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(57)【要約】
【課題】ハンドリング性に優れ、吸水後の臭気の発生が抑制され、かつ吸水速度に優れる
吸水性樹脂粒子を提供すること。
【解決手段】生理食塩水の吸水速度が１～１５秒であり、中位粒子径が１００～６００μ
ｍであり、残存揮発成分量が１．５質量％以下である、吸水性樹脂粒子。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　生理食塩水の吸水速度が１～１５秒であり、中位粒子径が１００～６００μｍであり、
残存揮発成分量が１．５質量％以下である、吸水性樹脂粒子。
【請求項２】
　比表面積が０．０８ｍ２／ｇ以上である、請求項１に記載の吸水性樹脂粒子。
【請求項３】
　粒子の形状が、表面に多くの突起を有する顆粒状である、請求項１又は２に記載の吸水
性樹脂粒子。
【請求項４】
　生理食塩水の吸水量が３０～９０ｇ／ｇである、請求項１～３のいずれか一項に記載の
吸水性樹脂粒子。
【請求項５】
　平衡膨潤性能が２０ｍｍ以上である、請求項１～４のいずれか一項に記載の吸水性樹脂
粒子。
【請求項６】
　請求項１～５のいずれか一項に記載の吸水性樹脂粒子と親水性繊維とを含む、吸収体。
【請求項７】
　液体透過性シート、液体不透過性シート及び請求項６に記載の吸収体を備え、対向して
配置された前記液体透過性シートと前記液体不透過性シートとの間に、前記吸収体が配置
されている、吸収性物品。
【請求項８】
　第一の液体透過性シート、第二の液体透過性シート及び請求項１～５のいずれか一項に
記載の吸水性樹脂粒子を備え、対向して配置された前記第一の液体透過性シートと前記第
二の液体透過性シートとの間に、前記吸水性樹脂粒子が配置されている、止水材。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、吸水性樹脂粒子、吸水性樹脂粒子を製造する方法、吸収体、吸収性物品及び
止水材に関する。
【背景技術】
【０００２】
　吸水性樹脂粒子は、紙おむつ、生理用品等の衛生材料用、保水材、土壌改良材等の農園
芸材料用、ケーブル用止水材、結露防止材等の工業資材用等に用いられてきた。これらに
加えて、近年では、ペットシート、犬又は猫のトイレ配合物等の動物排泄物処理材、簡易
トイレ、芳香剤、肉類のドリップ吸収シート、保湿化粧品用の配合物等、吸水性樹脂粒子
が応用される分野はさらに拡大している。このような用途に使用される吸水性樹脂粒子に
求められる性能としては、高い吸水量、優れた吸水速度及び用途に応じた適切な粒子径等
が挙げられる。
【０００３】
　これらのうち、大人用おむつ、失禁パッド、トイレトレーニングパンツ、多い日用ナプ
キンのような特定の衛生材料、ケーブル用止水材、ペットシート、簡易トイレ等の用途で
用いられる吸水性樹脂粒子に対しては、比較的多量の体液等が勢いよく排出されることが
想定される。このため、上記用途では、吸収容量と吸収速度の改良が重視されてきた。こ
のうち、吸収容量に関しては、吸水性樹脂粒子の使用量の調整等でも対応可能であるが、
吸収速度は、吸水性樹脂粒子が有する固有の特性に依存する傾向が強い。そのため、これ
までにも吸水性樹脂粒子において優れた吸水速度を達成するために様々な検討がなされて
いる。
【０００４】
　例えば、水溶液重合法に関連して、発泡剤の存在下で得られた多孔質の樹脂の表面近傍



(3) JP 2018-103183 A 2018.7.5

10

20

30

40

50

を架橋する方法（特許文献１参照）が開示されている。
【０００５】
　また、逆相懸濁重合に関連して、アクリル酸／アクリル酸塩水溶液をＨＬＢ８～１２の
界面活性剤の存在下で脂環族または脂肪族炭化水素溶媒中に懸濁させ、アクリル酸／アク
リル酸塩を逆相懸濁重合させる方法（特許文献２参照）、異なる吸水速度を有する吸水性
樹脂の存在下で水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させる方法（特許文献３参照）が開
示されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】国際公開第９７／３１１４号
【特許文献２】特開昭５６－１３１６０８号公報
【特許文献３】特開平９－１５１２２４号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　この他、一般的に、吸水性樹脂粒子の吸水速度を向上させる方法としては、吸水性樹脂
粒子の粒子径を小さくすることが挙げられる。しかし、吸水性樹脂粒子の粒子径を小さく
すると、流動性が悪化して、粒子としてのハンドリングが困難になる傾向がある。よって
、適度な粒子径を有しながら吸水性樹脂粒子の吸水速度を高める方法が求められる。
【０００８】
　ここで、本発明者らの検討によると、特許文献１に開示されている吸水性樹脂粒子は、
粒子径と吸水速度の性能の両立において満足できるものではなかった。また、本発明者ら
の検討によると、特許文献２、３に開示されている吸水性樹脂粒子は、粒子径が比較的大
きく、ハンドリング性及び吸水速度が優れるものの、製造時に用いられる炭化水素分散媒
が揮発成分として粒子内部に残存し、例えば、吸水後に臭気が発生することがあった。そ
の結果、吸水性樹脂粒子を含む製品を使用した際の臭気が、使用者（装着者等）の快適さ
を損なう可能性があった。また、製造プロセスの環境面への配慮と吸水性能向上の観点か
らも、残存揮発成分量が少ないことが求められる。
【０００９】
　そこで、本発明の主な目的は、一つの側面において、ハンドリング性に優れ、吸水後の
臭気の発生が抑制され、かつ吸水速度に優れる吸水性樹脂粒子と、吸収体、吸収性物品及
び止水材を提供することにある。
【００１０】
　さらに別の側面において、本発明の主な目的は、ハンドリング性に優れ、吸水速度に優
れ、かつ残存揮発成分量の少ない吸水性樹脂粒子の製造を可能にする方法を提供すること
にある。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　本発明は、生理食塩水の吸水速度が１～１５秒であり、中位粒子径が１００～６００μ
ｍであり、残存揮発成分量が１．５質量％以下である、吸水性樹脂粒子を提供する。
【００１２】
　上記吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するためハンドリング性に優れ、吸
水後の臭気の発生が抑制され、かつ吸水速度に優れる。
【００１３】
　上記吸水性樹脂粒子は、比表面積が０．０８ｍ２／ｇ以上であってもよい。比表面積が
上記範囲内にあることにより、吸水性樹脂粒子の吸水速度をより向上させることができる
。
【００１４】
　上記吸水性樹脂粒子は、生理食塩水の吸水量が３０～９０ｇ／ｇであってもよい。
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【００１５】
　別の側面において、本発明は、吸水性樹脂粒子を製造する方法を提供する。本発明に係
る方法は、炭化水素分散媒を含む油性液と、水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体及
びラジカル重合開始剤を含む第一の水性液と、ＨＬＢが６以上の界面活性剤とを含有し、
上記第一の水性液が上記油性液中に分散された懸濁液中で、上記水溶性エチレン性不飽和
単量体を重合させ、含水ゲル状重合体を含む懸濁液を得ることを含む、第一重合工程と、
４５℃以上の上記含水ゲル状重合体を含む懸濁液と、水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和
単量体及びラジカル重合開始剤を含む第二の水性液とを混合して、上記第二の水性液をさ
らに分散させた懸濁液中で、上記水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させることを含む
第二重合工程とを、この順に備えていてもよい。
【００１６】
　上記方法により得られる吸水性樹脂粒子は、優れた吸水速度を有する。さらに、上記方
法により得られる吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するため、ハンドリング
性に優れ、かつ残存揮発成分量が少ないため吸水後の臭気等の問題を低減することができ
る。
【００１７】
　上記第二重合工程において、上記懸濁液を上記第二の水性液と混合し終えた時点の、上
記第二の水性液をさらに分散させた懸濁液の温度は、３５℃以上であってもよい。
【００１８】
　第二の水性液を混合し終えた時点の懸濁液の温度を上記範囲とすることにより、残存揮
発成分量をさらに低減することができる。
【００１９】
　上記第一重合工程において、上記油性液は、上記第一の水性液に含まれる上記水溶性エ
チレン性不飽和単量体１００質量部に対して５０～６５０質量部の上記炭化水素分散媒を
含んでいてもよい。
【００２０】
　本発明は、炭化水素分散媒を含む油性液と、水性溶媒及び水溶性エチレン性不飽和単量
体を含み上記水性溶媒が水を含む水性液とを含有し、上記水性液が上記油性液中に分散さ
れた懸濁液中で、上記水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させることを含む重合工程を
備える、吸水性樹脂粒子を製造する方法にも関する。上記水性液は２０℃において、２０
ｍＰａ・ｓ以上の粘度を有する。上記懸濁液は、ＨＬＢが６以上の界面活性剤をさらに含
有する。
【００２１】
　上記方法により得られる吸水性樹脂粒子は、優れた吸水速度を有する。さらに、上記方
法により得られる吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するため粒子のハンドリ
ング性に優れ、かつ残存揮発成分量が少ないため吸水後の臭気等の問題を低減することが
できる。
【００２２】
　上記水性液は水溶性増粘剤をさらに含んでいてもよい。該水溶性増粘剤はヒドロキシア
ルキルセルロース、ヒドロキシアルキルアルキルセルロース及びカルボキシアルキルヒド
ロキシアルキルセルロースより選ばれる少なくとも１種の化合物を含んでいてもよい。
【００２３】
　水性液が上記特定の水溶性増粘剤を含むことにより、得られる吸水性樹脂粒子の残存揮
発成分量をより低減することができる。
【００２４】
　本発明は、
（１）生理食塩水の吸水量が３０～９０ｇ／ｇであり、
（２）中位粒子径が１００～６００μｍであり、
（３）生理食塩水の吸水速度が１～２０秒であり、
（４）平衡膨潤性能が２０ｍｍ以上であり、



