーンの後でもよい。次いで、セルロース懸濁液を、それを
凝集させた後の任意の好適な点において再凝集させることができる。凝集化剤および再凝
集化剤を、例えば、添加の間に任意の剪断段階を用いずに、近接して添加することができ
る。好ましくは、凝集化剤および再凝集化剤の添加の間に少なくとも1つの(クリーニング
段階、ポンプ段階および混合段階から選択される)剪断段階が存在する。望ましくは、凝
集化剤を剪断段階、例えば、ファンポンプまたはセントリスクリーンの前に適用する場合
、再凝集化剤をその剪断段階後に添加することができる。これは、剪断段階の直後または
より一般的にはずっと後であってよい。したがって、凝集化剤を、ファンポンプの前に添
加することができ、再凝集化剤を、セントリスクリーンの後に添加することができる。
【０１６０】
　したがって、油中水ポリマー分散液は、凝集化剤としておよび/または再凝集化剤とし
て添加される。
【０１６１】
　望ましくは、油中水ポリマー分散液は、固体含有量に対して、5から5,000ppm、より好
ましくは50から2,500ppm、最も好ましくは200から1,000ppmの用量で原料に添加すること
ができる。
【０１６２】
　油中水ポリマー分散液が、多成分凝集系の一部として製紙プロセスにおいて使用される
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場合、それは、凝集化剤および/または再凝集化剤として添加することができる。本発明
の好ましい一態様によれば、多成分凝集系は、油中水ポリマー分散液および異なる凝集化
材料を含む。この凝集化材料は、水溶性ポリマー、不水溶性ポリマーマイクロビーズ、粒
状の生の多糖および無機材料からなる群のいずれかであってもよい。好適な凝集化材料に
は、珪質材料、ミョウバン、塩化アルミニウム水和物およびポリ塩化アルミニウムなどの
無機材料が含まれる。
【０１６３】
　凝集化材料が、水溶性ポリマーである場合、それは、任意の好適な水溶性ポリマー、例
えば、非イオン性、陽イオン性、陰イオン性および両性デンプンまたは他の多糖などの生
体高分子であってもよい。凝集化材料は、任意の好適な陽イオン性、陰イオン性、両性ま
たは非イオン性の合成水溶性ポリマーでもあってもよい。
【０１６４】
　凝集化材料は、陰イオン性微粒子組成物の形態である珪質材料であってもよい。珪質材
料には、シリカベースの粒子、コロイダルシリカ、シリカミクロゲル、シリカゾル、シリ
カゲル、ポリケイ酸塩、アルミノケイ酸塩、ホウケイ酸塩、ポリアルミノケイ酸塩、ポリ
ホウケイ酸塩、ゼオライトおよび粘土が含まれる。粘土は、好ましくは膨潤性粘土、例え
ば、これは、典型的には、ベントナイトタイプ粘土でもよい。好ましい粘土は、水中で膨
潤性であり、天然に水膨潤性である粘土、またはそれらを水膨潤性にするために、例えば
、イオン交換によって改変し得る粘土を含む。好適な水膨潤性粘土には、それだけには限
らないが、しばしば、ヘクトライト、スメクタイト、モンモリロナイト、ノントロナイト
、サポナイト、ソーコナイト、ホルマイト、アタパルジャイトおよびセピオライトと称さ
れる粘土が含まれる。
【０１６５】
　別法として、凝集化材料は、ポリケイ酸塩およびポリアルミノケイ酸塩から選択される
コロイダルシリカである。これには、1,000m2/gを上回る表面積の多粒子状ポリ珪質ミク
ロゲル、例えば、水溶性多粒子状ポリアルミノケイ酸塩ミクロゲルまたはアルミネートポ
リケイ酸が含まれる。さらに、凝集化材料は、コロイドケイ酸であり得る。
【０１６６】
　凝集化材料は、コロイドホウケイ酸塩でもあり得る。コロイドホウケイ酸塩は、アルカ
リ金属ケイ酸塩の希釈水溶液を、陽イオン交換樹脂と接触させてケイ酸を生成し、次いで
、アルカリ金属ホウ酸塩の薄い溶液をアルカリ金属水酸化物と一緒に混合して7から10.5
のpHを有する0.01から30%のB2O3を含む水溶液を形成することによってヒールを形成する
ことによって調製することができる。
【０１６７】
　セルロース原料懸濁液は、填料を含み得る。填料は、伝統的に使用されている填料材料
のいずれかであってよい。例えば、填料は、カオリンなどの粘土であってよく、または、
填料は、重質炭酸カルシウムまたは特に沈降炭酸カルシウムであり得る炭酸カルシウムで
あってよく、または、填料材料として二酸化チタンを使用するこが好ましいことがある。
他の填料材料の例には、合成ポリマー填料も含まれる。製紙原料は、任意の好適な量の填
料を含んでいてよい。一般に、セルロース懸濁液は、少なくとも5重量%の填料材料を含む
。典型的に、填料の量は、40%以上まで、好ましくは10%から40%の間の填料となる。
【０１６８】
　油中水ポリマー分散液と共に使用される凝集化材料は、水溶性エチレン性不飽和モノマ
ーまたはモノマーブレンドから形成された陰イオン性、非イオン性、陽イオン性または両
性の分枝水溶性ポリマーであってよい。例えば、分枝水溶性ポリマーは、a) 1.5dl/gを上
回る固有粘度および/または約2.0mPa.s.を上回る食塩水ブルックフィールド粘度を示して
もよい。
【０１６９】
　別法として、油中水ポリマー分散液と共に使用される凝集化材料には、架橋陰イオン性
または両性ポリマー微小粒子が含まれる。
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【０１７０】
　特に好ましい一方法は、凝集化剤として油中水ポリマー分散液および再凝集化剤として
陰イオン性凝集化材料を含む多成分凝集系を用いる。陰イオン性凝集化材料には、微粒子
シリカ、ポリケイ酸塩などの珪質材料、直鎖および分枝水溶性ポリマーの両方を含めた陰
イオン性ポリマーマイクロビーズおよび水溶性陰イオン性ポリマーが含まれる。
【０１７１】
　好ましくは、本発明による紙の製造方法は、少なくとも15g/m2、より好ましくは、少な
くとも20g/m2、さらにより好ましくは、少なくとも25g/m2、さらにより好ましくは、少な
くとも30g/m2、最も好ましくは、少なくとも35g/m2、および、特には、少なくとも40g/m2

