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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ａ）少なくとも部分的に中和されていてよい、少なくとも１つの、酸基を有するエチレ
ン系不飽和モノマー、
ｂ）少なくとも１つの架橋剤、
ｃ）少なくとも１つの開始剤、
ｄ）場合によってはａ）に記載されたモノマーと共重合可能な１つ以上のエチレン系不飽
和モノマーおよび
ｅ）場合によっては１つ以上の水溶性ポリマーを含有するモノマー溶液またはモノマー懸
濁液を重合することにより、吸水性ポリマー粒子を製造するための方法であって、
その際金属不純物は、吸水性ポリマー粒子を含有する生成物のマスフローから磁気分離装
置を用いて分離され、この磁気分離装置は、複数の棒磁石から構成されており、この棒磁
石は、スリーブとこのスリーブ中に存在する磁性材料とからなり、およびこのスリーブは
、磁性材料と取り外し不可能であるように結合されている、前記方法において、
このスリーブが吸水性ポリマー粒子に直接接触することができ、吸水性ポリマー粒子が少
なくとも１つの界面活性剤を含有することを特徴とする、前記方法。
【請求項２】
　生成物のマスフローは、３０～９０℃の温度を有する、請求項１記載の方法。
【請求項３】
　生成物のマスフロー中の吸水性ポリマー粒子は、１～２０質量％の湿分含量を有する、
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請求項１または２記載の方法。
【請求項４】
　吸水性ポリマー粒子の湿分含量を、磁気分離装置の上流で増加させる、請求項１から３
までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項５】
　磁気分離装置の単位面積当たりの負荷量は、２～１５ｇ／ｃｍ2ｓである、請求項１か
ら４までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項６】
　棒磁石は、５～３０ｍｍの直径を有する、請求項１から５までのいずれか１項に記載の
方法。
【請求項７】
　棒磁石間の間隙幅は、５～３０ｍｍである、請求項１から６までのいずれか１項に記載
の方法。
【請求項８】
　吸水性ポリマー粒子の少なくとも９５質量％は、少なくとも１５０μｍの粒度を有する
、請求項１から７までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項９】
　吸水性ポリマー粒子の少なくとも９５質量％は、最大で６００μｍの粒度を有する、請
求項１から８までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１０】
　吸水性ポリマー粒子は、少なくとも１５ｇ／ｇの遠心分離保持能を有する、請求項１か
ら９までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１１】
　金属不純物を、吸水性ポリマー粒子を含有する生成物のマスフローから磁気分離装置を
用いて分離する方法であって、この磁気分離装置は、複数の棒磁石から構成され、この棒
磁石は、スリーブとこのスリーブ中に存在する磁性材料とからなり、およびこのスリーブ
は、磁性材料と取り外し不可能であるように結合されている、前記方法において、
このスリーブが吸水性ポリマー粒子に直接接触することができ、吸水性ポリマー粒子が少
なくとも１つの界面活性剤を含有することを特徴とする、前記方法。
【請求項１２】
　吸水性ポリマー粒子は、少なくとも１５ｇ／ｇの遠心分離保持能を有する、請求項１１
記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、吸水性ポリマー粒子を含有する生成物のマスフローから棒磁石を用いて金属
不純物を分離する方法に関し、この場合このポリマー粒子は、界面活性剤を含有し、およ
び棒磁石との直接的な接触を有する。
【０００２】
　吸水性ポリマー粒子は、おむつ、タンポン、生理帯および別の衛生用品を製造するため
に使用されるが、しかし、農業園芸における保水剤としても使用されている。吸水性ポリ
マー粒子は、超吸収体とも呼称される。
【０００３】
　吸水性ポリマー粒子の製造は、"Ｍｏｄｅｒｎ　Ｓｕｐｅｒａｂｓｏｒｂｅｎｔ　Ｐｏ
ｌｙｍｅｒ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ"、Ｆ．Ｌ．Ｂｕｃｈｈｏｌｚ　ａｎｄ　Ａ．Ｔ．Ｇ
ｒａｈａｍ，Ｗｉｌｅｙ－ＶＣＨ、１９９８年、第７１～１０３頁に記載されている。
【０００４】
　吸水性ポリマー粒子の性質は、例えば使用される架橋剤量により調節されることができ
る。架橋剤量が上昇すると、遠心分離保持能（ＣＲＣ）は低下し、２１．０ｇ／ｍ2の圧
力（ＡＵＬ０．３ｐｓｉ）下での吸収は、最大を突破する。
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【０００５】
　おむつにおける使用特性、例えば膨潤されたゲルベッド（ＳＦＣ）の透過率および４９
．２ｇ／ｃｍ2の圧力下での吸収率の改善のために、吸水性ポリマー粒子は、通常、表面
後架橋される。それによって、粒子表面の架橋度が上昇し、それにより４９．２ｇ／ｃｍ
2の圧力（ＡＵＬ０．７ｐｓｉ）下での吸収率および遠心分離保持能（ＣＲＣ）は、少な
くとも部分的にデカップルされうる。この表面後架橋は、水性ゲル相中で実施されてよい
。しかし、好ましくは、乾燥され、微粉砕されおよび篩別されたポリマー粒子（ベースポ
リマー）の表面が表面後架橋剤で被覆され、加熱により表面後架橋され、および乾燥され
る。そのために適した架橋剤は、吸水性ポリマー粒子の少なくとも２個のカルボキシレー
ト基との共有結合を形成しうる化合物である。
【０００６】
　欧州特許出願公開第１４２２２５７号明細書Ａ１には、吸水性ポリマー粒子を含有する
生成物のマスフローから磁気分離装置を用いて不純物を分離する方法が記載されている。
【０００７】
　本発明の課題は、吸水性ポリマー粒子を製造するための改善された方法、殊に金属不純
物の高い分離速度およびそのために使用される磁気分離装置の簡単な清浄化を提供するこ
とであった。
【０００８】
　この課題は、
ａ）少なくとも部分的に中和されていてよい、少なくとも１つの、酸基を有するエチレン
系不飽和モノマー、
ｂ）少なくとも１つの架橋剤、
ｃ）少なくとも１つの開始剤、
ｄ）場合によってはａ）に記載されたモノマーと共重合可能な１つ以上のエチレン系不飽
和モノマーおよび
ｅ）場合によっては１つ以上の水溶性ポリマーを含有するモノマー溶液またはモノマー懸
濁液を重合させることによって吸水性ポリマー粒子を製造するための方法であって、その
際金属不純物は、吸水性ポリマー粒子を含有する生成物のマスフローから磁気分離装置を
用いて分離され、この磁気分離装置は、棒磁石から構成されており、この棒磁石は、スリ
ーブとこのスリーブ中に存在する磁性材料とからなり、およびこのスリーブは、磁性材料
と取り外し不可能であるように結合されている、吸水性ポリマー粒子を製造するための方