(5) JP 2018-103183 A 2018.7.5

10

20

30

40

50

（５）残存揮発成分量が１．５質量％以下であり、
上記方法により得ることのできる吸水性樹脂粒子も提供する。
【００２５】
　上記吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するため粒子のハンドリング性に優
れ、吸水後の臭気の発生が抑制され、かつ吸水速度に優れる。
【００２６】
　本発明は、炭化水素分散媒を含む油性液と、水性溶媒及び水溶性エチレン性不飽和単量
体を含み上記水性溶媒が水を含む水性液とを含有し、上記水性液が上記油性液中に分散さ
れた懸濁液中で、上記水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させることを含む重合工程を
備える、吸水性樹脂粒子を製造する方法にも関する。上記水性液は親水性高分子分散剤を
さらに含んでいる。上記懸濁液は、ＨＬＢが６以上の界面活性剤をさらに含有している。
【００２７】
　上記方法により得られる吸水性樹脂粒子は、優れた吸水速度を有する。さらに、上記方
法により得られる吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するためハンドリング性
に優れる。加えて、吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量が少ないため、吸水後の臭気等の問
題を低減することができる。
【００２８】
　上記親水性高分子分散剤は、ポリビニルアルコール、ポリビニルピロリドン、ポリエチ
レングリコール、ポリプロピレングリコール及びポリグリセリンからなる群より選ばれる
少なくとも１種の化合物を含んでいてもよい。
【００２９】
　上記水性液は、上記水溶性エチレン性不飽和単量体１００質量部に対して、０．００１
～１０質量部の上記親水性高分子分散剤を含んでいてもよい。
【００３０】
　本発明は、
（１）生理食塩水の吸水量が３０～９０ｇ／ｇであり、
（２）中位粒子径が１００～６００μｍであり、
（３）生理食塩水の吸水速度が１～２０秒であり、
（４）平衡膨潤性能が２０ｍｍ以上であり、
（５）残存揮発成分量が１．５質量％以下であり、
上記方法により得ることのできる、吸水性樹脂粒子も提供する。
【００３１】
　上記吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するためハンドリング性に優れ、吸
水後の臭気の発生が抑制され、かつ吸水速度に優れる。
【００３２】
　上記界面活性剤は、ソルビタン脂肪酸エステル、ポリグリセリン脂肪酸エステル及びシ
ョ糖脂肪酸エステルからなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物を含んでいてもよい
。
【００３３】
　懸濁液が上記特定の界面活性剤を含むことにより、連続相である油性液（Ｏ）と不連続
相である水性液（Ｗ）とにより形成されるＷ／Ｏ型逆相懸濁の状態がより良好で、好適な
形態の吸水性樹脂粒子が好適な粒子径で得られやすくなる傾向がある。
【００３４】
　上記水溶性エチレン性不飽和単量体は、アクリル酸及びその塩、メタクリル酸及びその
塩、並びにアクリルアミドからなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物を含んでいて
もよい。
【００３５】
　上記炭化水素分散媒は、炭素数６～８の鎖状脂肪族炭化水素、及び炭素数６～８の脂環
族炭化水素からなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物を含んでいてもよい。
【００３６】
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　本発明はまた、上記吸水性樹脂粒子と親水性繊維とを含む、吸収体を提供する。
【００３７】
　本発明はさらに、液体透過性シート、液体不透過性シート及び上記吸収体を備え、対向
して配置された上記液体透過性シートと上記液体不透過性シートとの間に、上記吸収体が
配置されている、吸収性物品を提供する。
【００３８】
　本発明はさらにまた、第一の液体透過性シート、第二の液体透過性シート及び上記吸水
性樹脂粒子を備え、対向して配置された上記第一の液体透過性シートと上記第二の液体透
過性シートの間に、上記吸水性樹脂粒子が配置されている、止水材を提供する。
【発明の効果】
【００３９】
　本発明の吸水性樹脂粒子は、優れた吸水速度を有し得る。さらに、本発明の吸水性樹脂
粒子は、適度な大きさの粒子径を有するため粒子としてのハンドリング性に優れ、かつ吸
水後の臭気等の問題を低減することができる。
【００４０】
　本発明の製造方法により得られる吸水性樹脂粒子は、優れた吸水速度を有し得る。さら
に、本発明の方法により得られる吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径を有するため
粒子としてのハンドリング性に優れる。加えて、本発明の方法により得られる吸水性樹脂
粒子の残存揮発成分量が少ないため、吸水後の臭気等の問題を低減することができる。
【図面の簡単な説明】
【００４１】
【図１】吸収性物品の一実施形態を示す断面図である。
【図２】止水材の一実施形態を示す断面図である。
【図３】膨潤性能を測定するための装置を示す概略図である。
【発明を実施するための形態】
【００４２】
　本発明の実施形態について、以下に説明する。ただし、本発明は以下の実施形態に限定
されるものではない。本明細書に記載される全ての構成は、本発明の趣旨を逸脱しない範
囲で任意に組み合わせることができる。例えば、本明細書に記載される数値範囲の上限値
及び下限値、並びに実施例に記載される数値から任意に選択される数値を上限値又は下限
値として用いて、各種特性に関する数値範囲を規定することができる。
【００４３】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子の生理食塩水の吸水速度は、１～１５秒又は１～２
０秒であってもよい。吸水速度を上記範囲内とすることにより、言い換えると、吸水性樹
脂粒子がこのように優れた吸水速度を有することにより、吸水性樹脂粒子が吸収性物品、
止水材等に用いられた際に、液漏れを特に効果的に防止することができる。同様の観点か
ら、上記吸水速度は、１～１２秒、２～１０秒、２～８秒、２～６秒であってもよい。
【００４４】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子の中位粒子径は、１００～６００μｍであってもよ
い。中位粒子径をこの範囲内とすることにより、吸収体を製造する際の吸水性樹脂粒子の
ハンドリング性を特に良好に保ち、かつ、吸収体を薄くすることができる。同様の観点か
ら、吸水性樹脂粒子の中位粒子径は、１１０～５００μｍ、１２０～５００μｍ、１２０
～４００μｍ、１４０～４００μｍ、１４０～３５０μｍ又は１５０～３５０μｍであっ
てもよい。
【００４５】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量は、１．５質量％以下であっても
よい。残存揮発成分量を上記範囲内とすることで、言い換えると、吸水性樹脂粒子が少な
い残存揮発成分量を有することで、例えば、吸水性樹脂粒子が吸水した際の臭気の発生を
特に効果的に抑制して、吸収性物品の装着者の快適さを向上させることができる。同様の
観点から、上記残存揮発成分量は、１．３質量％以下、１．２質量％以下、０．００１～
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１．２質量％、０．００１～１．０質量％、０．０１～１．０質量％、０．０１～０．８
質量％、０．０１～０．６質量％、又は０．０１～０．４５質量％であってもよい。
【００４６】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子の比表面積は、特に限定されないが、吸水速度を向
上させる観点から、０．０８ｍ２／ｇ以上、０．１～２．０ｍ２／ｇ、０．１２～１．０
ｍ２／ｇ、又は０．１４～０．５ｍ２／ｇであってもよい。
【００４７】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子の生理食塩水の吸水量は、特に限定されないが、吸
収性物品の吸収容量を向上させる観点から、３０～９０ｇ／ｇ、３５～８０ｇ／ｇ、４５
～７５ｇ／ｇ、５０～７０ｇ／ｇ、又は５５～６５ｇ／ｇであってもよい。
【００４８】
　吸水性樹脂粒子の平衡膨潤性能（１０分値）（単に、平衡膨潤性能ということがある）
は、２０ｍｍ以上であってもよい。このように吸水性樹脂粒子が高い膨潤性能を有するこ
とで、吸水性樹脂粒子がケーブル用止水材に用いられた際、ケーブルの亀裂による初期浸
水を防止した後、長時間の浸水防止効果を維持し、かつケーブルの基材劣化を促進しない
程度の適度な膨潤圧力を発揮することができる。同様の観点から、上記平衡膨潤性能は、
２１～４０ｍｍ、２２～３５ｍｍ、又は２３～３０ｍｍであってもよい。
【００４９】
　吸水性樹脂粒子の初期膨潤性能（１分値）の平衡膨潤性能に対する比率（初期膨潤比率
）は、６０～１００％であってもよい。このように吸水性樹脂粒子が高い初期膨潤比率を
有することで、吸水性樹脂粒子がケーブル用止水材に用いられた際、ケーブルの亀裂によ
る初期浸水をより確実に防止できる。同様の観点から、上記初期膨潤比率は７５～９８％
、又は９０～９５％であってもよい。
【００５０】
　以上説明した生理食塩水の吸水速度、中位粒子径、残存揮発成分量、比表面積、生理食
塩水の吸水量、平衡膨潤性能及び初期膨潤比率は、いずれも実施例にて後述する方法によ
って測定された値である。
【００５１】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子の原料は特に限定されない。例えば、吸水性樹脂粒
子を構成する樹脂を、生理食塩水の吸水速度、中位粒子径、残存揮発成分量が上述の数値
範囲内となるように選択することができる。例えば、水溶性エチレン性不飽和単量体を重
合させることによって得られる樹脂（水溶性エチレン不飽和単量体を単量体単位として含
む重合体）が用いられ得る。水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させた樹脂としては、
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のケン化物、及びポリアクリル
酸部分中和物等が挙げられる。水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させる方法としては
、水溶液重合法、及び、界面活性剤の存在下、炭化水素分散媒中で行う逆相懸濁重合法等
が挙げられる。吸水性樹脂粒子は、水溶性エチレン性不飽和単量体を単量体単位として含
む重合体を主成分として含んでいてもよい。例えば、吸水性樹脂粒子１００質量部に対し
て、上記重合体の割合が５０質量部以上であってもよい。
【００５２】
　後述の親水性高分子分散剤を用いて吸水性樹脂粒子を製造する場合、得られる吸水性樹
脂粒子は、親水性高分子分散剤を含み得る。吸水性樹脂粒子中の親水性高分子分散剤の含
有量は、吸水性樹脂粒子１００質量部に対して、例えば、０．００１～１０質量部、０．
００５～５質量部、０．０１～３質量部、又は０．０１～１．５質量部であってもよい。
これら含有量は、吸水性樹脂粒子の製造方法の説明において後述するように、水溶性エチ
レン性不飽和単量体１００質量部に対する親水性高分子分散剤の含有量（使用量）と同様
にして導かれる。
【００５３】
　後述の水溶性増粘剤を用いて吸水性樹脂粒子を製造する場合、得られる吸水性樹脂粒子
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は、水溶性増粘剤を含み得る。吸水性樹脂粒子中の水溶性増粘剤の含有量は、吸水性樹脂
粒子（ポリマー固形分）１００質量部に対して、例えば、０．０５～２０質量部、０．２
～１０質量部、０．４～５質量部又は０．６～３質量部である。水溶性増粘剤の含有量は
、吸水性樹脂粒子の製造方法の説明において後述するように、水溶性エチレン性不飽和単
量体１００質量部に対する、水溶性増粘剤の含有量（使用量）と同様にして導かれる。
【００５４】
　吸水性樹脂粒子には、目的に応じて、耐熱性安定剤、酸化防止剤、抗菌剤等の添加剤が
含まれていてもよい。これら添加剤の量は、吸水性樹脂粒子の用途、添加剤の種類等によ
って異なるが、吸水性樹脂粒子（ポリマー固形分）１００質量部に対して、０．００１～
１０質量部、０．０１～５質量部、又は０．１～２質量部であってもよい。
【００５５】
　以下、一例として、逆相懸濁重合法について詳細に説明する。本実施形態にかかる吸水
性樹脂粒子は、例えば、界面活性剤、炭化水素分散媒及び必要に応じて疎水性高分子分散