の面積重量を有する紙の製造用である。
【０１７２】
　紙の製造方法の特に好ましい一実施形態においては、追加のポリマー凝固剤を、好まし
くは油中水ポリマー分散液を導入する前にセルロース懸濁液に添加する、すなわち、前記
追加のポリマー凝固剤の供給点は、好ましくは、油中水ポリマー分散液の供給点に対して
抄紙機上の「上流」に位置している。追加のポリマー凝固剤の供給点は、例えば、ポンプ
段階の1つの前またはセントリスクリーンの前であってよい。追加のポリマー凝固剤およ
び油中水ポリマー分散液は、近接して、例えば、添加の間に任意の剪断段階を用いずに添
加してもよい。
【０１７３】
　前記追加の凝固剤は、油中水ポリマー分散液中に存在し、この存在下で、in situ重合
反応が実施されるポリマー凝固剤と構造および/または分子量分布が同一であってもよい
。しかし、好ましくは、前記追加のポリマー凝固剤は、油中水ポリマー分散液に存在する
ポリマー凝固剤と異なる。油中水ポリマー分散液と関連して上に記載されたポリマー凝固
剤の好ましい実施形態は、好ましくは、紙の製造方法においてさらに使用される前記追加
のポリマー凝固剤にも適用される。
【０１７４】
　好ましくは、追加のポリマー凝固剤は、
　- 30から100重量%の(アルク)アクリルアミドアルキルトリアルキルアンモニウムハライ
ド、(アルク)アクリロイルオキシアルキルトリアルキルアンモニウムハライド、アルケニ
ルトリアルキルアンモニウムハライドおよび/もしくはジアルケニルジアルキルアンモニ
ウムハライド;および0から70重量%の非イオン性コモノマー;または
　- エピクロロヒドリンおよびジアルキルアミンの共重合物
から誘導(合成)される。
【０１７５】
　二重の凝集系において凝集剤として本発明による油中水ポリマー分散液を使用する場合
、優れた歩留りおよび排水性能が、それぞれ、良好な形成と同時に起こり得ることが驚く
べきことに見出された。通常、歩留り/排水性能および形成性能は、互いに拮抗するが、
驚くべきことに、本発明による油中水ポリマー分散液は、両方の点で有利である。油中水
ポリマー分散液は、著しく改善された灰分歩留りを示し、これは、歩留りおよび排水性能
のための十分に確立された尺度である。
【０１７６】
　本発明による油中水ポリマー分散液を、ポリマー凝固剤を含まない通常の油中水ポリマ
ー分散液と比較すると、灰分歩留り値は、実質的により良い。
【０１７７】
さらに、本発明による油中水ポリマー分散液は、油性物質を含まない通常の水中水ポリマ
ー分散液と比較すると、実質的に改善されている。
【０１７８】
　驚くべきことに、油中水ポリマー分散液の歩留りおよび排水効率の一層さらなる改善を
、セルロース懸濁液にさらなるポリマー凝固剤を添加することによって達成し得る。
【０１７９】
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(実施例)
粘度測定方法
溶液粘度-水性ポリマー組成物1重量%ポリマー含有量:
　ブルックフィールド粘度を、RVT-DV II ブルックフィールド粘度計を用いて測定する。
300mlの(ポリマー含有量に対して)1.0重量%溶液を調製するのに必要な量を、シリンジを
用いて化学天秤上で秤量する。ビーカーに300mlの脱塩水を満たす。次いで、最初に導入
した水を、磁気撹拌機(40/7)を用いて、ビーカーの底に達するコーンが形成されるような
強度(約900Upm)で撹拌する。ここで、ポリマーをこの「撹拌漏斗」中に急速に注入する。
1分後、磁気撹拌機を取り外し、撹拌を300±10Upmでフィンガー攪拌機(finger agitator)
を用いて30分間続ける。温度を20±1℃に調節し、この混合物を5分間静置する。次いで、
割線値は1分間一定であるという条件で、スピンドルno.3を混合物中にゆっくりと浸し、
粘度を5Upmで測定する。
【０１８０】
塩粘度:
　活性ポリマー含有量に対して0.9重量%のポリマーを含む水性混合物を調製する。30gの
前記水性混合物を、270mlの水中の30gの塩化ナトリウムの溶液を添加することによって希
釈する。混合物全体を30分間撹拌する。温度を20℃に調節し、混合物を5分間静置する。
次いで、割線値は1分間一定であるという条件で、スピンドルno.1を混合物中にゆっくり
と浸し、粘度を10Upmで測定する。スピンドルにおける気泡は厳重に避ける必要がある。
【実施例】
【０１８１】
比較例C-1、C-2およびC-3(ポリマー凝固剤の不存在):
(比較例C-1)
　油中水モノマー分散液を、15.744kgの水、25.111kgのC16～C20アルカン、ソルビタン脂
肪酸エステルおよび脂肪アルコールエトキシレートを含む3.348kgの乳化剤組成物、10.61
3kgのADAME-quat.(80重量%)(すなわち、塩化メチルで四級化されたジメチルアミノエチル
(メタ)アクリレート)、および59.929kgのアクリルアミド(50重量%)から調製した。硫酸を
添加することによって、pH値を3に調節した。アゾ開始剤を添加することによってラジカ
ル重合を開始した。
【０１８２】
(比較例C-2)
　油中水モノマー分散液を、21.440kgの水、25.890kgのC16～C20アルカン、ソルビタン脂
肪酸エステルおよび脂肪アルコールエトキシレートを含む3.702kgの乳化剤組成物、12.75
0kgのADAME-quat. (80重量%)、および50.162kgのアクリルアミド(50重量%)から調製した
。硫酸を添加することによって、pHを3に調節した。比較例C-1と同じ開始剤系を添加する
ことによって、ラジカル重合を開始した。
【０１８３】
(比較例C-3)
　油中水モノマー分散液を、16.836kgの水、22.474kgのC16～C20アルカン、ソルビタン脂
肪酸エステルおよび脂肪アルコールエトキシレートを含む3.532kgの乳化剤組成物、20.81
1kgのADAME-quat. (80重量%)、および44.495kgのアクリルアミド(50重量%)から調製した
。硫酸を添加することによって、pH値を3に調節した。比較例C-1およびC-2と同じ開始剤
系を添加することによって、ラジカル重合を開始した。
【０１８４】
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【表３】