法において、このスリーブが吸水性ポリマー粒子に直接接触していてよく、吸水性ポリマ
ー粒子が少なくとも１つの界面活性剤を含有することを特徴とする、吸水性ポリマー粒子
を製造するための方法によって解決された。
【０００９】
　スリーブは、磁性材料と取り外し不可能であるように結合し、このことは、磁性材料が
棒磁石の清浄化のためにスリーブから除去することができないかまたは棒磁石を損なうこ
となしにスリーブから除去することができないことを意味する。
【００１０】
　棒磁石中に使用された磁性材料は、通常、複数の互いに接して置かれた個々の磁石から
なる。個々の磁石の磁界の強さは、磁極の除去と共に減少する。低い磁界の強さの範囲は
、複数の個々の磁石を使用することによって最小化することができる。
【００１１】
　スリーブは、通常、オーステナイト鋼、例えばＤＩＮ　ＥＮ　１００２０に記載の材料
番号１．４４０４の鋼から形成されている。しかし、別の材料、例えばポリテトラフルオ
ロエチレンも適している。
【００１２】
　また、棒磁石の外側表面からの磁性材料との距離は、スリーブによって増加されるので
、それによって、外側表面上に作用する磁界の強さは、減少する。従って、厚すぎるスリ
ーブは、回避することができる。他面、スリーブは、十分な機械的安定性を有する。
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【００１３】
　陰イオン性界面活性剤、陽イオン性界面活性剤、非イオン性界面活性剤および両性界面
活性剤の全ての界面活性剤は、本発明による方法に適している。界面活性剤は、界面張力
を減少させ、およびミセル化可能である。界面活性剤の定義は、Ｒｏｅｍｐｐ　Ｃｈｅｍ
ｉｅ　Ｌｅｘｉｋｏｎの第４４９７頁に見出せる（ＩＳＢＮ　３－１３－１０２７５９－
２）。
【００１４】
　適した界面活性剤は、例えばソルビタンモノエステル、例えばソルビタンモノココエー
トおよびソルビタンモノラウレート、またはそのエトキシル化された変形、例えばＰｏｌ
ｙｓｏｒｂａｔ　２０であり、これは、Ｔｗｅｅｎ（登録商標）２０の商品名で販売され
ている（ＩＣＩ　Ａｍｅｒｉｃａｓ　Ｉｎｃ．，Ｗｉｌｍｉｎｇｔｏｎ，ＵＳ）。更に、
極めて好適な界面活性剤は、２－プロピルヘプタノールのエトキシル化誘導体およびアル
コキシル化誘導体であり、これらは商品名Ｌｕｔｅｎｓｏｌ　ＸＬ（登録商標）およびＬ
ｕｔｅｎｓｏｌ　ＸＰ（登録商標）で市販されている（ＢＡＳＦ　ＳＥ，Ｌｕｄｗｉｇｓ
ｈａｆｅｎ，ＤＥ）。
【００１５】
　界面活性剤は、既にモノマー溶液またはモノマー懸濁液に添加されてよい。しかし、界
面活性剤を表面後架橋の前、中または後に添加することは、好ましく、この場合には、表
面後架橋剤の施与のために通常の混合装置が適している。特に好ましくは、界面活性剤は
、磁気分離装置の直前で初めて添加される。
【００１６】
　本発明による方法における界面活性剤の使用量は、添加場所に依存する。界面活性剤は
、例えば既にモノマー溶液に添加されてよい。しかし、界面活性剤を表面後架橋剤と一緒
に、または後湿潤の際に添加することも可能である。しかし、添加場所は、吸水性粒子の
表面上での作用量の界面活性剤に対する決定的な影響を有する。同時に、吸水性粒子の表
面上に存在する界面活性剤は、本発明による方法において特に効果的である。
【００１７】
　例えば、界面活性剤が既にモノマー溶液に添加された場合には、界面活性剤の使用量は
、吸水性ポリマー粒子に対して特に０．００５～０．２質量％、特に有利に０．０２～０
．１質量％、殊に有利に０．０４～０．０６質量％である。
【００１８】
　界面活性剤が例えば表面後架橋剤と一緒に添加された場合には、界面活性剤の使用量は
、吸水性ポリマー粒子に対して特に０．００１～０．１質量％、特に有利に０．００２～
０．０５質量％、殊に有利に０．００５～０．０２質量％である。
【００１９】
　界面活性剤が例えば後湿潤の際に添加された場合には、界面活性剤の使用量は、吸水性
ポリマー粒子に対して特に０．０００５～０．０５質量％、特に有利に０．００１～０．
０２質量％、殊に有利に０．００２～０．０１質量％である。
【００２０】
　また、本発明により使用すべき界面活性剤は、膨潤された吸水性ポリマー粒子の水性抽
出液の表面張力に影響を及ぼす。
【００２１】
　低すぎる表面張力は、湿分負荷後におむつの表面湿分を増加させ、それ故に低すぎる表
面張力を回避させることができる。界面活性剤の使用量は、膨潤された吸水性ポリマー粒
子の水性抽出液の表面張力が２３℃で特に少なくとも０．０６Ｎ／ｍ、特に有利に少なく
とも０．０６５Ｎ／ｍ、殊に有利に少なくとも０．０７２Ｎ／ｍであるように選択される
。膨潤された吸水性ポリマー粒子の水性抽出液の表面張力は、ＷＯ　２００６／０４２７
０４Ａ２（第２５頁、第２９～３７行）に記載の方法により測定される。
【００２２】
　棒磁石は、運転中に金属不純物ならびに付着する吸水性ポリマー粒子で負荷され、した
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がって規則的に清浄化されなければならない。そのために、棒磁石は、生成物のマスフロ
ーから除去され、付着する金属不純物ならびに吸水性ポリマー粒子は、例えば吸込掃除機
を用いて除去される。この場合、棒磁石を清浄化するのが極めて困難であることは、不利
である。
【００２３】
　より簡単な清浄化のために、棒磁石は、磁性化不可能な材料、例えば特殊鋼からなる、
取り外し可能な付加的なスリーブ中で使用することができる。付加的なスリーブ上に堆積
された材料は、棒磁石を引き出すことによって簡単に除去することができる。この種のシ
ステムは、例えばＥＡＳＹ　ＣＬＥＡＮ清浄化可能システム（Ｓ＋Ｓ　Ｓｅｐａｒａｔｉ
ｏｎ　ａｎｄ　Ｓｏｒｔｉｎｇ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ　ＧｍｂＨ，Ｓｃｈｏｅｎｂｅｒ
ｇ，ＤＥ）の名称で入手可能である。この場合、作用表面での磁界の強さおよびそれと共
に堆積率が付加的なスリーブの使用によって減少することは、不利である。
【００２４】
　本発明は、吸水性ポリマー粒子が界面活性剤を含有する場合に、棒磁石が極めて簡単に
吸込掃除機を用いて清浄化されうるという認識を基礎とする。改善された清浄化のために
取り外し可能な付加的なスリーブの使用は、もはや不要である。
【００２５】
　生成物のマスフローの温度は、特に３０～９０℃、特に有利に４０～８０℃、殊に有利
に５０～７０℃である。
【００２６】
　生成物のマスフローの吸水性ポリマー粒子の湿分含量は、特に１～２０質量％、特に有
利に２～１０質量％、殊に有利に２．５～５質量％であり、ＥＤＡＮＡによって推奨され
た試験方法Ｎｏ．ＷＳＰ　２３０．２－０５"Ｍｏｉｓｔｕｒｅ　Ｃｏｎｔｅｎｔ"により
測定される。
【００２７】
　吸水性ポリマー粒子を製造する際の磁気分離装置の使用は、付加的な機械的負荷のため
に増大された摩耗をまねく。磁気分離装置は、しばしば吸水性ポリマー粒子を製造する際
の最後の処理工程である。従って、この摩耗は、もはや除去されず、それによって製品品
質を劣化する。