剤を含む油性液と、水溶性エチレン性不飽和単量体を含む水性液とを含有し、水性液が上
記油性液中に分散された懸濁液中で、水溶性エチレン性不飽和単量体を、ラジカル重合開
始剤を用いて逆相懸濁重合する方法により、得ることができる。係る方法として、例えば
、以下の製造方法１～３のうち少なくとも１つを採用することができる。
【００５６】
　すなわち、ＨＬＢが６以上の界面活性剤と、親水性高分子分散剤を含む水性液とを用い
て、逆相懸濁重合を行う方法（製造方法１）、
　ＨＬＢが６以上の界面活性剤と、２０℃において２０ｍＰａ・ｓ以上の粘度を有する、
及び／又は水溶性増粘剤を含む水性液とを用いて、逆相懸濁重合を行う方法（製造方法２
）、又は
　ＨＬＢが６以上の界面活性剤及び水性液を含む懸濁液を用いて逆相懸濁重合することに
より得られた含水ゲル状重合体を含む４５℃以上の懸濁液に、別の水性液を加えてさらに
逆相懸濁重合を行う方法（製造方法３）により、吸水性樹脂粒子を得ることができる。
【００５７】
　ＨＬＢが６以上の界面活性剤を用いた逆相懸濁重合では、連続相である油性液（Ｏ）と
不連続相である水性液（Ｗ）とにより形成されるＷ／Ｏ型逆相懸濁の状態を良好に維持で
きるため、吸水性樹脂粒子の表面に微細な凹凸を均一且つ多数形成させることができる傾
向がある。凹凸の程度は、吸水性樹脂粒子の比表面積で表すことができる。表面に凹凸の
多い吸水性樹脂粒子は比表面積が大きく、吸水速度が速くなる傾向がある。その一方で、
界面活性剤を用いた逆相懸濁重合では、水性液と油性液との界面が強く活性化される。こ
のため、逆相懸濁重合時に水性液内部に油性液中の微細な炭化水素分散媒を取り込みやす
くなるためか、吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量が大きくなる傾向がある。このように、
比表面積が大きい吸水性樹脂粒子は吸水速度が速くなる傾向があるものの、吸水後の臭気
が強くなる傾向がある。
【００５８】
　ところが、上記製造方法１～３の少なくとも１つを採用することにより、吸水速度ばか
りでなく吸水後の臭気の点でも優れる、本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子を得ることが
できる。以下に、これら製造方法について詳細に説明する。
【００５９】
（製造方法１）
　製造方法１は、炭化水素分散媒を含む油性液と水性溶媒及び水溶性エチレン性不飽和単
量体を含む水性液とを含有し、水性液が油性液中に分散された懸濁液中で、水溶性エチレ
ン性不飽和単量体を重合させることを含む重合工程を備える。上記重合は、炭化水素分散
媒を含む油性液（Ｏ）を連続相とし、水を含む水性液（Ｗ）を上記連続相中に分散される
液滴状の不連続相として重合するＷ／Ｏ型逆相懸濁重合である。
【００６０】
　上記懸濁液はＨＬＢが６以上の界面活性剤をさらに含む。また、上記水性液は親水性高
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分子分散剤をさらに含む。
【００６１】
　上記界面活性剤のＨＬＢは６～１６、７～１６、８～１２、又は８．５～１０．５であ
ってもよい。界面活性剤のＨＬＢがこれら範囲内であることにより、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の
状態がより良好となり、より好適な粒子径とより優れた吸水速度とを有する粒子が得られ
る傾向がある。
【００６２】
　界面活性剤としては、例えば、ソルビタン脂肪酸エステル、（ポリ）グリセリン脂肪酸
エステル（「（ポリ）」とは「ポリ」の接頭語がある場合とない場合の双方を意味するも
のとする。以下同じ。）、ショ糖脂肪酸エステル、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、及びポリエチレングリコール脂肪酸エステ
ル等のノニオン系界面活性剤；脂肪酸塩、アルキルベンゼンスルホン酸塩、アルキルメチ
ルタウリン酸塩、ポリオキシエチレンアルキルフェニルエーテル硫酸エステル塩、ポリオ
キシエチレンアルキルエーテルスルホン酸塩、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、及び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ア
ニオン系界面活性剤等が挙げられる。Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の状態が良好で、吸水性樹脂粒子
が好適な粒子径で得られやすく、工業的に入手が容易であるという観点から、界面活性剤
は、ソルビタン脂肪酸エステル、ポリグリセリン脂肪酸エステル及びショ糖脂肪酸エステ
ルからなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物であってもよく、さらに、得られる吸
水性樹脂粒子の上記諸性能が向上するという観点から、ソルビタン脂肪酸エステルであっ
てもよい。これらの界面活性剤は、それぞれ単独で用いられてもよいし、２種以上を組み
合わせて用いられてもよい。
【００６３】
　界面活性剤の使用量は、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の状態を安定させ、かつ懸濁安定化効果が得
られる効率的な使用量を選択する観点から、水性液１００質量部に対して、０．１～５質
量部、０．２～３質量部、又は０．４～２質量部であってもよい。通常、水性溶媒、水溶
性エチレン性不飽和単量体、親水性高分子分散剤、及び後述の水溶性増粘剤の合計量を、
水性液の質量とみなして各成分の比率を計算することができる。ただし、これは、親水性
高分子分散剤及び水溶性増粘剤が、常に水性液の必須の成分であることを意味しない。
【００６４】
　製造方法１における水性液は、水を含む水性溶媒と、水溶性エチレン性不飽和単量体と
、親水性高分子分散剤と、場合により各種添加剤とを含有する。水性溶媒は、主として水
から構成され、他の親水性溶媒を含んでいてもよい。
【００６５】
　親水性高分子分散剤は、例えば、２５℃の水１００ｇに溶解する量が０．００１～２０
０ｇ、０．０５～１５０ｇ、又は０．１～１００ｇであってもよい高分子分散剤である。
【００６６】
　親水性高分子分散剤としては、例えば、ポリビニルアルコール（ＰＶＡ）、ポリビニル
ピロリドン（ＰＶＰ）、ポリエチレングリコール（ＰＥＧ）、ポリプロピレングリコール
、ポリエチレングリコール・ポリプロピレングリコールブロック共重合体、ポリグリセリ
ン、ポリオキシエチレングリセリン、ポリオキシプロピレングリセリン、ポリオキシエチ
レン・ポリオキシプロピレングリセリン共重合体、及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より選ばれる少なくとも１種の高分子化合物であってもよい。親
水性高分子分散剤は、これらの中でも、ポリビニルアルコール、ポリビニルピロリドン、
ポリエチレングリコール、ポリプロピレングリコール及びポリグリセリンからなる群より
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選ばれる少なくとも１種の化合物であってもよく、残存揮発成分量の低減効果の観点から
、ポリビニルピロリドン又はポリビニルアルコールであってもよい。これら親水性高分子
分散剤は、それぞれ単独で用いられてもよく、２種以上を組み合わせて用いられてもよい
。
【００６７】
　上記親水性高分子分散剤として挙げられるポリビニルピロリドン及びポリビニルアルコ
ール等は、一般的には増粘剤としても用いられるが、本実施形態では水性液の粘度の上昇
がほとんど認められない程度の少量の含有量であっても、残存揮発成分量が低減されると
いう、予想外の効果が得られる。
【００６８】
　逆相懸濁重合に供される水性液が親水性高分子分散剤を含むことによる、残存揮発成分
量の低減メカニズムは明確ではないが、親水性高分子分散剤がＷ／Ｏ型逆相懸濁における
水性液滴の分離及び合一を安定化することが一つの理由と考えられる。より詳細には、親
水性高分子分散剤が、水性液滴の内側の表面近傍を効率的に保護しているため、水性液滴
同士の衝突時に炭化水素分散媒が水性液滴に内包される頻度が低減され、Ｏ／Ｗ／Ｏ型構
造の形成が抑制されるためであると推察される。
【００６９】
　親水性高分子分散剤の使用量は、その種類及び分子量によって好適な量が異なるため、
一概には決定できないが、例えば、水溶性エチレン性不飽和単量体１００質量部に対し、
０．００１～１０質量部、０．００５～５質量部、０．０１～３質量部、又は０．０１～
１．５質量部であってもよい。親水性高分子分散剤の使用量が０．００１質量部以上の場
合、残存揮発成分量の低減効果をより高度に得ることができ、また１０質量部以下の場合
、使用量に応じた効果を得ることができる傾向があり、より経済的である。
【００７０】
　上記親水性高分子分散剤の分子量等は特に限定されず、親水性高分子分散剤が水性溶媒
（特に水）に親和して水性液中に均一に分散できる範囲であればよい。親水性高分子分散
剤の質量平均分子量は、２０００～５００００００、５０００～３００００００、１００
００～２００００００、２００００～１５０００００、又は３００００～１５０００００
であってもよい。親水性高分子分散剤の分子量をこれらの範囲とすることにより、得られ
る吸水性樹脂粒子が適度な粒子径を達成しつつ、残存揮発成分量の低減効果を特に顕著に
高めることができる傾向がある。上記質量平均分子量はＧＰＣ（ゲルパーミエーションク
ロマトグラフィ）により測定され、ポリエチレンオキサイドを標準物質として換算された
値である。親水性高分子分散剤がポリビニルアルコールである場合、そのけん化度等は特
に限定はされない。ポリビニルアルコールのけん化度は、水への溶解性と残存揮発成分量
の低減効果の観点から、６５～１００％、７５～９８％、８０～９５％、又は８５～９０
％であってもよい。
【００７１】
　上記水溶性エチレン性不飽和単量体としては、カルボキシル基、スルホ基、アミド基及
びアミノ基等からなる群から選ばれる少なくとも１種の官能基を含有するエチレン性不飽
和単量体が挙げられる。水溶性エチレン性不飽和単量体は、例えば、（メタ）アクリル酸
（以下、「アクリル」及び「メタクリル」を合わせて「（メタ）アクリル」と表記する）
とその塩、２－（メタ）アクリルアミド－２－メチルプロパンスルホン酸とその塩、（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、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、及びジエチルアミノプロピル（メ
タ）アクリルアミドからなる群より選ばれる少なくとも１種であってもよい。水溶性エチ
レン性不飽和単量体がアミノ基を含有する場合には、当該アミノ基は４級化されていても
よい。上記単量体が有するカルボキシル基及びアミノ基等の官能基は、後述する後架橋工
程において架橋が可能な官能基として機能しうる。これらの水溶性エチレン性不飽和単量
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体は、１種単独で用いられてもよく、２種以上を組み合わせて用いられてもよい。
【００７２】
　水溶性エチレン性不飽和単量体は、工業的に入手が容易という観点から、アクリル酸及
びその塩、メタクリル酸及びその塩、アクリルアミド、メタクリルアミド並びにＮ，Ｎ－
ジメチルアクリルアミドからなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物であってもよく
、アクリル酸及びその塩、メタクリル酸及びその塩並びにアクリルアミドからなる群より
選ばれる少なくとも１種の化合物であってもよく、さらに安全性をより高める観点から、
アクリル酸及びその塩、並びにメタクリル酸及びその塩からなる群より選ばれる少なくと
も１種の化合物であってもよい。
【００７３】
　水性液中の水溶性エチレン性不飽和単量体の濃度は、水性液（水性溶媒、水溶性エチレ
ン性不飽和単量体、親水性高分子分散剤、及び後述の水溶性増粘剤の合計量）を基準とし
て、２０質量％～飽和濃度以下の範囲であってもよい。また、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の状態が
良好で好適な粒子径の吸水性樹脂粒子を得やすく、得られる吸水性樹脂粒子の膨潤性能が
向上する観点から、上記濃度は２５～５０質量％、３０～４５質量％、又は３５～４２質
量％であってもよい。
【００７４】
　水溶性エチレン性不飽和単量体は、（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のように酸基を有する場合、当該酸基がアルカリ金属塩
等のアルカリ性中和剤によって中和され、塩を形成してもよい。アルカリ性中和剤として