【０１８５】
(比較例C-4)(油性物質/乳化剤の不存在)
　水中水モノマー分散液を、31.953kgの水、5.569kgのADAME-quat.(80重量%)、26.720kg
のアクリルアミド(50重量%)、および31.572kgのポリマー凝固剤PC-2から調製した。硫酸
を添加することによって、pH値を5に調節した。ラジカル開始剤を添加することによって
、ラジカル重合を開始した。
【０１８６】
(比較例C-5)( DADMACから誘導されるポリマー凝固剤の存在)
　油中水モノマー分散液を、296.7gのC16～C20アルカン、ソルビタン脂肪酸エステルおよ
び脂肪アルコールエトキシレートを含む58.2gの乳化剤組成物、125.4gのADAME-quat. (80
重量%)、708.0gのアクリルアミド(50重量%)、および170.2gのポリマー凝固剤PC-1から調
製した。開始剤系を添加することによって、ラジカル重合を開始した。
【０１８７】
(本発明実施例I-1)( DIMAPA quat.から誘導されるポリマー凝固剤の存在)
　油中水モノマー分散液を、0.827kgの水、24.067kgのC16～C20アルカン、ソルビタン脂
肪酸エステルおよび脂肪アルコールエトキシレートを含む5.856kgの乳化剤組成物、10.17
2kgのADAME-quat.(80重量%)、57.430kgのアクリルアミド(50重量%)、および13.806kgのポ
リマー凝固剤PC-2から調製した。開始剤系を添加することによって、ラジカル重合を開始
した。
【０１８８】
【表４】