【００２８】
　吸水性ポリマー粒子の機械的安定性は、熱処理によって、および付加的に最小湿分の調
整によって明らかに上昇させることができる。これに対して、高すぎる温度は、磁界を弱
くする。
【００２９】
　これに対して、高すぎる温度に関連して高すぎる湿分含量は、回避させることができる
。それというのも、この場合には、吸水性ポリマー粒子の粘着性が増大するからである。
【００３０】
　吸水性ポリマー粒子をより高い温度、例えば１６０℃を上廻る温度で、例えば表面後架
橋のために熱的に後処理する場合には、吸水性ポリマー粒子は、極めて低い湿分含量を有
する。従って、吸水性ポリマー粒子の湿分含量を磁気分離装置の上流で増加させることは
、好ましい。
【００３１】
　湿分含量は、通常、水または水溶液を添加することによって適した混合装置中で増加さ
れる。吸水性ポリマー粒子の任意の予想される団塊化傾向は、より高い回転数の使用され
る混合工具によって回避させることができる。更に、団塊化傾向の影響の大きさは、吸水
性ポリマー粒子の温度および湿潤に使用される水溶液のイオン強度にある。団塊化傾向は
、温度が上昇し、イオン強度が増大すると減少する。
【００３２】
　使用される棒磁石は、通常、少なくとも０．６Ｔ、特に有利に少なくとも０．９Ｔ、殊
に有利に少なくとも１．１Ｔの磁束密度を有する。
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【００３３】
　磁気分離装置の棒磁石は、通常、直接生成物流の管路中に存在する。生成物流の管路は
、何の制限も受けない。適した生成物流の管路は、例えば吸水性ポリマー粒子が空気圧で
、または重量で搬送されるような管状導管である。生成物流の管路の直径は、特に５～５
０ｃｍ、特に有利に１５～４０ｃｍ、殊に有利に２０～３５ｃｍである。
【００３４】
　好ましくは、磁気分離装置は、上方から下向きに貫流される。この場合には、吸水性ポ
リマー粒子が本質的にその自重のために磁気分離装置に導通されることも可能である。
【００３５】
　棒磁石の間隔は、生成物流に十分な間隙を有し、他面、十分な堆積率が保証されるよう
に選択することができる。
【００３６】
　棒磁石の直径は、特に５～３０ｍｍ、特に有利に５～２０ｍｍ、殊に有利に５～１０ｍ
ｍである。棒磁石間の間隙幅は、特に５～３０ｍｍ、特に有利に８～２５ｍｍ、殊に有利
に１０～２０ｍｍである。
【００３７】
　好ましくは、複数の棒磁石は、並存して上下にずれて配置される。それによって、磁気
分離装置の堆積率は、上昇される。
【００３８】
　磁気分離装置の単位面積当たりの負荷量は、特に２～１５ｇ／ｃｍ2、特に有利に４～
１２ｇ／ｃｍ2、殊に有利に６～８ｇ／ｃｍ2である。この単位面積当たりの負荷量は、１
ｃｍ2の断面積を生成物流の方向に対して垂直方向に１秒間で通過する、ｇでの生成物の
質量である。
【００３９】
　単位面積当たりの負荷量が低すぎる場合には、層状の流れ中の金属不純物は、棒磁石の
周囲に案内されうる。単位面積当たりの負荷量が高すぎる場合には、既に堆積された金属
不純物は、再び棒磁石から打ち落とされてよい。
【００４０】
　生成物のマスフローは、さらになお１つのガス流、例えば空気または工業用窒素を含ん
でいてよい。ガス流は、特に５ｇ／ｋｇ未満、特に有利に４ｇ／ｋｇ未満、殊に有利に３
ｇ／ｋｇ未満の含水量を有する。
【００４１】
　生成物のマスフローの高すぎる速度は、同様に磁気分離装置の堆積率を低下させる。
【００４２】
　好ましくは、本発明による方法において、付加的に渦流検出器が使用される。渦流検出
器は、フェライト系金属不純物および非フェライト系金属不純物の検出に適している。こ
の種の不純物は、例えばフェライト系鋼またはオーステナイト系鋼からなる、生成物と接
触した装置部材の摩耗によって生じうる。
【００４３】
　生成物と接触した装置部材に適した材料は、例えば炭素少なくとも０．０８質量％を有
するオーステナイト系鋼である。好ましくは、オーステナイト系鋼は、鉄、炭素、クロム
、ニッケルおよび場合によるモリブデンと共に、なお他の合金成分、特にニオブまたはチ
タンを含有する。
【００４４】
　好ましい材料は、ＤＩＮ　ＥＮ　１００２０に記載の材料番号１．４５ｘｘを有する材
料であり、この場合ｘｘは、０～９９の自然数であることができる。特に好ましい材料は
、材料番号１．４５４１および１．４５７１を有する鋼、殊に材料番号１．４５４１を有
する鋼である。
【００４５】
　渦流検出器は、交番磁界を発生させ、それによって金属中に、渦流検出器によって発生
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された磁界と反対の磁界を形成させ、それによって元来の交番磁界は、測定可能になるよ
うに変化される。
【００４６】
　渦流検出器は、非フェライト系金属材料からなる試験体、例えば３．５ｍｍの直径を有
する特殊鋼ボールを用いて検定することができる。
【００４７】
　生成物の流れの管路中の渦流検出器のためのアダプターは、勿論、非金属材料、特にセ
ラミックからなる。
【００４８】
　本発明による方法において、付加的な渦流検出器は、種々の位置で使用されてよい。し
かし、特に好ましいのは、生成物サイロまたは計量分配ステーションの直前での使用であ
る。
【００４９】
　渦流検出器により検知されたフェライト系金属不純物および非フェライト系金属不純物
は、例えば生成物の管路中に存在するダイバータを用いてオフスペックサイロ中に排出さ
れてよい。
【００５０】
　吸水性ポリマー粒子は、モノマー溶液またはモノマー懸濁液の重合によって製造され、
通常、水不溶性である。
【００５１】
　モノマーａ）は、特に水溶性であり、即ち２３℃で水中での溶解性は、典型的には少な
くとも水１ｇ／１００ｇ、有利に少なくとも水５ｇ／１００ｇ、特に有利に少なくとも水
２５ｇ／１００ｇ、殊に有利に少なくとも水３５ｇ／１００ｇである。
【００５２】
　適当なモノマーａ）は、例えばエチレン系不飽和カルボン酸、例えばアクリル酸、メタ
クリル酸およびイタコン酸である。特に有利なモノマーは、アクリル酸およびメタクリル
酸である。殊に有利なのは、アクリル酸である。
【００５３】
　更に、適当なモノマーａ）は、例えばエチレン系不飽和スルホン酸、例えばスチレンス
ルホン酸および２－アクリルアミド－２－メチルプロパンスルホン酸（ＡＭＰＳ）である
。
【００５４】
　不純物は、重合に対して重大な影響を及ぼしうる。従って、使用される原料は、できる
だけ高純度を有するべきである。従って、モノマーａ）を特に精製することは、しばしば
好ましい。適当な精製法は、例えばＷＯ　２００２／０５５４６９Ａ１、ＷＯ　２００３
／０７８３７８Ａ１およびＷＯ　２００４／０３５５１４Ａ１中に記載されている。適当
なモノマーａ）は、例えばＷＯ　２００４／０３５５１４Ａ１の記載により精製された、
アクリル酸９９．８４６０質量％、酢酸０．０９５０質量％、水０．０３３２質量％、プ
ロピオン酸０．０２０３質量％、フルフラール０．０００１質量％、無水マレイン酸０．
０００１質量％、ジアクリル酸０．０００３質量％およびヒドロキノンモノメチルエーテ