は、水酸化ナトリウム、水酸化カリウム及びアンモニア等の水溶液等が挙げられる。これ
らアルカリ性中和剤は、それぞれ単独で用いられてもよく、２種以上を組み合わせて用い
られてもよい。
【００７５】
　アルカリ性中和剤による全酸基に対する中和度は、得られる吸水性樹脂粒子の浸透圧を
高めることで膨潤能力を高め、かつ、余剰のアルカリ性中和剤の残存を抑制して安全性等
に問題がより生じないようにする観点から、１０～１００モル％、３０～９０モル％、５
０～８０モル％、又は６０～７８モル％であってもよい。
【００７６】
　上記水性液はラジカル重合開始剤を含んでいてもよい。この場合、ラジカル重合開始剤
は水溶性であってもよい。ラジカル重合開始剤としては、例えば、過硫酸カリウム、過硫
酸アンモニウム、及び過硫酸ナトリウム等の過硫酸塩；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、及び過酸化水素等の過酸化物；並びに２，２’－
アゾビス（２－メチルプロピオンアミジン）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
］、及び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、それぞれ単独で用いられてもよく、２種以上を組み合わせて用
いられてもよい。
【００７７】
　ラジカル重合開始剤の使用量は、通常、水溶性エチレン性不飽和単量体１００モルに対
して０．００５～１モルであってもよい。ラジカル重合開始剤の使用量が０．００５モル
以上であると、重合反応に長時間を要さず、効率的である。使用量が１モル以下であると
、急激な重合反応が起こらない傾向がある。
【００７８】
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　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、硫酸第一鉄及び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ることもでき
る。
【００７９】
　水性液は、吸水性樹脂粒子の吸水性能を制御するために、連鎖移動剤を含んでいてもよ
い。連鎖移動剤としては、例えば、次亜リン酸塩類、チオール類、チオール酸類、第２級
アルコール類及びアミン類等が挙げられる。
【００８０】
　油性液は、主として炭化水素分散媒から構成される疎水性の液体である。逆相懸濁重合
においては、上記炭化水素分散媒を水性液の分散媒とすることができる。
【００８１】
　上記炭化水素分散媒としては、例えば、ｎ－ヘキサン、ｎ－ヘプタン、２－メチルヘキ
サン、３－メチルヘキサン、２，３－ジメチルペンタン、３－エチルペンタン、及びｎ－
オクタン等の鎖状脂肪族炭化水素；シクロヘキサン、メチルシクロヘキサン、シクロペン
タン、メチルシクロペンタン、ｔｒａｎｓ－１，２－ジメチルシクロペンタン、ｃｉｓ－
１，３－ジメチルシクロペンタン、及びｔｒａｎｓ－１，３－ジメチルシクロペンタン等
の脂環族炭化水素；ベンゼン、トルエン、及びキシレン等の芳香族炭化水素等が挙げられ
る。これらの炭化水素分散媒は、それぞれ単独で用いられてもよいし、２種以上を組み合
わせて用いられてもよい。炭化水素分散媒は、炭素数６～８の鎖状脂肪族炭化水素、及び
炭素数６～８の脂環族炭化水素からなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物であって
もよい。Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の状態が良好で、優れた吸水速度の吸水性樹脂粒子が好適な粒
子径で得られやすく、工業的に入手が容易であり、かつ品質が安定している観点から、炭
化水素分散媒は、ｎ－ヘプタン又はシクロヘキサンであってもよい。また、同観点から、
上記炭化水素分散媒の混合物は、例えば、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:ｎ－ヘプタン及び異性体の炭化水素７５～８５％含有）であってもよい。
【００８２】
　油性液に含まれる炭化水素分散媒の量は、重合熱を適度に除去し、重合温度を制御しや
すくする観点から、水溶性エチレン性不飽和単量体１００質量部に対して、５０～６５０
質量部、７０～５５０質量部、又は１００～４５０質量部であってもよい。炭化水素分散
媒の使用量が５０質量部以上であることにより、重合温度の制御が容易となる傾向がある
。炭化水素分散媒の使用量が６５０質量部以下であることにより、重合の生産性が向上す
る傾向があり、経済的である。
【００８３】
　油性液は、疎水性高分子分散剤を含んでいてもよい。界面活性剤と疎水性高分子分散剤
とを併用することにより、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の状態をより安定させることができる。疎水
性高分子分散剤としては、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ＥＰＤＭ（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、及びエチルヒドロキシエチルセルロース等が挙
げられる。これらの中でも、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁の安定性の面から、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、酸化型ポリエチレン、又はエチレン－アクリル酸共重合体を用いることが
できる。これらの疎水性高分子分散剤は、それぞれ単独で用いられてもよいし、２種以上
を組み合わせて用いられてもよい。
【００８４】
　油性液中に含まれる疎水性高分子分散剤の量は、水性液（水性溶媒、水溶性エチレン性
不飽和単量体、親水性高分子分散剤、および水溶性増粘剤の合計量）１００質量部に対し
て、０．１～５質量部、０．２～３質量部、又は０．４～２質量部であってもよい。
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【００８５】
　逆相懸濁重合では、通常、重合前に油性液及び水性液が各々調製される。調製された水
性液と油性液とを混合して、重合用の懸濁液が調製される。
【００８６】
　親水性高分子分散剤の配合方法は、特に限定されないが、重合前の水性液に均一に分散
できればよく、例えば（ａ）水溶性エチレン性不飽和単量体水溶液に親水性高分子分散剤
を混合、溶解して水性液を得て、これを油性液中に分散する方法、（ｂ）油性液に水溶性
エチレン性不飽和単量体水溶液と親水性高分子分散剤の水溶液とを別々に添加して分散す
る方法、（ｃ）油性液に水溶性エチレン性不飽和単量体水溶液を分散した後、重合前に親
水性高分子分散剤の水溶液を添加して分散する方法等が挙げられる。これらの中でも、残
存揮発成分量がより効果的に低減される観点から、（ａ）の方法を採用することができる
。
【００８７】
　界面活性剤は、油性液に加えることができる。
【００８８】
　逆相懸濁重合を行う際の重合温度（懸濁液の温度）は、使用するラジカル重合開始剤の
種類によって異なるので、一概には決定することができない。通常、該重合温度は、重合
を迅速に進行させることで重合時間を短くし、かつ重合熱を除去することが簡単で、かつ
円滑に反応を行う観点から、２０～１１０℃、又は４０～９０℃であってもよい。重合時
間は、通常、０．５～４時間である。
【００８９】
　上述のようにして、水溶性エチレン性不飽和単量体が重合することにより、粒子状の含
水ゲル状重合体が生成する。通常、得られる重合体（含水ゲル状重合体）は、球状、顆粒
状、破砕状、金平糖状及びそれらの凝集物等の様々な形態を有する。本実施形態において
は、比表面積及び吸水速度が向上する観点から、含水ゲル状重合体は顆粒状であってもよ
く、表面に多くの突起を有する顆粒状であってもよい。
【００９０】
　製造方法１は、上記含水ゲル状重合体を架橋する後架橋工程をさらに備えていてもよい
。製造方法１はまた、上記含水ゲル状重合体を構成する水溶性エチレン性不飽和単量体由
来の成分（ポリマー固形分）を１００質量％としたときの、含水ゲル状重合体中の水の質
量百分率（含水ゲル状重合体の水分率）が例えば２０～１３０質量％となるように調整す
る１次乾燥工程を後架橋工程の前に備えていてもよい。
【００９１】
　１次乾燥工程の乾燥方法としては、特に限定されないが、例えば（ａ）上記含水ゲル状
重合体を油性液（炭化水素分散媒）に分散した状態で、外部から加熱することにより共沸
蒸留により炭化水素分散媒を還流させて水分を除去する方法、（ｂ）デカンテーションに
より含水ゲル状重合体を取り出し、減圧乾燥する方法、（ｃ）フィルターにより含水ゲル
状重合体をろ別し、減圧乾燥する方法等が挙げられる。中でも、製造工程における簡便さ
から、（ａ）の方法を採用することができる。
【００９２】
　上記のようにして、含水ゲル状重合体の水分率が例えば２０～１３０質量％であるよう
に調整された含水ゲル状重合体を架橋させることにより、より優れた吸水性能を有する吸
水性樹脂粒子が得られる。
【００９３】
　含水ゲル状重合体の後架橋は、例えば、含水ゲル状重合体と後架橋剤とを混合し、加熱
することにより行われる。後架橋剤は、水溶性エチレン性不飽和単量体中に含まれる官能
基（例えば、アクリル酸の場合はカルボキシル基）と反応しうる官能基を有し、水溶性の
化合物であってもよい。後架橋剤としては、例えば、エチレングリコール、プロピレング
リコール、１，４－ブタンジオール、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、ポリグリセリン等のポリオール
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；（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、及び（ポリ）グリセリンジグリシジルエーテル等の２個以上のエポ
キシ基を有する化合物；エピクロルヒドリン、エピブロムヒドリン、及びα－メチルエピ
クロルヒドリン等のハロエポキシ化合物；２，４－トリレンジイソシアネート、及びヘキ
サメチレンジイソシアネート等の２個以上のイソシアネート基を有する化合物；３－メチ
ル－３－オキセタンメタノール、３－エチル－３－オキセタンメタノール、３－ブチル－
３－オキセタンメタノール、３－メチル－３－オキセタンエタノール、３－エチル－３－
オキセタンエタノール、及び３－ブチル－３－オキセタンエタノール等のオキセタン化合
物；１，２－エチレンビスオキサゾリン等のオキサゾリン化合物；エチレンカーボネート
等のカーボネート化合物；ビス［Ｎ，Ｎ－ジ（β－ヒドロキシエチル）］アジプアミド等
のヒドロキシアルキルアミド化合物等が挙げられる。後架橋剤は、水溶性エチレン性不飽
和単量体が有する官能基と反応しうる官能基を分子内に２個以上有する化合物であっても
よい。このような化合物としては、上記ポリオール、２個以上のエポキシ基を有する化合
物、ハロエポキシ化合物、及び２個以上のイソシアネート基を有する化合物等が挙げられ
る。これら後架橋剤は、それぞれ単独で用いられてもよく、２種以上を組み合わせて用い
られてもよい。
【００９４】
　後架橋剤は、反応性に優れている観点から、２個以上のエポキシ基を有する化合物であ
ってもよい。なかでも水への溶解性が高く、後架橋剤としてのハンドリング性がよいとい
う観点から、後架橋剤は、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
ールジグリシジルエーテル、グリセリンジグリシジルエーテル、ポリエチレングリコール
ジグリシジルエーテル、及びポリグリセロールグリシジルエーテルからなる群より選ばれ
る少なくとも１種の化合物であってもよく、得られる吸水性樹脂粒子の上記諸性能を向上
する観点から、エチレングリコールジグリシジルエーテル、又はプロピレングリコールジ
グリシジルエーテルであってもよい。
【００９５】
　後架橋剤の量は、含水ゲル状重合体を生成するために用いられた水溶性エチレン性不飽
和単量体１００モルに対して、０．０００１～１モル、０．０００５～０．５モル、０．
００１～０．１モル、又は０．００５～０．０５モルであってもよい。後架橋剤の量が０
．０００１モル以上であると、架橋の効果が発現し、吸水時の吸水性樹脂粒子表面が粘性
を帯びることなく、吸水性樹脂粒子の吸水速度をより向上させることができる傾向がある
。後架橋剤の量が１モル以下であると、架橋が過度とならず、吸水性樹脂粒子の吸水量を
より向上させることができる傾向がある。
【００９６】
　含水ゲル状重合体と後架橋剤との混合は、１次乾燥工程等により、含水ゲル状重合体の
水分率を特定の範囲に調整した後に行うことができる。このように、含水ゲル状重合体と
後架橋剤との混合時における含水ゲル状重合体の水分率を制御することにより、より好適