【０１８９】
　比較例C-1、比較例C-5および本発明実施例I-1の油中水モノマー分散液から重合したポ
リマーの陽イオン性は、同一である(22重量%)。
【０１９０】
　しかし、比較例C-2およびC-3の油中水モノマー分散液から重合したポリマーの陽イオン
性は、より高かった(それぞれ、29重量%および43重量%)。この差異は、本発明実施例を比
較例と比べる場合に考慮されるべきである。
【０１９１】
　比較例C-1における陽イオン性ポリマー凝固剤の不存在および比較例C-5および本発明実
施例I-1それぞれにおけるポリマー凝固剤の存在のほかに、実験条件にさらなる小さな差
異が存在するが、これは、本発明実施例I-1の比較例C-1およびC-5との比較可能性を実質
的に変えない。
【０１９２】
ポリマー凝固剤PC-1からPC-6:
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【０１９３】
【表５】

【０１９４】
応用例A-1からA-4:
(応用例A-1)
　BTG Mutek製のDFS 03装置を使用して、本発明による油中水ポリマー分散液を特定の紙
パルプ懸濁液に添加することによって、歩留りを測定した。
【０１９５】
　この目的のために、本発明による油中水ポリマー分散液を、脱イオン水を用いて0.1重
量%の濃度に調節した。紙パルプ懸濁液(75重量%TMP、15重量%セルロース、10重量% SM re
jects、Norske Skog、Walsum)を、ショッパー-リーグラー(Schopper-Riegler)濾水度試験
器中で約1%の組織密度に水道水で希釈した。組織密度(1.22重量%)の測定後、本発明によ
る油中水ポリマー分散液の3つの異なる濃度(400/800/1200g/l)において、歩留り試験を実
施した。パルプ-水混合物を、800min-1で15秒、1000min-1で10秒および800min-1で10秒維
持した。希釈したポリマー分散液を、最初の10秒後に配分し、歩留り濾液を、もう15秒後
に除去し、Schwarzbandグレードフィルターを通して、105℃で1時間一定重量となるまで
乾燥した。
【０１９６】
　灰分歩留りを測定するために、550℃で2時間、灰化を実施し、絶対乾燥条件において、
灰分を再秤量した。
【０１９７】

【数１】

【０１９８】
PD流入:重量%で示した流入液(パルプ懸濁液)のパルプ密度
PD流出:重量%で示した濾液(背水)のパルプ密度
灰分流出:濾液(背水)の重量%で示したパーセント無機燃焼残渣
灰分流入:流入液(パルプ懸濁液)の重量%で示したパーセント無機燃焼残渣。
【０１９９】
　結果をtable(下表)に要約し、図1に示す。
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【０２００】
【表６】