ル０．００５０質量％を有するアクリル酸である。
【００５５】
　モノマーａ）の全量に対するアクリル酸および／またはその塩の割合は、有利に少なく
とも５０モル％、特に有利に少なくとも９０モル％、殊に有利に少なくとも９５モル％で
ある。
【００５６】
　モノマーａ）は、通常、重合抑制剤、特にヒドロキノン半エーテルを貯蔵安定剤として
含有する。
【００５７】
　モノマー溶液は、それぞれ中和されていないモノマーａ）に対して特に２５０質量ｐｐ
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ｍまで、有利に最大１３０質量ｐｐｍ、特に有利に最大７０質量ｐｐｍ、有利に少なくと
も１０質量ｐｐｍ、特に有利に少なくとも３０質量ｐｐｍ、殊に５０質量ｐｐｍのヒドロ
キノン半エーテルを含有する。例えば、このモノマー溶液の製造のために、ヒドロキノン
半エーテルを相応する量で含有する、酸基を有するエチレン系不飽和モノマーを使用する
ことができる。
【００５８】
　好ましいヒドロキノン半エーテルは、ヒドロキノンモノメチルエーテル（ＭＥＨＱ）お
よび／またはα－トコフェロール（ビタミンＥ）である。
【００５９】
　適当な架橋剤ｂ）は、架橋に適した少なくとも２個の基を有する化合物である。この種
の基は、例えば重合体鎖中にラジカル的に重合導入することができるエチレン系不飽和基
、およびモノマーａ）の酸基との共有結合を形成することができる官能基である。更に、
また、モノマーａ）の少なくとも２個の酸基との配位結合を形成することができる多価金
属塩は、架橋剤ｂ）として適している。
【００６０】
　架橋剤ｂ）は、特にポリマー網状組織中にラジカル的に重合導入することができる少な
くとも２個の重合可能な基を有する化合物である。適当な架橋剤ｂ）は、例えば欧州特許
出願公開第０５３０４３８号明細書Ａ１に記載されたようなエチレングリコールジメタク
リレート、ジエチレングリコールジアクリレート、ポリエチレングリコールジアクリレー
ト、アリルメタクリレート、トリメチロールプロパントリアクリレート、トリアリルアミ
ン、テトラアリルアンモニウムクロリド、テトラアリルオキシエタン、例えば欧州特許出
願公開第０５４７８４７号明細書Ａ１、欧州特許出願公開第０５５９４７６号明細書Ａ１
、欧州特許出願公開第０６３２０６８号明細書Ａ１、ＷＯ　０３／２１２３７Ａ１、ＷＯ
　２００３／１０４２９９Ａ１、ＷＯ　２００３／１０４３００Ａ１、ＷＯ　２００３／
１０４３０１Ａ１およびドイツ連邦共和国特許出願公開第１０３３１４５０号明細書Ａ１
に記載されたジアクリレートおよびトリアクリレート、例えばドイツ連邦共和国特許出願
公開第１０３３１４５６号明細書Ａ１およびドイツ連邦共和国特許出願公開第１０３５５
４０１号明細書Ａ１に記載されたアクリレート基と共にさらにエチレン系不飽和基を含有
する混合アクリレート、または例えばドイツ連邦共和国特許出願公開第１９５４３３６８
号明細書Ａ１、ドイツ連邦共和国特許出願公開第１９６４６４８４号明細書Ａ１、ＷＯ　
９０／１５８３０Ａ１およびＷＯ　２００２／０３２９６２Ａ２に記載された架橋剤混合
物である。
【００６１】
　好ましい架橋剤ｂ）は、ペンタエリトリットトリアリルエーテル、テトラアリルオキシ
エタン、メチレンビスメタクリルアミド、１５箇所エトキシル化されたトリメチロールプ
ロパントリアクリレート、ポリエチレングリコールジアクリレート、トリメチロールプロ
パントリアクリレートおよびトリアリルアミンである。
【００６２】
　殊に有利な架橋剤ｂ）は、例えばＷＯ　２００３／１０４３０１Ａ１に記載されている
ような、アクリル酸またはメタクリル酸でジアクリレートまたはトリアクリレートにエス
テル化された、複数箇所エトキシル化されたおよび／またはプロポキシル化されたグリセ
リンである。３～１０箇所エトキシル化されたグリセリンのジアクリレートおよび／また
はトリアクリレートが特に有利である。１～５箇所エトキシル化および／またはプロポキ
シル化されたグリセリンのジアクリレートまたはトリアクリレートが特に有利である。３
～５箇所エトキシル化および／またはプロポキシル化されたグリセリンのトリアクリレー
ト、殊に３箇所エトキシル化されたグリセリンのトリアクリレートが最も有利である。
【００６３】
　架橋剤ｂ）の量は、それぞれモノマーａ）に対して特に０．０５～１．５質量％、特に
有利に０．１～１質量％、殊に有利に０．３～０．６質量％である。架橋剤の含有量が上
昇すると、遠心分離保持能（ＣＲＣ）は低下し、２１．０ｇ／ｃｍ2の圧力下での吸収は
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、最大を突破する。
【００６４】
　開始剤ｃ）として、重合条件下でラジカル的に製造された全ての化合物、例えば熱開始
剤、酸化還元開始剤、光開始剤が使用されてよい。適当な酸化還元開始剤は、ナトリウム
ペルオキソジスルフェート／アスコルビン酸、過酸化水素／アスコルビン酸、ナトリウム
ペルオキソジスルフェート／亜硫酸水素ナトリウムおよび過酸化水素／亜硫酸水素ナトリ
ウムである。特に、熱開始剤と酸化還元開始剤との混合物、例えばナトリウムペルオキソ
ジスルフェート／過酸化水素／アスコルビン酸が使用される。しかし、還元性成分として
、特に２－ヒドロキシ－２－スルフィナト酢酸のナトリウム塩と２－ヒドロキシ－２－ス
ルホナト酢酸の二ナトリウム塩と亜硫酸水素ナトリウムとからなる混合物が使用される。
この種の混合物は、Ｂｒｕｅｇｇｏｌｉｔｅ（登録商標）ＦＦ６およびＢｒｕｅｇｇｏｌ
ｉｔｅ（登録商標）ＦＦ７（Ｂｒｕｅｇｇｅｍａｎｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌｓ社； Ｈｅｉ
ｌｂｒｏｎｎ在；ＤＥ）として入手可能である。
【００６５】
　酸基を有するエチレン系不飽和モノマーａ）と共重合可能なエチレン系不飽和モノマー
ｄ）は、例えばアクリルアミド、メタクリルアミド、ヒドロキシエチルアクリレート、ヒ
ドロキシエチルメタクリレート、ジメチルアミノエチルメタクリレート、ジメチルアミノ
エチルアクリレート、ジメチルアミノプロピルアクリレート、ジエチルアミノプロピルア
クリレート、ジメチルアミノエチルメタクリレート、ジエチルアミノエチルメタクリレー
トである。
【００６６】
　水溶性ポリマーｅ）として、ポリビニルアルコール、ポリビニルピロリドン、澱粉、澱
粉誘導体、変性セルロース、例えばメチルセルロースまたはヒドロキシエチルセルロース
、ゼラチン、ポリグリコールまたはポリアクリル酸、特に澱粉、澱粉誘導体および変性セ
ルロースを使用することができる。
【００６７】
　通常、モノマー水溶液が使用される。モノマー溶液の含水量は、特に４０～７５質量％
、特に有利に４５～７０質量％、殊に有利に５０～６５質量％である。また、モノマー懸
濁液、即ち過剰量のモノマーａ）を有するモノマー溶液、例えばナトリウムアクリレート
を使用することが可能である。含水量が上昇すると、エネルギー費用は、引続く乾燥の際
に上昇し、含水量が減少すると、重合熱は、なお不十分にのみ導出されることができる。
【００６８】
　有利な重合抑制剤は、最適な作用のために溶解した酸素を必要とする。従って、前記モ