に後架橋反応を進行させることができる。
【００９７】
　後架橋工程に供される含水ゲル状重合体の水分率は、２０～１３０質量％、２５～１１
０質量％、３０～９０質量％、３５～８０質量、又は４０～７０質量％であってもよい。
含水ゲル状重合体の水分率をこれらの範囲内とすることで、１次乾燥工程を短くして製造
効率を高めつつ、後架橋反応により吸水性能をさらに向上させることが可能となる。
【００９８】
　含水ゲル状重合体の水分率は、重合前の水性液に含まれる水分量から、１次乾燥工程に
より外部に抽出された水分量を差し引いた量（１次乾燥ゲルの水分量）に、後架橋剤を混
合する際に必要に応じて用いられる水分量を合計した値を含水ゲル状重合体の水分量とし
て算出した後、含水ゲル状重合体を構成する水溶性エチレン性不飽和単量体成分の質量に
対する上記含水ゲル状重合体の水分量の割合を算出することによって求めることができる
。
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【００９９】
　含水ゲル状重合体を構成する水溶性エチレン性不飽和単量体由来の成分の質量は、重合
反応に用いた水溶性エチレン性不飽和単量体の総質量から、理論上のポリマー固形分とし
て、計算により求められる。
【０１００】
　含水ゲル状重合体と後架橋剤との混合の際には、後架橋剤を均一に分散させるため、後
架橋剤を溶解する溶媒として、水を加えてもよい。１次乾燥ゲル（含水ゲル重合体）の水
分量と、後架橋剤と共に加えられる水分量との質量比率は、乾燥工程を合理的に短縮して
プロセスの経済性を高めつつ、後架橋剤を均一に分散させる観点から、１００：０～６０
：４０、９９：１～７０：３０、９８：２～８０：２０、又は９８：２～９０：１０であ
ってもよい。水に代えて、又は水と共に、親水性有機溶媒を用いてもよい。親水性有機溶
媒としては、例えば、メチルアルコール、エチルアルコール及びイソプロピルアルコール
等の低級アルコール類、アセトン及びメチルエチルケトン等のケトン類、ジオキサン及び
テトラヒドロフラン等のエーテル類、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド等のアミド類、並び
に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。これらの溶媒は、それぞれ
単独で用いられてもよく、必要に応じて、２種以上を組み合わせて用いられてもよい。
【０１０１】
　後架橋反応の反応温度は、６０℃以上、７０～２００℃、又は８０～１５０℃であって
もよい。反応温度が６０℃以上であることにより、後架橋反応が促進され、反応に過大な
時間を要しない傾向がある。反応温度が２００℃以下であることにより、得られる吸水性
樹脂粒子の劣化、吸水性能の低下を抑制できる傾向がある。
【０１０２】
　後架橋反応の反応時間は、反応温度、後架橋剤の種類及び量等によって異なるので一概
には決定することができないが、例えば、１～３００分間、又は５～２００分間であって
もよい。
【０１０３】
　製造方法１は、後架橋反応を行った後、熱等のエネルギーを外部から加えることにより
、水、炭化水素分散媒等を蒸留により除去する、２次乾燥工程を備えていてもよい。この
２次乾燥を行うことで、流動性にさらに優れる吸水性樹脂粒子が得られる傾向がある。
【０１０４】
　上記２次乾燥の方法としては、特に限定されず、例えば、（ａ）油性液（炭化水素分散
媒）に分散した後架橋反応後の樹脂粒子の混合物を、蒸留することにより水分と炭化水素
分散媒等を同時に除去する方法、（ｂ）デカンテーションにより樹脂粒子を取り出し、減
圧乾燥する方法、（ｃ）フィルターにより樹脂粒子をろ別し、減圧乾燥する方法等が挙げ
られる。これらの中でも、製造工程における簡便さから、（ａ）の方法を採用することが
できる。
【０１０５】
　製造方法１によれば、上述の実施形態にかかる吸水性樹脂粒子を得ることができる。得
られる吸水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径、優れた吸水速度を有しながら、低い残
存揮発成分量を有する。
【０１０６】
（製造方法２）
　製造方法２は、炭化水素分散媒を含む油性液と水性溶媒及び水溶性エチレン性不飽和単
量体を含む水性液とを含有し、水性液が油性液中に分散された懸濁液中で、水溶性エチレ
ン性不飽和単量体を重合させることを含む重合工程を備える。上記重合は、炭化水素分散
媒を含む油性液（Ｏ）を連続相とし、水を含む水性液（Ｗ）を上記連続相中に分散される
液滴状の不連続相として重合するＷ／Ｏ型逆相懸濁重合である。前記水性液は２０℃にお
いて、２０ｍＰａ・ｓ以上の粘度を有する。
【０１０７】
　上記懸濁液はＨＬＢが６以上の界面活性剤をさらに含む。
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【０１０８】
　界面活性剤の使用量は、製造方法１と同様の範囲内で調整することができる。親水性高
分子分散剤を用いない場合、界面活性剤の上記使用量は、通常、水性溶媒、水溶性エチレ
ン性不飽和単量体及び場合により後述の水溶性増粘剤の合計量を水性液の質量とみなして
、設定することができる。
【０１０９】
　製造方法２において、水性液は、水を含む水性溶媒と、水溶性エチレン性不飽和単量体
と、場合により水溶性増粘剤等の各種添加剤とを含有する。水性溶媒は、主として水から
構成され、他の親水性溶媒を含んでいてもよい。
【０１１０】
　製造方法２における水性液の２０℃における粘度は２０ｍＰａ・ｓ以上である。この粘
度は、２０～５０００００ｍＰａ・ｓ、２５～５０００００ｍＰａ・ｓ、２５～２０００
００ｍＰａ・ｓ、３０～２０００００ｍＰａ・ｓ、３０～１０００００ｍＰａ・ｓ、３５
～１０００００ｍＰａ・ｓ、３５～５００００ｍＰａ・ｓ、４０～５００００ｍＰａ・ｓ
又は４０～１００００ｍＰａ・ｓであってもよい。上記粘度が２０ｍＰａ・ｓ以上である
ことにより、残存揮発成分量を特に顕著に低減することができる。また、上記粘度が５０
００００ｍＰａ・ｓ以下であることにより、水性液の移送がしやすくなる傾向がある。水
性液の上記粘度は、ブルックフィールド回転粘度計（ＬＶＤＶ－Ｉ）を用いて、２０℃、
６０ｒｐｍで測定したときの値である。
【０１１１】
　上記粘度を有する水性液を得ること等を目的として、水性液は水溶性増粘剤を含んでい
てもよい。この水溶性増粘剤が２５℃において水１００ｇに対して溶解する量は、１～３
００ｇ、３～２５０ｇ、又は５～２００ｇであってもよい。水溶性増粘剤としては、例え
ば、ヒドロキシエチルセルロース（ＨＥＣ）、ヒドロキシプロピルセルロース（ＨＰＣ）
等のヒドロキシアルキルセルロース；ヒドロキシエチルメチルセルロース、ヒドロキシプ
ロピルメチルセルロース、ヒドロキシエチルエチルセルロース等のヒドロキシアルキルア
ルキルセルロース；カルボキシメチルセルロース等のカルボキシアルキルセルロース；カ
ルボキシメチルヒドロキシエチルセルロース等のカルボキシアルキルヒドロキシアルキル
セルロース等が挙げられる。水溶性増粘剤は、これらの中でも、ヒドロキシアルキルセル
ロース、ヒドロキシアルキルアルキルセルロース及びカルボキシアルキルヒドロキシアル
キルセルロースより選ばれる少なくとも１種の化合物であってもよく、ヒドロキシエチル
セルロース及びヒドロキシプロピルセルロースであってもよい。ヒドロキシエチルセルロ
ース及びヒドロキシプロピルセルロースは、水性液への溶解性が高く、水性液の増粘効果
がより発現しやすく、また吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量をより低減することができる
。水溶性増粘剤は、それぞれ単独で用いられてもよく、２種以上を組み合わせて用いられ
てもよい。
【０１１２】
　水性液が水溶性増粘剤を含む場合の水溶性増粘剤の量は、特に限定されないが、例えば
、水溶性エチレン性不飽和単量体１００質量部に対し、０．０５～２０質量部、０．２～
１０質量部、０．４～５質量部又は０．６～３質量部であってもよい。水性液中の水溶性
増粘剤の量が０．０５質量部以上である場合、より高い増粘効果を得ることができる傾向
がある。水溶性増粘剤の量が２０質量部以下である場合、量に応じた効果を得ることがで
きる傾向があり、経済的である。
【０１１３】
　水性液の２０℃における粘度が２０ｍＰａ・ｓ以上若しくは２０～５０００００ｍＰａ
・ｓであることによる残存揮発成分量の低減メカニズムは明確ではないが、Ｗ／Ｏ型逆相
懸濁における水性液滴の分離及び合一が安定化されるためと考えられる。より詳細には、
水溶性増粘剤等を用いて水性液滴に一定以上の粘度を付与することにより、水性液滴同士
の衝突時に炭化水素分散媒が水性液滴に内包される頻度が低減され、Ｏ／Ｗ／Ｏ型構造の
形成が抑制されるためであると推察される。
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【０１１４】
　上記水性液が水溶性増粘剤を含むことによる、残存揮発成分量の低減メカニズムは明確
ではないが、水性液の粘度が一定以上となり、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁における水性液滴の分離
及び合一を安定化されるためと考えられる。より詳細には、水溶性増粘剤を用いて水性液
滴に一定以上の粘度を付与することにより、水性液滴同士の衝突時に炭化水素分散媒が水
性液滴に内包される頻度が低減され、Ｏ／Ｗ／Ｏ型構造の形成が抑制されるためであると
推察される。
【０１１５】
　水性液中の水溶性エチレン性不飽和単量体の濃度は、水性液（例えば、水性溶媒、水溶
性エチレン性不飽和単量体、親水性高分子分散剤、及び水溶性増粘剤の合計）の質量を基
準として、製造方法１と同様の範囲で調整することができる。親水性高分子分散剤を用い
ない場合、水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体、及び場合により水溶性増粘剤の合
計を水性液の質量とみなして、水溶性エチレン性不飽和単量体の濃度を設定することがで
きる。
【０１１６】
　製造方法２において、水性液に含まれる水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体及び
ラジカル重合開始剤、油性液に含まれる炭化水素分散媒、並びに界面活性剤、その他の各
種添加剤は、製造方法１において上述したものと同様の種類の化合物を、同様の範囲の量
で用いることができる。また、製造方法２における重合、後架橋、乾燥等は、製造方法１
と同様の方法により行うことができる。
【０１１７】
　製造方法２によれば、上述の実施形態にかかる吸水性樹脂粒子を得ることができる。吸
水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径、優れた吸水速度を有しながら、低い残存揮発成
分量を有する。
【０１１８】
（製造方法３）
　製造方法３は、下記第一重合工程及び第二重合工程を備える。第一重合工程では、炭化
水素分散媒とＨＬＢが６以上の界面活性剤とを含む油性液と、水性溶媒、水溶性エチレン
性不飽和単量体及びラジカル重合開始剤を含む第一の水性液とを含有し、液滴状の第一の
水性液が油性液中に分散された懸濁液中で、水溶性エチレン性不飽和単量体を重合させ、
含水ゲル状重合体を含む懸濁液を得る。第二重合工程では、含水ゲル状重合体を含む４５
℃以上の懸濁液と、水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体及びラジカル重合開始剤を
含む第二の水性液とを混合し、液滴状の第二の水性液を分散させた懸濁液中で、水溶性エ
チレン性不飽和単量体を重合させる。第一重合工程及び第二重合工程における重合は、炭
化水素分散媒を含む油性液（Ｏ）を連続相とし、水を含む水性液（Ｗ）を不連続相として
重合するＷ／Ｏ型逆相懸濁重合である。
【０１１９】
　第一の水性液は、水を含む水性溶媒と、水溶性エチレン性不飽和単量体と、ラジカル重
合開始剤と、場合により各種添加剤とを含有する。水性溶媒は、主として水から構成され
、他の親水性溶媒を含んでいてもよい。
【０１２０】
　第一の水性液中の水溶性エチレン性不飽和単量体の濃度は、第一の水性液の質量（水性
溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体、親水性高分子分散剤、及び水溶性増粘剤の合計量
）を基準として、例えば２０質量％～飽和濃度以下の範囲であってもよい。Ｗ／Ｏ型逆相
懸濁の状態が良好で好適な粒子径の吸水性樹脂粒子を得やすく、得られる吸水性樹脂粒子
の膨潤性能が向上する観点から、上記濃度は２５～５０質量％、３０～４５質量％、又は
３５～４２質量％であってもよい。
【０１２１】
　製造方法３の第一重合工程において、第一の水性液に含まれる水性溶媒、水溶性エチレ
ン性不飽和単量体及びラジカル重合開始剤、油性液に含まれる炭化水素分散媒、並びに界