【０２０１】
　測定番号4と測定番号1から3との比較によって、本発明による油中水ポリマー分散液(I-
1)は、同一の陽イオン性(22重量%、C-1)を有する先行技術による油中水ポリマー分散液に
対して優れていることが示されている。
【０２０２】
　したがって、ポリマー凝固剤の存在下におけるラジカル重合性(アルク)アクリル酸誘導
体および場合によって存在するラジカル重合性エチレン性不飽和コモノマーの重合は、モ
ノマーを重合させる場合にポリマー凝固剤を除外することによって達成し得ない特性を生
じる。
【０２０３】
　さらに、測定番号5から9、10から14、15から19および20から24の組の互いの比較は、追
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加のポリマー凝固剤(添加剤1)は、本発明による油中水ポリマー分散液(l-1)の排水性能を
著しく改善するが、様々な陽イオン性における先行技術の油中水ポリマー分散液の排水性
能は、ほとんど改善されない(C-1からC-3)ことを示している。したがって、本発明による
油中水ポリマー分散液と一緒に追加のポリマー凝固剤を用いる場合に、驚くべき相乗効果
がある。
【０２０４】
(応用例A-2)
　BTG Mutek製DFS 03装置を使用して、歩留りを、応用例1の実験条件と同様に測定した。
【０２０５】
　実験を、0.5重量%の組織密度を有する古紙(60% DIP(脱インキ部分)および40%砕木パル
プ、0.402μsにおけるゼータ電位-15.4mV)　に実施した。
【０２０６】
被験サンプル:
　C-1 39%活性　7.520mPa*s
　C-5 37%活性　6.980mPa*s
　I-1 37%活性　8.540mPa*s(1重量%溶液中で測定された粘度)
　添加:約5g(乾燥器)において200、400および600ppm
　結果をtable(下表)に要約し、図2から4に示す。
【０２０７】
【表７】

【０２０８】
　実験によって、本発明による油中水ポリマー分散液(I-1)は、比較の水中水ポリマー分
散液(C-1およびC-5)に対して優れていることが示された。
【０２０９】
(応用例A-3)
　脱水測定を、修正したショッパー-リーグラー法によって実施した。歩留りおよび灰分
歩留りをBritt-Jar法に従って測定した。紙の実験室シートを、形成を測定するために作
製した。
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【０２１０】
　結果をtable(下表)に要約し、図5および6に示す。
【０２１１】
【表８】

【０２１２】
　歩留り、灰分歩留りおよび形成は、先行技術による油中水分散液の添加を増すことによ
って改善し得る(C-1;図5)。
【０２１３】
　しかし、より低用量において同一結果および一層より良い結果を、本発明による油中水
ポリマー分散液によって達成し得る(I-1;図6)。
【０２１４】
(応用例A-4)
　本発明による油中水ポリマー分散液(I-1)の歩留りおよび排水性能を、先行技術による
水中水ポリマー分散液(C-4)の歩留りおよび排水性能と比較した。
【０２１５】
　セルロース(75%短繊維、25%長繊維;濾水度31°SR)を、65%セルロースおよび35%チョー
ク(GCC)を含む試験混合物に調整した。この試験混合物は、3g/lの濃度を有した。
【０２１６】
　ショッパー-リーグラー: 80gの再生紙、7gのカオリンおよび1913 gの水道水の組成を有
する標準の再生紙を、3000rpmで15分間ホモジナイズした。その後、3g/lの濃度を有する
試験懸濁液を調製した。
【０２１７】
　歩留りを、BTG Mutek製DFS 04装置を用いて測定した。1000ml試験懸濁液を、ポリマー
分散液と混合し、1000rpmで10秒間剪断した。その後、約200mlの体積を、600rpmで篩(40
メッシュ/0.22)を通して排水した。総歩留りを、濾液の固体から算出し、灰分歩留りを灰
化(550℃)後に測定した。
【０２１８】
　排水速度も、DFS 04装置を用いて測定した。このシステムは、試験プロフィール、イン
キュベーション時間および撹拌速度を電子的に予めセットし、それによって試験中の誤差
原因を排除するという利点を有する。
【０２１９】
　第2参照として、この方法は、ショッパー-リーグラーによる排出速度(保持時間)の測定
も含む。3 g/l試験混合物について、100、200および300ppmの用量を用いた。ポリマー分
散液を添加後、混合物を3回かき混ぜた。
【０２２０】
　結果を下表に要約する。
【０２２１】
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　試験にかけた溶液は、1%の活性物質の濃度で与えられた。
【０２２２】
【表９】

【０２２３】
　実験によって、本発明による油中水ポリマー分散液(I-1)は、再生紙の標準の排水およ
び歩留り性能において比較の水中水ポリマー分散液(C-4)に対して優れていることが明ら
かになった。

【図１】 【図２】

【図３】
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【図５】

【図６】
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