ノマー溶液からは重合前に、不活性化、即ち不活性ガス、有利には窒素または二酸化炭素
を用いた貫流により溶解した酸素が取り除かれてよく、モノマー溶液中に含有されている
重合抑制剤は、不活性化される。有利には、前記モノマー溶液の酸素含量は、重合前に、
１質量ｐｐｍより少なく、特に有利に０．５質量ｐｐｍより少なく、殊に有利に０．１質
量ｐｐｍより少なく低下される。
【００６９】
　適した反応器は、ニーダー反応器またはベルト反応器（Ｂａｎｄｒｅａｋｔｏｒ）であ
る。ニーダー中で、モノマー水溶液またはモノマー懸濁液の重合の際に生じるポリマーゲ
ルは、例えばＷＯ ２００１／０３８４０２Ａ１に記載されているように、反転撹拌軸に
より連続的に微粉砕される。ベルト上でのこの重合は、例えば、ドイツ連邦共和国特許出
願公開第３８２５３６６号明細書Ａ１および米国特許第６２４１９２８号明細書中に記載
されている。重合の際にベルト反応器中でポリマーゲルが生じ、これは、更なる処理工程
、例えば押出機またはニーダー中で破砕されなくてはならない。
【００７０】
　しかし、モノマー水溶液を滴加し、形成された液滴を加熱されたキャリヤーガス流中で
重合させることも可能である。この場合、処理工程は、ＷＯ　２００８／０４０７１５　
Ａ２およびＷＯ　２００８／０５２９７１　Ａ１の記載と同様に重合および乾燥を併用す
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ることができる。
【００７１】
　得られたポリマーゲルの酸基は、通常、部分的に中和されている。この中和は、有利に
は、前記モノマーの工程で実施される。通常、中和は、中和剤を水溶液としてかまたは好
ましくは固体として混入することによって行われる。中和度は、特に２５～９５モル％、
特に有利に３０～８０モル％、殊に有利に４０～７５モル％であり、この場合には、通常
の中和剤、特にアルカリ金属水酸化物、アルカリ金属酸化物、アルカリ金属炭酸塩または
アルカリ金属炭酸水素塩ならびにこれらの混合物が使用されてよい。アルカリ金属塩の代
わりに、アンモニウム塩が使用されてもよい。ナトリウムおよびカリウムは、アルカリ金
属として特に有利であるが、しかしながら水酸化ナトリウム、炭酸ナトリウムまたは炭酸
水素ナトリウムならびにこれらの混合物が殊に有利である。
【００７２】
　しかし、中和を重合後に、重合で生じるポリマーゲルの段階で実施することも可能であ
る。更に、中和剤の一部をモノマー溶液に既にモノマー溶液に添加することにより、重合
前に酸基を４０モル％まで、好ましくは１０～３０モル％、特に好ましくは１５～２５モ
ル％中和することが可能であり、望ましい最終中和度は、重合の後に初めてポリマーゲル
の段階で調節される。前記ポリマーゲルを少なくとも部分的に重合の後に中和する場合、
前記ポリマーゲルは、有利に機械的に、例えば押出機を用いて微粉砕され、この場合、中
和剤は、吹き付けられるか、散布されるか、または注入され、次に入念に混合されること
ができる。そのために、得られたゲル材料は、なお数回均質化のために押出されうる。
【００７３】
　更に、ポリマーゲルは、特にベルト乾燥機を用いて、残留湿分が特に０．５～１５質量
％、特に有利に１～１０質量％、殊に有利に２～８質量％になるまで乾燥され、この場合
には、残留湿分は、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅｓ　ａｎｄ　
Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によって推奨された試験法Ｎｏ．ＷＳＰ
２３０．２－０５"湿分含量　Ｍｏｉｓｔｕｒｅ　Ｃｏｎｔｅｎｔ"により測定される。残
留湿分が高すぎる場合には、乾燥されたポリマーゲルは、低すぎるガラス転移温度Ｔｇを
有し、後加工が困難になる。残留湿分が低すぎる場合には、乾燥されたポリマーゲルは、
脆すぎ、引続く微粉砕工程において、低すぎる粒度（"微細"）を有する望ましくない大量
のポリマー粒子が生じる。前記ゲルの固体含量は、乾燥前に特に２５～９０質量％、特に
有利に３５～７０質量％、殊に有利に４０～６０質量％である。しかし、選択的に、乾燥
のために、流動床乾燥機または櫂形乾燥機を使用することもできる。
【００７４】
　乾燥したポリマーゲルは、この後で微粉砕されかつ分級され、この場合、微粉砕のため
に通常では１段階または多段階のロールミル、有利に２段階または３段階のロールミル、
ピン付きミル、ハンマーミルまたはスイングミルを使用することができる。
【００７５】
　製品画分として分離されるポリマー粒子の平均粒度は、特に少なくとも２００μｍ、特
に有利に２５０～６００μｍ、殊に有利に３００～５００μｍである。製品画分の平均粒
度は、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖ
ｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によって推奨された試験法Ｎｏ．ＷＳＰ２２０．２－
０５"粒径分布　Ｐａｒｔｉｋｅｌ　Ｓｉｚｅ　Ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ"により算出さ
れることができ、この場合篩画分の質量分は、累積されてプロットされ、平均粒度は、グ
ラフにより測定される。この場合、平均粒度は、目開きの値であり、この値は、累積され
た５０質量％をもたらす。
【００７６】
　少なくとも１５０μｍの粒度を有する粒子の割合は、特に少なくとも９０質量％、特に
有利に少なくとも９５質量％、殊に有利に少なくとも９８質量％である。
【００７７】
　低すぎる粒度を有するポリマー粒子は、透過率（ＳＦＣ）を低下させる。従って、小さ
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すぎるポリマー粒子（"微細"）の割合は、僅かであるべきである。
【００７８】
　従って、小さすぎるポリマー粒子は、通常、分離され、および方法に返送される。これ
は、特に重合前、重合中または重合直後に、即ちポリマーゲルの乾燥前に行なわれる。小
さすぎるポリマー粒子は、返送前または返送中に水および／または水性界面活性剤で湿潤
されうる。
【００７９】
　その後の処理工程において、例えば表面後架橋または別の被覆工程により小さすぎるポ
リマー粒子を分離することも可能である。この場合、返送された小さすぎるポリマー粒子
は、表面後架橋されるかまたは別の方法で、例えば熱分解法珪酸で被覆される。
【００８０】
　重合のためにニーダー反応器を使用する場合には、小さすぎるポリマー粒子は、特に重
合の最後の三分の一の間に添加される。
【００８１】
　小さすぎるポリマー粒子が極めて早期に、例えば既にモノマー溶液に添加された場合に
は、それによって得られた吸水性ポリマー粒子の遠心分離保持能（ＣＲＣ）は、低下され
る。しかし、これは、例えば使用量を架橋剤ｂ）に適合させることによって補償されるこ
とができる。
【００８２】
　小さすぎるポリマー粒子が極めて後期に、例えば重合反応器に後接続された装置中、例