(18) JP 2018-103183 A 2018.7.5

10

20

30

40

50

面活性剤、その他任意の材料は、製造方法１、２において上述したものと同様の種類の化
合物を、同様の範囲の量で用いることができる。例えば、第一の水性液は、製造方法１、
２における水性液と同様に、親水性高分子分散剤、水溶性増粘剤、連鎖移動剤等を含んで
いてもよい。また、第一重合工程における重合は、製造方法１の重合と同様の方法により
行われる。
【０１２２】
　第一重合工程において、水溶性エチレン性不飽和単量体を重合することにより、粒子状
の含水ゲル状重合体が生成する。製造方法３は、第二重合工程の前に、上記含水ゲル状重
合体を架橋する中間架橋工程をさらに備えていてもよい。含水ゲル状重合体の中間架橋は
、例えば、含水ゲル状重合体と中間架橋剤とを混合し、加熱することにより行われる。中
間架橋剤としては、製造方法１で述べた後架橋剤と同様のものが用いられる。
【０１２３】
　中間架橋剤の混合量は含水ゲル状重合体を生成するために用いられた水溶性エチレン性
不飽和単量体１００モルに対して、例えば、０．０００１～０．０３モル、０．０００５
～０．０２モル、０．００１～０．０１５モル又は０．００１～０．０１モルであっても
よい。中間架橋剤の混合量が０．０００１モル以上であると、第二の水性液中の水溶性エ
チレン性不飽和単量体の、中間架橋工程後の含水ゲル状重合体への吸収が抑制され、吸水
速度及び膨潤性能の低下を抑制できる傾向がある。中間架橋剤の混合量が０．０３モル以
下であると、過度な架橋による吸水性樹脂粒子の吸水性能の低下を抑制できる傾向がある
。上記中間架橋反応の反応温度は６０℃以上、又は７０℃～第一重合における炭化水素分
散媒の沸点温度であってもよい。中間架橋反応の反応時間は、反応温度、中間架橋剤の種
類及び混合量等によって異なるので一概には決定することができないが、通常、１～２０
０分間、５～１００分間、又は１０～６０分間であってもよい。
【０１２４】
　続いて、製造方法３の第二重合工程について詳細に説明する。第二重合は複数回行われ
てもよい。第二重合を複数回行う場合の回数は、２回以上であればよく、残存揮発成分量
を低減しつつ、生産性を高める観点から、２又は３回であってもよい。
【０１２５】
　第一重合工程で重合後に得られる含水ゲル状重合体を含む懸濁液は、必要により冷却し
て、４５℃以上に調整される。懸濁液は、５０～１００℃、５５～９０℃、６０～８５℃
、又は６５～８０℃に調整されてもよい。その後、上記含水ゲル状重合体を含む懸濁液と
、水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体及びラジカル重合開始剤を含む第二の水性液
とを混合し、第二の水性液が液滴状に分散される。第二重合工程において、含水ゲル状重
合体を含む懸濁液と第二の水性液の全量とが混合された時点（含水ゲル状重合体を含む懸
濁液と第二の水性液の全量とを混合し終えた時点）の懸濁液の温度は、３５℃以上、４０
～９０℃、４５～８５℃、又は５０～８０℃であってもよい。含水ゲル状重合体を含む懸
濁液と第二の水性液とを混合する前後の懸濁液の温度を上記範囲とすることにより、得ら
れる吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量を効率よく低減することが可能となる。
【０１２６】
　第二の水性液に含まれる水溶性エチレン性不飽和単量体水溶液及びラジカル重合開始剤
は、例えば、第一の水性液の説明において上述したものと同様の種類の化合物を、同様な
範囲の量で用いることができる。第一及び第二の水性液は同じ単量体等から構成されてい
てもよく、異なる単量体等から構成されていてもよい。
【０１２７】
　第二重合工程において、上記水溶性エチレン性不飽和単量体は、第一の水性液に含まれ
る水溶性エチレン性不飽和単量体１００質量部に対して、例えば、２０～２５０質量部、
４０～２００質量部、又は６０～１５０質量部の割合で第二の水性液に含まれる。第二の
水性液中の水溶性エチレン性不飽和単量体の使用量が２０質量部以上であることにより、
得られる吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量がより低減する傾向があり、使用量が２５０質
量部以下であることにより、得られる吸水性樹脂粒子の粒子径が過大となることを抑制で
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きる傾向がある。
【０１２８】
　第二重合工程における第二の水性液中の水溶性エチレン性不飽和単量体の濃度は、生産
性向上の観点から、第二の水性液の質量（水性溶媒、水溶性エチレン性不飽和単量体、親
水性高分子分散剤及び水溶性増粘剤の合計量）を基準として、第一重合工程における濃度
よりも、例えば、１質量％以上、２～２５質量％、３～２０質量％、又は４～１５質量％
高くてもよい。
【０１２９】
　第一重合によって重合後に得られた含水ゲル状重合体を含む懸濁液と、水性溶媒、水溶
性エチレン性不飽和単量体及びラジカル重合開始剤を含む第二の水性液とを混合した後に
行う重合は、第一重合と同様の条件で行うことができる。上述のようにして、水溶性エチ
レン性不飽和単量体が重合することにより、粒子状の含水ゲル状重合体がさらに生成する
。通常、重合工程で得られる重合体（含水ゲル状重合体）は、球状、顆粒状、破砕状、金
平糖状及びそれらの凝集物等の様々な形態で得られうる。本実施形態においては、比表面
積及び吸水速度が向上する観点から、含水ゲル状重合体は、顆粒状、又は表面に多くの突
起を有する顆粒状であってもよい。
【０１３０】
　製造方法３によれば、１つのプロセス中において、２回以上の逆相懸濁重合を実施する
ことにより、吸水性樹脂粒子の生産性を向上することが可能となる。さらに驚くべきこと
に、得られる吸水性樹脂粒子の残存揮発成分量を大幅に低減させることが可能となる。ま
た、第一重合を行った懸濁液で第二重合を行えば、通常は吸水性樹脂粒子の粒子径や吸水
性能への悪影響も懸念されるが、本発明者らは、製造方法３によれば、吸水性能、生産性
の向上及び残存揮発成分量の低減の両立が可能であることを見出した。
【０１３１】
　第二重合を実施することによって残存揮発成分量を低減するメカニズムは明確ではない
が、第二重合を実施する際に、第一重合で得られた含水ゲル状重合体が存在していること
で、Ｗ／Ｏ型逆相懸濁系における水性液滴の分離及び合一を安定化する、すなわち、水性
液滴同士の衝突時に炭化水素分散媒が水性液滴に内包される頻度が低減されて、Ｏ／Ｗ／
Ｏ型構造の形成が抑制されるためであると推察される。
【０１３２】
　製造方法３は、上記最終（第二）の重合工程において得られた含水ゲル状重合体を架橋
する後架橋工程をさらに備えていてもよい。製造方法３は、含水ゲル状重合体中の水溶性
エチレン性不飽和単量体由来の成分（ポリマー固形分）を１００質量％としたときの、含
水ゲル状重合体中の水の質量百分率（含水ゲル状重合体の水分率）が例えば２０～１３０
質量％となるように調整する１次乾燥工程を後架橋工程の前に備えていてもよい。
【０１３３】
　１次乾燥工程の乾燥方法としては、特に限定されないが、例えば（ａ）上記含水ゲル状
重合体を油性液（炭化水素分散媒）に分散した状態で、外部から加熱することにより共沸
蒸留により炭化水素分散媒を還流させて水分を除去する方法、（ｂ）デカンテーションに
より含水ゲル状重合体を取り出し、減圧乾燥する方法、（ｃ）フィルターにより含水ゲル
状重合体をろ別し、減圧乾燥する方法等が挙げられる。中でも、製造工程における簡便さ
から、（ａ）の方法を採用することができる。
【０１３４】
　上記のようにして、含水ゲル状重合体の水分率が例えば２０～１３０質量％であるよう
に調整された含水ゲル状重合体を架橋させることにより、より優れた吸水性能を有する吸
水性樹脂粒子が得られる。
【０１３５】
　含水ゲル状重合体の後架橋は、例えば、含水ゲル状重合体と後架橋剤とを混合し、加熱
することにより行われる。後架橋剤は、製造方法１で述べた後架橋剤と同様のものが用い
られる。中間架橋剤と後架橋剤は同じであっても異なっていてもよい。
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【０１３６】
　後架橋剤の混合量は、含水ゲル状重合体を生成するために用いられた水溶性エチレン性
不飽和単量体１００モルに対して、例えば、０．０００１～１モル、０．０００５～０．
５モル、０．００１～０．１モル、又は０．００５～０．０５モルであってもよい。後架
橋剤の混合量が０．０００１モル以上であると、架橋の効果が発現し、吸水時の吸水性樹
脂粒子表面が粘性を帯びることなく、吸水性樹脂粒子の吸水速度をより向上させることが
できる傾向がある。後架橋剤の混合量が１モル以下であると、架橋が過度とならず、吸水
性樹脂粒子の吸水性能をより向上させることができる傾向がある。
【０１３７】
　含水ゲル状重合体と後架橋剤との混合は、含水ゲル状重合体の水分率を特定の範囲に調
整（１次乾燥工程）した後に行うことができる。含水ゲル状重合体と後架橋剤との混合時
における含水ゲル状重合体の水分率を制御することにより、より好適に後架橋反応を進行
させることができる。
【０１３８】
　後架橋工程に供される含水ゲル状重合体の水分率は、例えば、２０～１３０質量％、２
５～１１０質量％、３０～９０質量％、３５～８０質量％、又は４０～７０質量％であっ
てもよい。含水ゲル状重合体の水分率をこれらの範囲内とすることで、１次乾燥工程を短
くして製造効率を高めつつ、後架橋反応により吸水性能をさらに向上させることが可能と
なる。
【０１３９】
　含水ゲル状重合体の水分率は、重合前の第一及び第二の水性液に含まれる水分量から、
１次乾燥工程により外部に抽出された水分量を差し引いた量（１次乾燥ゲルの水分量）に
、中間架橋剤や後架橋剤を混合する際に必要に応じて用いられる水分量を合計した値を含
水ゲル状重合体の水分量として算出した後、含水ゲル状重合体を構成する水溶性エチレン
性不飽和単量体由来の成分の質量に対する上記含水ゲル状重合体の水分量の割合を算出す
ることによって求めることができる。
【０１４０】
　含水ゲル状重合体を構成する水溶性エチレン性不飽和単量体由来の成分の質量は、重合
反応に用いた水溶性エチレン性不飽和単量体の総質量から、理論上のポリマー固形分とし
て、計算により求められる。
【０１４１】
　含水ゲル状重合体と後架橋剤との混合の際には、後架橋剤を均一に分散させるため、後
架橋剤を溶解する溶媒として、水が加えられてもよく、親水性溶媒が加えられてもよい。
親水性溶媒としては、例えば、メチルアルコール、エチルアルコール及びイソプロピルア
ルコール等の低級アルコール類、アセトン及びメチルエチルケトン等のケトン類、ジオキ
サン及びテトラヒドロフラン等のエーテル類、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド等のアミド
類、並びに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。これらの溶媒は、
それぞれ単独で用いられてもよく、必要に応じて、２種以上を組み合わせて用いられても
よい。
【０１４２】
　１次乾燥ゲルの水分量と加えられる溶媒量との質量比率は、乾燥工程を合理的に短縮し
てプロセスの経済性を高めつつ、後架橋剤を均一に分散させる観点から、例えば、１００
：０～６０：４０、９９：１～７０：３０、９８：２～８０：２０、又は９８：２～９０
：１０であってもよい。
【０１４３】
　後架橋反応の反応温度は、例えば、６０℃以上、７０～２００℃、又は８０～１５０℃
であってもよい。反応温度が６０℃以上であることにより、架橋反応が促進され、反応に
過大な時間を要しない傾向があり、反応温度が２００℃以下であることにより、得られる
吸水性樹脂粒子の劣化、吸水性能の低下を抑制できる傾向がある。
【０１４４】
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　後架橋反応の反応時間は、反応温度、後架橋剤の種類及び量等によって異なるので一概
には決定することができないが、通常、１～３００分間、又は５～２００分間であっても
よい。
【０１４５】
　製造方法３は、上記後架橋反応を行った後、熱等のエネルギーを外部から加えることに
より、水、炭化水素分散媒等を蒸留により除去する、２次乾燥工程を備えていてもよい。
このような２次乾燥を行うことで、更に優れた流動性を有する吸水性樹脂粒子が得られる
傾向がある。
【０１４６】
　２次乾燥の方法としては、特に限定されず、例えば、（ａ）炭化水素分散媒に分散した
後架橋反応後の樹脂粒子の混合物を、蒸留することにより水分と炭化水素分散媒を同時に
除去する方法、（ｂ）デカンテーションにより樹脂粒子を取り出し、減圧乾燥する方法、
（ｃ）フィルターにより樹脂粒子をろ別し、減圧乾燥する方法等が挙げられる。これらの
中でも、製造工程における簡便さから、（ａ）の方法を採用することができる。
【０１４７】
　製造方法３によれば、上述の実施形態にかかる吸水性樹脂粒子を得ることができる。吸
水性樹脂粒子は、適度な大きさの粒子径、優れた吸水速度を有しながら、低い残存揮発成
分量を有する。
【０１４８】
　以上のようにして得られる吸水性樹脂粒子を用いることにより、以下に記載する吸収体
、吸収性物品及び止水材等を得ることができる。
【０１４９】
　本実施形態にかかる吸収体は、上記吸水性樹脂粒子と親水性繊維とを含む。親水性繊維
としては、綿状パルプ、ケミカルパルプ等のセルロース繊維、レーヨン、アセテート等の
人工セルロース繊維等が挙げられる。吸収体は、補強剤として、ポリアミド、ポリエステ
ル、ポリオレフィン等の合成樹脂からなる合成繊維をさらに含んでいてもよい。吸収体の
構造としては、例えば、吸水性樹脂粒子と親水性繊維を均一にブレンドしたミキシング構
造、親水性繊維の複数の層の間に吸水性樹脂粒子を保持したサンドイッチ構造、吸水性樹
脂粒子と親水性繊維とをティッシュペーパー又は不織布等の透水性シートで包んだ構造等
が挙げられる。ただし、本実施形態の吸収体はかかる例示のみに限定されるものではない
。
【０１５０】
　吸収体における吸水性樹脂粒子の使用量は、吸収体の質量を基準として、例えば、５～
８０質量％、１０～７０質量％、又は１５～６０質量％であってもよい。吸水性樹脂粒子
の使用量が５質量％以上であることにより、吸収体の吸収容量が大きくなり、液モレ及び
逆戻りを抑制できる傾向がある。吸水性樹脂粒子の使用量が８０質量％以下であることに
より、吸収体のコストを低く抑えることができ、吸収体の感触が硬くなることを抑制でき
る傾向がある。
【０１５１】
　図１は、吸収性物品の一実施形態を示す断面図である。本実施形態にかかる吸収性物品
３０は、液体透過性シート１０、液体不透過性シート２０及び吸収体１５を備える。吸収
体１５は、親水性繊維によって形成された親水性繊維層１３と、親水性繊維層１３内に配
置された吸水性樹脂粒子５とを含む。対向して配置された液体透過性シート１０及び液体
不透過性シート２０の間に、吸収体１５が配置されている。吸収体１５の厚みは、例えば
、０．１～１０ｍｍであってもよい。
【０１５２】
　吸収性物品としては、例えば、紙おむつ、失禁パッド、生理用ナプキン、ペットシート
、食品用ドリップシート等が挙げられる。これらの中でも、本実施形態にかかる吸水性樹
脂粒子は子供用ビッグサイズのおむつ、子供用おねしょパンツ、大人用おむつ、失禁パッ
ド、多い日用ナプキンのような特定の衛生材料、ペットシート、簡易トイレ等に使用でき
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る。上記吸収性物品を身体に接触する製品に用いる場合は、液体透過性シートは、身体と
接触する側に配され、液体不透過性シートは、身体と接触する側の反対側に配される。
【０１５３】
　上記液体透過性シートとしては、例えば、ポリエチレン、ポリプロピレン、ポリエステ
ル、ポリアミド等の合成樹脂からなる不織布、多孔質の合成樹脂シート等が挙げられる。
上記液体不透過性シートとしては、例えば、ポリエチレン、ポリプロピレン、ポリ塩化ビ
ニル等の合成樹脂からなるシート、これらの合成樹脂と不織布との複合材料からなるシー
ト等が挙げられる。液体透過性シート及び液体不透過性シートの大きさは、吸収性物品等
の用途によって異なるので一概に決定することができない。したがって、かかる大きさは
、吸収性物品の用途等に応じて適宜調整される。
【０１５４】
　図２は、止水材の一実施形態を示す断面図である。本実施形態にかかる止水材４０は、
第一の液体透過性シート１１、第二の液体透過性シート１２及び吸水性樹脂粒子５を備え
る。対向して配置された第一の液体透過性シート１１と第二の液体透過性シート１２との
間に、吸水性樹脂粒子５が配置されている。吸水性樹脂粒子５は、対向して配置された第
一の液体透過性シート１１と第二の液体透過性シート１２との間に挟持されていてもよい
。止水材は、液体透過性シートを３枚以上備えていてもよい。この場合、吸水性樹脂粒子
は、隣り合って配置された少なくとも１組の液体透過性樹脂シートの間に配置されていれ
ばよい。吸水性樹脂粒子５は、止水材４０の厚み方向から見たときに、３０～５００ｇ／
ｍ２の割合で配置、又は１００～３００ｇ／ｍ２の割合で配置されていてもよい。第一の
液体透過性シート１１及び第二の液体透過性シート１２の厚みは、例えば、０．０５～６
ｍｍであってもよい。
【０１５５】
　本実施形態にかかる止水材は、例えば、対向して配置された第一の液体透過性シートと
第二の液体透過性シートとの間に、複数の吸水性樹脂粒子を配置することにより得られる
。具体的には、粘着剤を用いて液体透過性シートに吸水性樹脂粒子を固定して、吸水性樹
脂粒子をシート化することができる。本実施形態にかかる止水材は、例えば、電力ケーブ
ル又は光通信ケーブルの中心部を巻いて保護するために用いられる。止水材は、外部素材
が劣化し、発生した亀裂から漏れこんだ水分を吸収するとともに、膨潤してケーブル内に
圧力を発生させることで、ケーブル中心部に水が到達するのを防止することができる。
【０１５６】
　止水材の液体透過性シートとしては、上記吸収性物品の場合と同様のものが用いられる
。上記粘着剤としては、例えば、天然ゴム系、ブチルゴム系、ポリイソプレン等のゴム系
接着剤；スチレン－イソプレンブロック共重合体（ＳＩＳ）、スチレン－ブタジエンブロ
ック共重合体（ＳＢＳ）等のスチレン系エラストマー接着剤；エチレン－酢酸ビニル共重
合体（ＥＶＡ）接着剤；エチレン－アクリル酸エチル共重合体（ＥＥＡ）等のエチレン－
アクリル酸誘導体共重合体系接着剤；エチレン－アクリル酸共重合体（ＥＡＡ）接着剤；
共重合ナイロン等のポリアミド系接着剤；ポリエチレン、ポリプロピレン等のポリオレフ
ィン系接着剤；ポリエチレンテレフタレート（ＰＥＴ）、共重合ポリエステル等のポリエ
ステル系接着剤等、及びアクリル系接着剤が用いられる。
【実施例】
【０１５７】
　以下に実施例を掲げて本発明をさらに詳しく説明する。ただし、本発明はこれら実施例
のみに限定されるものではない。
【０１５８】
＜評価方法＞
（１）残存揮発成分量
　本発明における残存揮発成分量は、吸水性樹脂粒子の合成時に用いられ、粒子の内部に
取り込まれた炭化水素分散媒の量から算出される。合成時に内部に取り込まれた炭化水素
分散媒は、実際には、乾燥状態であっても樹脂内部に強固に遮蔽されているため、外部に
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放出されることはほとんどない。樹脂粒子が吸水してゲルを形成した際、残存揮発成分量
の一部が放出される。
　吸水性樹脂粒子に残存する炭化水素分散媒に由来する残存揮発成分の量を、以下の要領
で測定した。すなわち、ジメチルホルムアミド（ＤＭＦ）及び２５質量％リン酸水溶液と
吸水性樹脂粒子との混合液を１１０℃で加熱したときに揮発した気体中の炭化水素分散媒
の量を測定し、測定値を吸水性樹脂粒子１ｇあたりに換算した値を、残存揮発成分量とし
た。具体的な手順を以下に示す。
【０１５９】
（ａ）検量線の作成
　実施例及び比較例で使用した炭化水素分散媒、ジメチルホルムアミド（ＤＭＦ）、２５
質量％リン酸水溶液を、栓のできるガラス容器内に用意した。これらは測定中の揮発によ
る誤差を抑えるため、必要に応じて冷却して用いた。
【０１６０】
　まず、内容積２００ｍＬのメスフラスコに上記炭化水素分散媒を０．１５ｇ精秤したの
ち、合計２００ｍＬとなるようにＤＭＦを加え、これを標準液１とした。次いで、内容積
２０ｍＬのメスフラスコに標準液１を１０ｍＬホールピペットで精密に量りとり、合計２
０ｍＬとなるようにＤＭＦを加え、標準液１を半分に希釈し、これを標準液２とした。
【０１６１】
　同様に、標準液２を半分に希釈することで標準液３を得て、標準液３を同様に半分に希
釈することで標準液４を得て、標準液４を同様に半分に希釈することで標準液５を得た。
【０１６２】
　内容積２０ｍＬのバイアル瓶（ＳＭＩ－Ｌａｂ　Ｌｔｄ．社製、ＶＺＨ－２０ＣＲ－１
００）に標準液１を４ｍＬ加え、さらに２５質量％リン酸水溶液５ｍＬを加えた。セプタ
ムゴムとアルミキャップを用いてバイアル瓶を速やかに密栓し、バイアル瓶を１分間振と
う攪拌し混合した。標準液２～５に対しても同様の操作を行い、検量線溶液を調製した。
【０１６３】
　上記バイアル瓶を振とう撹拌しながら、１１０℃で２時間加温した後、１ｍＬの気相部
をガスクロマトグラフに注入し、各検量線溶液に対するクロマトグラムを得た。検量線溶
液を調製する際に精密に秤量した炭化水素分散媒の質量と、クロマトグラムのピーク面積
とを用いて、検量線を作成した。炭化水素分散媒由来のピークが複数認められた場合、そ
れらピーク面積の総和を用いて検量線を作成した。
【０１６４】
（ｂ）残存揮発成分量の測定
　ＤＭＦと２５質量％リン酸水溶液を用意した。内容積２０ｍＬのバイアル瓶に、実施例
及び比較例で得られた吸水性樹脂粒子０．１０ｇをそれぞれ精秤した。このバイアル瓶に
、ＤＭＦを４ｍＬ、２５質量％リン酸水溶液５ｍＬを加えた。セプタムゴムとアルミキャ
ップを用いてバイアル瓶を速やかに密栓し、バイアル瓶を１分間振とう混合した。上記バ
イアル瓶を振とう混合しながら、１１０℃で２時間加温した後、１ｍＬの気相部をガスク
ロマトグラフに注入し、クロマトグラムを得た。
【０１６５】
　得られたクロマトグラムのピーク面積と先に作成した検量線から、吸水性樹脂粒子（０
．１０ｇの精秤値）に含まれる炭化水素分散媒量を算出した。算出された値を吸水性樹脂
粒子１ｇあたりに換算した値を残存揮発成分量（質量％）とした。
【０１６６】
　以下は、ガスクロマトグラフの条件である。
　　装置：ＧＣ－２０１４（島津製作所製）
　　ヘッドスペースオートサンプラ：ＨＴ２００Ｈ（Ｈａｍｉｌｔｏｎ　Ｃｏｍｐａｎｙ
製)
　　充填剤：Ｓｑｕａｌａｎｅ　２５％　Ｓｈｉｍａｌｉｔｅ（ＮＡＷ）（１０１）
　　　　　　８０－１００ｍｅｓｈ
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　　カラム：３．２ｍｍφ×２．１ｍ
　　カラム温度：８０℃
　　注入口温度：１８０℃
　　検出器温度：１８０℃
　　検出器：ＦＩＤ
　　キャリアガス：Ｎ２