えば押出機中で初めて添加された場合には、小さすぎるポリマー粒子は、得られたポリマ
ーゲル中に混入させることが困難である。しかし、不十分に混入された、小さすぎるポリ
マー粒子は、微粉砕中に再び乾燥されたポリマーゲルによって溶解し、したがって、分級
の際に改めて分離され、返送すべき、小さすぎるポリマー粒子の量は、上昇する。
【００８３】
　最大８５０μｍの粒度を有する粒子の割合は、特に少なくとも９０質量％、特に有利に
少なくとも９５質量％、殊に有利に少なくとも９８質量％である。
【００８４】
　好ましくは、最大６００μｍの粒度を有する粒子の割合は、特に少なくとも９０質量％
、特に有利に少なくとも９５質量％、殊に有利に少なくとも９８質量％である。
【００８５】
　大きすぎる粒度を有するポリマー粒子は、膨潤速度を低下させる。従って、大きすぎる
ポリマー粒子の割合は、同様に僅かであるべきである。
【００８６】
　従って、大きすぎるポリマー粒子は、通常分離され、乾燥されたポリマーゲルの微粉砕
に返送される。
【００８７】
　ポリマー粒子は、前記性質をさらに改善するために表面後架橋されてよい。適当な表面
後架橋剤は、ポリマー粒子の少なくとも２個のカルボキシラート基と共有結合を形成する
ことができる基を含有する化合物である。適当な化合物は、例えば欧州特許出願公開第０
０８３０２２号明細書Ａ２、欧州特許出願公開第０５４３３０３号明細書Ａ１および欧州
特許出願公開第０９３７７３６号明細書Ａ２に記載されているような多価アミン、多価ア
ミドアミン、多価エポキシド、ドイツ連邦共和国特許出願公開第３３１４０１９号明細書
Ａ１、ドイツ連邦共和国特許出願公開第３５２３６１７号明細書Ａ１および欧州特許出願
公開第０４５０９２２号明細書Ａ２に記載されているような二価アルコールまたは多価ア
ルコール、またはドイツ連邦共和国特許出願公開第１０２０４９３８号明細書Ａ１および
米国特許第６２３９２３０号明細書に記載されているようなβ－ヒドロキシアルキルアミ
ドである。
【００８８】
　更に、ドイツ連邦共和国特許第４０２０７８０号明細書Ｃ１中には環式カーボネートが
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、ドイツ連邦共和国特許出願公開第１９８０７５０２号明細書Ａ１中には２－オキサゾリ
ドンおよびその誘導体、例えば２－ヒドロキシエチル－２－オキサゾリドンが、ドイツ連
邦共和国特許第１９８０７９９２号明細書Ｃ１中にはビス－２－オキサゾリジノンおよび
ポリ－２－オキサゾリジノンが、ドイツ連邦共和国特許出願公開第１９８５４５７３号明
細書Ａ１中には２－オキソテトラヒドロ－１，３－オキサジンおよびその誘導体が、ドイ
ツ連邦共和国特許出願公開第１９８５４５７４号明細書Ａ１中にはＮ－アシル－２－オキ
サゾリドンが、ドイツ連邦共和国特許出願公開第１０２０４９３７号明細書Ａ１中には環
式尿素が、ドイツ連邦共和国特許出願公開第１０３３４５８４号明細書Ａ１中には二環式
アミドアセタールが、欧州特許出願公開第１１９９３２７号明細書Ａ２中にはオキセタン
および環式尿素が、およびＷＯ　２００３／０３１４８２Ａ１中にはモルホリン－２，３
－ジオンおよびその誘導体が適当な表面後架橋剤として記載されている。
【００８９】
　好ましい表面後架橋剤は、グリセリン、エチレンカーボネート、エチレングリコールジ
グリシジルエーテル、ポリアミドとエピクロロヒドリンとの反応生成物およびプロピレン
グリコールと１，４－ブタンジオールとからなる混合物である。
【００９０】
　殊に好ましい表面後架橋剤は、２－ヒドロキシエチルオキサゾリジン－２－オン、オキ
サゾリジン－２－オンおよび１，３－プロパンジオールである。
【００９１】
　更に、ドイツ連邦共和国特許出願公開第３７１３６０１号明細書Ａ１中に記載されてい
るような、付加重合可能なエチレン系不飽和基を含有する表面後架橋剤が使用されてもよ
い。
【００９２】
　表面後架橋剤の量は、それぞれポリマー粒子に対して特に０．００１～２質量％、特に
有利に０．０２～１質量％、殊に有利に０．０５～０．２質量％である。
【００９３】
　本発明の１つの好ましい実施態様において、表面後架橋前、表面後架橋中または表面後
架橋後に表面後架橋に加えて多価陽イオンは、粒子表面上に施こされる。
【００９４】
　本発明による方法において使用することができる多価陽イオンは、例えば二価の陽イオ
ン、例えば亜鉛、マグネシウム、カルシウム、鉄およびストロンチウムの陽イオン、三価
の陽イオン、例えばアルミニウム、鉄、クロム、希土類およびマンガンの陽イオン、四価
の陽イオン、例えばチタンおよびジルコニウムの陽イオンである。対イオンとして塩化物
イオン、臭化物イオン、硫酸イオン、硫酸水素イオン、炭酸イオン、炭酸水素イオン、硝
酸イオン、燐酸イオン、燐酸水素イオン、燐酸二水素イオンおよびカルボン酸イオン、例
えば酢酸イオンおよび乳酸イオンが可能である。硫酸アルミニウムおよび乳酸アルミニウ
ムは、好ましい。金属塩以外に、ポリアミンも多価陽イオンとして使用されることができ
る。
【００９５】
　多価陽イオンの使用量は、それぞれポリマー粒子に対して例えば０．００１～１．５質
量％、特に０．００５～１質量％、特に有利に０．０２～０．８質量％である。
【００９６】
　表面後架橋は、通常、表面後架橋剤の溶液が乾燥したポリマー粒子上に吹き付けられる
ことによって実施される。この噴霧に引続き、表面後架橋剤で被覆されたポリマー粒子は
、熱乾燥され、この場合表面後架橋反応は、乾燥前でも乾燥中でも生じうる。
【００９７】
　表面後架橋剤の溶液の吹き付けは、有利に可動式混合工具を備えたミキサー中で、例え
ばスクリューミキサー、ディスクミキサーおよび櫂形攪拌機中で実施される。特に好まし
いのは、水平方向ミキサー、例えば櫂形攪拌機であり、殊に好ましいのは、垂直方向ミキ
サーである。水平方向ミキサーと垂直方向ミキサーとは、混合軸の軸受けにより区別され
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、即ち水平方向ミキサーは、水平方向に支承された混合軸を有し、垂直方向ミキサーは、
垂直方向に支承された混合軸を有する。適当なミキサーは、例えば水平方向Ｐｆｌｕｇｓ
ｃｈａｒ（登録商標）ミキサー（Ｇｅｂｒ．Ｌｏｅｄｉｇｅ　Ｍａｃｈｉｎｅｎｂａｕ　
ＧｍｂＨ，Ｐａｄｅｒｂｏｒｎ；ＤＥ）、Ｖｒｉｅｃｏ－Ｎａｕｔａ　Ｃｏｎｔｉｎｕｏ
ｕｓ　Ｍｉｘｅｒ（Ｈｏｓｏｋａｗａ　Ｍｉｃｒｏｎ　ＢＶ；Ｄｏｅｔｉｎｃｈｅｍ；Ｎ
Ｌ）、Ｐｒｏｃｅｓｓａｌｌ　Ｍｉｘｍｉｌｌ　Ｍｉｘｅｒ（Ｐｒｏｃｅｓｓａｌｌ　Ｉ
ｎｃｏｒｐｏｒａｔｅｄ；Ｃｉｎｃｉｎｎａｔｉ；ＵＳ）およびＳｃｈｕｇｉ　Ｆｌｅｘ
ｏｍｉｘ（登録商標）（Ｈｏｓｏｋａｗａ　Ｍｉｃｒｏｎ　ＢＶ；Ｄｏｅｔｉｎｃｈｅｍ
；ＮＬ）である。しかし、表面後架橋剤溶液を渦動床中で吹き付けることも可能である。
【００９８】
　表面後架橋剤は、典型的には水溶液として使用される。ポリマー粒子中への表面後架橋
剤の侵入深さは、非水溶性溶剤の含量または全溶剤量により調節されることができる。
【００９９】
　専ら水を溶剤として使用する場合には、有利に界面活性剤が添加される。それによって
、湿潤挙動は、改善され、団塊化傾向は、減少される。しかし、特に溶剤混合物、例えば
イソプロパノール／水、１，３－プロパンジオール／水およびプロピレングリコール／水
が使用され、この場合混合物の質量比は、特に２０：８０～４０：６０である。
【０１００】
　この加熱乾燥は、特に接触乾燥機、特に好ましくは櫂形攪拌機、殊に好ましくはディス
ク型乾燥機中で実施される。適当な乾燥機は、例えばＨｏｓｏｋａｗａ　Ｂｅｐｅｘ（登
録商標）水平方向のパドル型乾燥機（Ｈｏｓｏｋａｗａ　Ｍｉｃｒｏｎ　ＧｍｂＨ；Ｌｅ
ｉｎｇａｒｔｅｎ；ＤＥ）、Ｈｏｓｏｋａｗａ　Ｂｅｐｅｘ（登録商標）ディスク型乾燥
機（Ｈｏｓｏｋａｗａ　Ｍｉｃｒｏｎ　ＧｍｂＨ；Ｌｅｉｎｇａｒｔｅｎ；ＤＥ）および
Ｎａｒａ　Ｐａｄｄｌｅ　Ｄｒｙｅｒ（ＮＡＲＡ　Ｍａｃｈｉｎｅｒｙ　Ｅｕｒｏｐｅ；
Ｆｒｅｃｈｅｎ；ＤＥ）である。さらに、流動床乾燥機を使用することもできる。
【０１０１】
　乾燥は、混合機それ自体中で、ジャケットの加熱または熱風の吹き込みによって行なう
ことができる。後接続された乾燥機、例えば箱形乾燥機、回転管炉かまたは加熱可能なス
クリューは、同様に好適である。特に有利には、渦動床乾燥機中で混合され、および乾燥
される。
【０１０２】
　好ましい乾燥温度は、１００～２５０℃、有利に１２０～２２０℃、特に有利に１３０
～２１０℃、殊に有利に１５０～２００℃の範囲内にある。反応ミキサーまたは乾燥器中
での前記温度での好ましい滞留時間は、有利に少なくとも１０分間、特に有利に少なくと
も２０分間、殊に有利に少なくとも３０分間、通常最大６０分間である。
【０１０３】
　引続き、表面後架橋されたポリマー粒子は、再び分級され、その際に小さすぎるポリマ
ー粒子および／または大きすぎるポリマー粒子は、分離され、方法に返送される。
【０１０４】
　表面後架橋されたポリマー粒子は、前記性質をさらに改善するために被覆されてもよい
し、後湿潤されてもよい。膨潤速度ならびに透過率（ＳＦＣ）を改善するのに適した被覆
は、例えば無機の不活性物質、例えば水不溶性金属塩、有機ポリマー、陽イオン性ポリマ
ーならびに二価または多価金属陽イオンである。ダスト結合に適した被覆は、例えばポリ
オールである。ポリマー粒子の望ましくない焼き付き傾向に抗して適した被覆は、例えば
熱分解法珪酸、例えばＡｅｒｏｓｉｌ（登録商標）２００、および界面活性剤、例えばＳ
ｐａｎ（登録商標）２０である。
【０１０５】
　本発明による方法により製造された吸水性ポリマー粒子は、特に０～１５質量％、特に
有利に０．２～１０質量％、殊に有利に０．５～８質量％の湿分含量を有し、この場合、
含水量は、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗ
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ｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によって推奨された試験法Ｎｏ．ＷＳＰ２３０．
２－０５"湿分含量Ｍｏｉｓｔｕｒｅ　Ｃｏｎｔｅｎｔ"により測定される。
【０１０６】
　本発明による方法により得られる吸水性ポリマー粒子は、典型的には少なくとも１５ｇ
/ｇ、特に少なくとも２０ｇ/ｇ、有利に少なくとも２２ｇ/ｇ、特に有利に少なくとも２
４ｇ/ｇ、殊に有利に少なくとも２６ｇ/ｇの遠心分離保持容量（ＣＲＣ）を有する。吸水
性ポリマー粒子の遠心分離保持能（ＣＲＣ）は、通常、６０ｇ／ｇ未満である。この遠心
分離保持能（ＣＲＣ）は、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅｓ　ａ
ｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によって推奨された試験法Ｎｏ．
ＷＳＰ２４１．２－０５"遠心分離保持能Ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅ　Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ　
Ｃａｐａｄｉｔｙ"により測定される。
【０１０７】
　本発明による方法により得られる吸水性ポリマー粒子は、４９．２ｇ／ｃｍ2の圧力下
で、典型的には少なくとも１５ｇ/ｇ、特に少なくとも２０ｇ/ｇ、有利に少なくとも２２
ｇ/ｇ、特に有利に少なくとも２４ｇ/ｇ、殊に有利に少なくとも２６ｇ/ｇの吸収量を有
する。吸水性ポリマー粒子の４９．２ｇ／ｃｍ2の圧力下での吸収量は、通常、３５ｇ／
ｇである。４９．２ｇ／ｃｍ2の圧力下での吸収量は、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　
Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によ
って推奨された試験法Ｎｏ．ＷＳＰ２４２．２－０５"圧力下での吸収Ａｂｓｏｒｐｔｉ
ｏｎ　ｕｎｄｅｒ　Ｐｒｅｓｓｕｒｅ"と同様に測定され、この場合には、２１．０ｇ／
ｃｍ2の圧力の代わりに、圧力は、４９．２ｇ／ｃｍ2に調節される。
【０１０８】
　吸水性ポリマー粒子は、次に記載された試験方法により試験される。
【０１０９】
　方法：
　測定は、別記しない限り、２３±２℃の環境温度および５０±１０％の相対空気湿度で
実施された。吸水性ポリマー粒子を測定前に十分に混合する。
【０１１０】
　液体転送性（ＳＦＣ食塩水の流れ誘導性）
　０．３ｐｓｉ（２０７０Ｐａ）の圧力負荷下での膨潤されたゲル層の液体転送性は、欧
州特許出願公開第０６４０３３０号明細書Ａ１中の記載と同様に、吸水性ポリマー粒子か
らなる膨潤したゲル層のゲル層浸透性（Ｇｅｌ－Ｌａｙｅｒ－Ｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙ
）として測定され、この場合上記の欧州特許出願公開明細書第１９頁および図８に記載さ
れた装置は、ガラスフリット（４０）がもはや使用されず、プランジャー（３９）が円筒
体（３７）と同様のプラスチック材料からなり、今や全載置面に亘って均一に分布するよ
うに２１個の同じ大きさの孔を含むように十分に変更された。測定の方法および評価は、
欧州特許出願公開第０６４０３３０号明細書Ａ１と比較して不変のままである。流量は、
自動的に検出される。
【０１１１】
　液体転送性（ＳＦＣ）は、次のように計算される：
ＳＦＣ［ｃｍ3ｓ／ｇ］＝（Ｆｇ（ｔ＝０）×Ｌ0）／（ｄ×Ａ×ＷＰ）
　この場合、Ｆｇ（ｔ＝０）は、ｇ／秒でのＮａＣｌ溶液の流量であり、これは、流量測
定のデータＦｇ（ｔ）の線形の回帰分析に基づいてｔ＝０に対する外挿法によって得られ
、Ｌ０は、ｃｍでのゲル層の厚さであり、ｄは、ｇ／ｃｍ3でのＮａＣｌ溶液の比重であ
り、Ａは、ｃｍ2でのゲル層の面積であり、およびＷＰは、ｄｙｎ／ｃｍ2でのゲル層上の
静水圧力である。
【０１１２】
　湿分含量（含水率）
　吸水性ポリマー粒子の湿分含量を、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂ
ｌｅｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によって推奨された試



(15) JP 5645924 B2 2014.12.24

10

20

30

40

50

験法Ｎｏ．ＷＳＰ２３０．２－０５"湿分含量Ｍｏｉｓｔｕｒｅ　Ｃｏｎｔｅｎｔ"により
測定する。
【０１１３】
　遠心分離保持能力（ＣＲＣ Ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅ　Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ　Ｃａｐａｃ
ｉｔｙ）
　遠心分離保持能力（ＣＲＣ）を、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌ
ｅｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ）によって推奨された試験
法Ｎｏ．ＷＳＰ２４１．２－０５"遠心分離保持能Ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅ　Ｒｅｔｅｎｔ
ｉｏｎ　Ｃａｐａｄｉｔｙ"により測定する。
【０１１４】
　４９．２ｇ／ｃｍ2の圧力下での吸収（圧力下での吸収）
　４９．２ｇ／ｃｍ2の圧力（ＡＵＬ０．７ｐｓｉ）下での吸収量を、ＥＤＡＮＡ（Ｅｕ
ｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａ
ｔｉｏｎ）によって推奨された試験法Ｎｏ．ＷＳＰ２４２．２－０５"圧力下での吸収Ａ
ｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｕｎｄｅｒ　Ｐｒｅｓｓｕｒｅ"と同様に測定し、この場合２１．
０ｇ／ｃｍ2の圧力（ＡＵＬ０．３ｐｓｉ）の代わりに４９．２ｇ／ｃｍ2の圧力（ＡＵＬ
０．７ｐｓｉ）に調節する。
【０１１５】
　これらのＥＤＡＮＡ試験法は、例えば、欧州不織布協会、ユージーンプラスキー通り１
５７、Ｂ１０３０、ブリュッセル、ベルギー（Ｅｕｒｏｐｅａｎ　Ｄｉｓｐｏｓａｂｌｅ
ｓ　ａｎｄ　Ｎｏｎｗｏｖｅｎｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ，Ａｖｅｎｕｅ　Ｅｕｇｅｎ
　Ｐｌａｓｋｙ　１５７，Ｂ－１０３０　Ｂｒｕｅｓｓｅｌ，Ｂｅｌｇｉｅｎ）から入手
可能である。
【実施例】
【０１１６】
　例１（比較例）：
　脱イオン水、５０質量％の水酸化ナトリウム溶液およびアクリル酸を連続的に混合する
ことによって、中和度が７１．３モル％となるように、アクリル酸／アクリル酸ナトリウ
ム溶液を製造した。モノマー溶液の固体含量は、３８．８質量％であった。
【０１１７】
　ポリエチレン系不飽和架橋剤として、ポリエチレングリコール－４００－ジアクリレー
ト（４００ｇ／モルの平均分子量を有するポリエチレングリコールから出発するジアクリ
レート）を使用した。使用量は、モノマー溶液１ｔ当たり架橋剤２ｋｇであった。
【０１１８】
　ラジカル重合を開始するために、モノマー溶液１ｔ当たり０．２５質量％の過酸化水素
水溶液１．０３ｋｇ、１５質量％のナトリウムペルオキソジスルフェート水溶液３．１０
ｋｇおよび１質量％のアスコルビン酸水溶液１．０５ｋｇを使用した。
【０１１９】
　モノマー溶液の処理量は、２０ｔ／時間であった。反応溶液は、供給時に２３．５℃の
温度を有していた。
【０１２０】
　個々の成分を次の量で、６．３ｍ3の容量を有するＬｉｓｔ　Ｃｏｎｔｉｋｎｅｔｅｒ
の連続型ニーダーの反応器（ＬＩＳＴ　ＡＧ，Ａｒｉｓｄｏｒｆ，ＣＨ）中に計量供給し
た：
モノマー溶液２０ｔ／時間、
ポリエチレングリコール－４００－ジアクリレート４０ｋｇ／時間、
過酸化水素溶液／ナトリウムペルオキソジスルフェート溶液８２．６ｋｇ／時間、
アスコルビン酸溶液２１ｋｇ／時間。
【０１２１】
　架橋剤のための添加ポイントと開始剤のための添加位置との間で、モノマー溶液を窒素
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で不活性化した。
【０１２２】
　滞留時間の約５０％の後に、付加的に、反応器中への微粉砕および篩別による製造プロ
セスから生じる微細粒子の供給（１０００ｋｇ／時間）を行なった。反応器中での反応混
合物の滞留時間は、１５分間であった。
【０１２３】
　得られたポリマーゲルをベルト乾燥機上に置いた。ベルト乾燥機上で空気／ガス混合物
を連続的にポリマーゲルの周囲に流し、このポリマーゲルを乾燥させた。ベルト乾燥機中
での滞留時間は、３７分間であった。
【０１２４】
　乾燥したポリマーゲルを微粉砕し、１５０～８５０μｍの粒度画分に篩別した。得られ
た基本ポリマーを表面後架橋した。
【０１２５】
　Ｓｃｈｕｇｉ　Ｆｌｅｘｏｍｉｘ（登録商標）（Ｈｏｓｏｋａｗａ　Ｍｉｃｒｏｎ　Ｂ
．Ｖ．，Ｄｏｅｔｉｎｃｈｅｍ，ＮＬ）中でこの基本ポリマーを表面後架橋剤溶液で被覆
し、引続きＮＡＲＡ　Ｐａｄｄｌｅ　Ｄｒｙｅｒ（ＧＭＦ　Ｇｏｕｄａ，Ｗａｄｄｉｎｘ
ｖｅｅｎ，ＮＬ）中で１５５℃で４５分間乾燥させた。
【０１２６】
　次の量をＳｃｈｕｇｉ　Ｆｌｅｘｏｍｉｘ（登録商標）中に配量した：
基本ポリマー７．５ｔ／時間、
表面後架橋剤溶液３０８．２５ｋｇ／時間。
【０１２７】
　表面後架橋剤溶液は、Ｄｅｎａｃｏｌ　ＥＸ－８１０２．７質量％（エチレングリコー
ルジグリシジルエーテル）、プロピレングリコール２４．３質量％および脱イオン水を含
有していた。
【０１２８】
　乾燥後、表面後架橋された基本ポリマーをＮＡＲＡ　Ｐａｄｄｌｅ－Ｃｏｏｌｅｒ（Ｇ
ＭＦ　Ｇｏｕｄａ，Ｗａｄｄｉｎｘｖｅｅｎ，ＮＬ）中で約６０℃に冷却し、引続き再び
１５０～８５０μｍの粒度画分に篩別した。
【０１２９】
　得られた吸水性ポリマー粒子は、０．９質量％の湿分含量、３０．１ｇ／ｇの遠心分離
保持能（ＣＲＣ）、２３．０ｇ／ｇの圧力（ＡＵＬ０．７ｐｓｉ）下での吸収量および４
５×１０-7ｃｍ3ｓ／ｇの液体転送性（ＳＦＣ）を有していた。
【０１３０】
　生成物の質量の流れを自由な場合に磁気分離装置に導通させた。生成物の流れの管路の
直径は、３０ｃｍであった。磁気分離装置は、４つの上下に配置された、取り外し可能な
カセットから構成されていた。棒磁石は、それぞれのカセット中で２列でずれて上下に配
置されていた。それぞれ上の列は、４つの棒磁石から構成され、それぞれ下の列は、３つ
の棒磁石から構成されていた。棒磁石の直径は、２５ｍｍであり、２つの棒磁石の間の水
平方向の間隙幅は、３０ｍｍであり、２つの棒磁石の間の垂直方向の間隙幅は、３０ｍｍ
であった。
【０１３１】
　棒磁石は、吸込掃除機を用いて清浄化するのが極めて困難であった。
【０１３２】
　例２
　例１と同様にプロセスを行なった。表面後架橋剤溶液は、付加的にソルビタンモノラウ
レート０．２４質量％を含有していた（Ｓｐａｎ（登録商標）２０，ＩＣＩ　Ａｍｅｒｉ
ｃａｎｓ　Ｉｎｃ．，Ｗｉｌｍｉｎｇｔｏｎ，ＵＳ）。
【０１３３】
　棒磁石は、吸込掃除機を用いて簡単に清浄化することができた。
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