　　バイアル瓶加熱温度：１１０℃
　　シリンジ設定温度：１３０℃
【０１６７】
（２）臭気官能試験（６段階臭気強度表示法）
　吸水性樹脂粒子の膨潤時の炭化水素分散媒由来の臭気を次の方法にて評価した。内容積
１４０ｍＬの蓋付ガラス容器（マヨネーズ瓶）に、２５℃の０．９質量％塩化ナトリウム
水溶液（以下、生理食塩水）２０．０ｇを加え、長さ３ｃｍの回転子を入れて攪拌した。
吸水性樹脂粒子２．０ｇを上記ガラス容器に添加し密閉した。当該ガラス容器中の炭化水
素分散媒由来の臭気を、表１に示す評価基準に従って、５名の分析者が判定し、その平均
値を臭気の評価結果とした。
【０１６８】
【表１】

【０１６９】
（３）生理食塩水の吸水量（ｇ／ｇ）
　生理食塩水吸収量は、以下の方法により評価した。生理食塩水５００ｇと吸水性樹脂粒
子２．０ｇとを混合し、室温で６０分間攪拌した。質量Ｗａ（ｇ）を有する、目開き７５
μｍのＪＩＳ　Ｚ　８８０１－１標準篩を用いて、上記混合液をろ過した。篩を水平に対
して約３０度の傾斜角となるように傾けた状態で、ろ物を篩上で３０分間放置した。吸水
した吸水性樹脂粒子と篩の質量の合計Ｗｂ（ｇ）を測定し、以下の式により、吸水量を求
めた。
　　　生理食塩水の吸水量＝（Ｗｂ－Ｗａ）／２．０
【０１７０】
（４）生理食塩水の吸水速度（秒）
　吸水速度の測定は、２５℃±１℃に調節された室内で行われた。恒温水槽にて２５±０
．２℃の温度に調整した生理食塩水５０±０．１ｇをマグネチックスターラーバー（８ｍ
ｍφ×３０ｍｍのリング無し）で攪拌して、回転数６００ｒｐｍで渦を発生させた。吸水
性樹脂粒子２．０±０．００２ｇを、上記生理食塩水中に一度に添加し、吸水性樹脂粒子
の添加後から液面の渦が収束する時点までの時間（秒）を測定し、当該時間を吸水性樹脂
粒子の吸水速度とした。
【０１７１】
（５）中位粒子径
　吸水性樹脂粒子５０ｇに、滑剤として非晶質シリカ（デグサジャパン株式会社製、商品
名：Ｓｉｐｅｒｎａｔ　２００）０．２５ｇを混合した。滑剤と混合された吸水性樹脂粒
子を、ＪＩＳ　Ｚ　８８０１－１標準篩の目開き２５０μｍの篩に通過させた。全量に対
して篩上に残る量が５０質量％以上の場合には、下記（Ａ）の篩の組み合わせを、５０質
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量％未満の場合には、下記（Ｂ）の篩の組み合わせを用いて中位粒子径を測定した。
【０１７２】
（Ａ）ＪＩＳ標準篩を上から、目開き８５０μｍの篩、目開き６００μｍの篩、目開き５
００μｍの篩、目開き４２５μｍの篩、目開き３００μｍの篩、目開き２５０μｍの篩、
目開き１５０μｍの篩及び受け皿の順に組み合わせた。
【０１７３】
（Ｂ）ＪＩＳ標準篩を上から、目開き４２５μｍの篩、目開き２５０μｍの篩、目開き１
８０μｍの篩、目開き１５０μｍの篩、目開き１０６μｍの篩、目開き７５μｍの篩、目
開き４５μｍの篩及び受け皿の順に組み合わせた。
【０１７４】
　最上段に位置する篩に、上記吸水性樹脂粒子を入れ、ロータップ式振とう器を用いて２
０分間振とうさせて分級した。
　分級後、各篩上に残った吸水性樹脂粒子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
粒子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
。
【０１７５】
（６）比表面積（ｍ２／ｇ）
　比表面積の測定に用いられる吸水性樹脂粒子を、４２メッシュ（目開き３５５μｍ）の
ＪＩＳ　Ｚ　８８０１－１標準篩を通過させ、８０メッシュ（目開き１８０μｍ）の標準
篩上に保持される粒子径に調節した。次に、この試料を、真空乾燥器によって、約１Ｐａ
の減圧下において１００℃の温度で１６時間かけて乾燥した。その後、高精度全自動ガス
吸着装置（商品名：ＢＥＬＳＯＲＰ３６、日本ベル株式会社製）により、吸着ガスとして
クリプトンガスを用いて－１９６℃における吸着等温線を測定し、多点ＢＥＴプロットか
ら比表面積を求めた。
【０１７６】
（７）ハンドリング性
　吸水性樹脂粒子の粉体ハンドリング性は、５名の分析者により、以下基準に従って目視
により評価された。３名以上の分析者が選択した評価を、その吸水性樹脂粒子の粉体ハン
ドリング性とした。
　良好：粉立ちが少ない。流動性が適度にあり、計量や清掃等の操作が容易。
　不良：粉立ちが多い。流動性が低いので、計量や清掃等の操作が難しい。
【０１７７】
（８）膨潤性能（ｍｍ）
　凹型円形カップ（高さ３０ｍｍ、内径８０．５ｍｍ）の底部の全面に吸水性樹脂粒子０
．２ｇを略均等に広げ、凸型円形シリンダー（外径８０ｍｍ、吸水性樹脂粒子との接触面
に直径２ｍｍの貫通孔７が均等に６０個配設されている）により吸水性樹脂粒子上に９０
ｇの荷重が加えられた状態で、凹型円形カップに２０℃の水１３０ｇを加えたときの１分
後及び１０分後における、凹型円形カップ底部の面に対して垂直方向の凸型円形シリンダ
ーの変位（移動距離）をそれぞれ、初期膨潤性能（１分値）及び平衡膨潤性能（１０分値
）とした。
【０１７８】
　膨潤性能は、膨潤性能を測定するための装置を用いて以下のように測定される。膨潤性
能を測定するための装置の概略図を図３に示す。図３に示した膨潤性能を測定するための
装置Ｘは、移動距離測定装置１と凹型円形カップ２、プラスチック製の凸型円形シリンダ
ー３及び不織布４（目付量１２ｇ／ｍ２の液体透過性不織布）から構成される。膨潤性能
測定装置Ｘは、レーザー光６により距離の変位を０．０１ｍｍ単位で測定することが可能
なセンサー（移動距離測定装置１の下部）を有する。凹型円形カップ２内に、所定量の吸
水性樹脂粒子５が均一に散布することができるようになっている。凸型円形シリンダー３



(26) JP 2018-103183 A 2018.7.5

10

20

30

40

50

は、吸水性樹脂粒子５に対して９０ｇの荷重を均一に加えることができるようになってい
る。
【０１７９】
　凹型円形カップ２に試料（吸水性樹脂粒子５）０．２ｇを均一に散布し、その上に不織
布４を敷いた。凸型円形シリンダー３を不織布４の上に静かにのせ、移動距離測定装置１
のセンサーのレーザー光６が凸型円形シリンダー３の凸部の中央部にくるように設置した
。あらかじめ２０℃に調節したイオン交換水１３０ｇを凹型円形カップ２内に投入し、吸
水性樹脂粒子５が膨潤して凸型円形シリンダー３を押し上げた距離を測定した。吸水開始
から１分後及び１０分後における凸型円形シリンダー３の移動距離を初期膨潤性能（１分
値）及び平衡膨潤性能（１０分値）とした。そして、平衡膨潤性能（１０分値）に対する
初期膨潤性能（１分値）の比率（初期膨潤比率）を算出した。
【０１８０】
（９）水性液の粘度
　水性液の粘度は、スピンドル回転数６０ｒｐｍ、２０℃の条件で、ブルックフィールド
回転粘度計（ＬＶＤＶ－Ｉ）を用いて測定され、２回の測定値の平均値として算出される
。具体的には、内容積１７０ｍＬの円筒形粘度測定用ガラス容器に水性液を１５０ｍＬ加
え、２０℃に調整した恒温水槽に３０分間以上浸漬し、水性液の温度を２０℃とした。ブ
ルックフィールド回転粘度計（ＬＶＤＶ－Ｉ）を用いて、スピンドル回転数６０ｒｐｍで
回転開始から５分後の目盛り値を読み取ることにより、水性液の粘度を２回測定した。測
定結果の平均値にスピンドル種類に応じた係数を乗算することで、水性液の２０℃におけ
る粘度を求めた。スピンドルは測定する水性液の粘度によって適宜選択した。
【０１８１】
＜検討１＞
［実施例１］
　還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管、翼径５０ｍｍの４枚傾斜パドル翼を２段で
有する撹拌翼（フッ素樹脂を表面にコートしたもの）を備えた内径１００ｍｍの丸底円筒
型セパラブルフラスコ（以下、丸底フラスコという）を準備した。丸底フラスコに炭化水
素分散媒としてｎ－ヘプタン６６０ｍＬを加え、界面活性剤としてソルビタンモノラウレ
ート（日油社製、商品名ノニオンＬＰ－２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）１．１０ｇを添加し、４
５℃まで昇温して界面活性剤をｎ－ヘプタンに溶解した。
【０１８２】
　一方、内容積３００ｍＬのビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０．５
質量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０３モル）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷
しながら、ビーカーに２０．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１４７．７ｇを滴下して、
アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカーに親水性高分子分散剤と
してポリビニルアルコール（日本合成化学社製、商品名ＧＨ－２０；質量平均分子量約１
３０００００、けん化度８８）１．１０ｇ、ラジカル重合開始剤として過硫酸カリウム０
．１０ｇ（０．０００３７モル）を加えて溶解し、水性液を調製した。この水性液のポリ
マー固形分量は９１ｇ、水分量は１４８．６ｇであった。
【０１８３】
　撹拌機の回転数を７００ｒｐｍとして撹拌しながら、上記水性液の全量を上記丸底フラ
スコに添加した。系内を窒素で３０分間置換した後、丸底フラスコを７０℃の水浴に浸漬
して系内を昇温し、重合反応を１時間行うことにより、含水ゲル状重合体を得た。
【０１８４】
　次いで、１２０℃の油浴を使用して系内を昇温し、水とｎ－ヘプタンを共沸させること
により、ｎ－ヘプタンを還流しながら、１１１．７ｇの水を系外へ抜き出した（１次乾燥
工程）。その後、丸底フラスコに後架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシ
ジルエーテル水溶液４．１４ｇ（０．０００４８モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物
を得た。この時の丸底フラスコ内の水分量は４０．９ｇであり、１次乾燥後（後架橋時）
の含水ゲル状重合体の水分率は、４５質量％であった。後架橋剤を含む混合物を調製後、
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約８０℃で２時間保持した（後架橋工程）。
【０１８５】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥させること（２次乾燥工程）によ
って、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８９．２ｇ得た。
【０１８６】
［実施例２］
　実施例１と同様の構成の丸底フラスコに炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン６６０ｍＬ
を加え、界面活性剤としてソルビタンモノラウレート（日油社製、商品名ノニオンＬＰ－
２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）１．１０ｇを添加し、４５℃まで昇温して界面活性剤をｎ－ヘプ
タンに溶解した。
【０１８７】
　一方、内容積３００ｍＬのビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０．５
質量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０３モル）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷
しながら、ビーカーに２０．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１４７．７ｇを滴下して、
アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカーに水溶性増粘剤としてヒ
ドロキシエチルセルロース（住友精化社製、商品名ＡＷ－１５Ｆ）０．４６ｇ、ラジカル
重合開始剤として過硫酸カリウム０．１０ｇ（０．０００３７モル）を加えて溶解し、水
性液を調製した。この水性液の２０℃における粘度は４０ｍＰａ・ｓであり、ポリマー固
形分量は９１ｇ、水分量は１４８．６ｇであった。
【０１８８】
　撹拌機の回転数を７００ｒｐｍとして撹拌しながら、上記水性液の全量を上記丸底フラ
スコに添加した。系内を窒素で３０分間置換した後、丸底フラスコを７０℃の水浴に浸漬
して系内を昇温し、重合反応を１時間３０分行うことにより、含水ゲル状重合体を得た。
【０１８９】
　次いで、１２０℃の油浴を使用して系内を昇温し、水とｎ－ヘプタンを共沸させること
により、ｎ－ヘプタンを還流しながら、１１１．７ｇの水を系外へ抜き出した（１次乾燥
工程）。その後、丸底フラスコに後架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシ
ジルエーテル水溶液４．１４ｇ（０．０００４８モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物
を得た。この時の丸底フラスコ内の水分量は４０．９ｇであり、１次乾燥後（後架橋時）
の含水ゲル状重合体の水分率は、４５質量％であった。後架橋剤を含む混合物を調製後、
約８０℃で２時間保持した（後架橋工程）。
【０１９０】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥させること（２次乾燥工程）によ
って、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８７．１ｇ得た。
【０１９１】
［実施例３］
　実施例１と同様の構成の丸底フラスコに炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン５８０ｍＬ
を加え、界面活性剤としてソルビタンモノラウレート（日油社製、商品名ノニオンＬＰ－
２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）０．９７ｇを添加し、４５℃まで昇温して界面活性剤をｎ－ヘプ
タンに溶解した。
【０１９２】
　一方、内容積３００ｍＬのビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０．５
質量％のアクリル酸水溶液８１．０ｇ（０．９１モル）を加えた。アクリル酸水溶液を氷
水冷しながら、ビーカーに２０．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１３０．０ｇを滴下し
て、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカーに水溶性ラジカル重
合開始剤として過硫酸カリウム０．０９ｇ（０．０００３３モル）を加えて溶解し、第一
の水性液を調製した。この第一の水性液のポリマー固形分量は８０．１ｇ、水分量は１３
０．８ｇであった。
【０１９３】
　撹拌機の回転数を７００ｒｐｍとして撹拌しながら、上記第一の水性液の全量を上記丸
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底フラスコに添加した。系内を窒素で３０分間置換した後、丸底フラスコを７０℃の水浴
に浸漬して系内を昇温し、重合反応を１時間行うことにより、含水ゲル状重合体を得た（
第一重合工程）。重合後、中間架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシジル
エーテル水溶液０．３６ｇ（０．００００４２モル）を加えて、７５℃で３０分間架橋反
応を行った（中間架橋工程）。
【０１９４】
　次に、上記第一重合工程とは別に、３００ｍＬビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単
量体として８０．５質量％のアクリル酸水溶液８１．０ｇ（０．９１モル）を加えた。ア
クリル酸水溶液を氷水冷しながら、ビーカーに２６．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１
０１．０ｇを滴下して、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカー
に水溶性ラジカル重合開始剤として過硫酸カリウム０．０９ｇ（０．０００３３モル）を
加えて溶解し、第二の水性液を調製した。この第二の水性液のポリマー固形分量は８０．
１ｇ、水分量は１０２．０ｇであった。
【０１９５】
　中間架橋剤による架橋反応の終了後の懸濁液を、撹拌機の回転数を１０００ｒｐｍとし
て攪拌しながら７０℃に冷却した。冷却した丸底フラスコ内に上記第二の水性液の全量を
滴下した後、系内温度を滴下が終了したときの温度（５５℃）に保ちながら、系内を窒素
ガスで３０分間置換した。丸底フラスコを７０℃の水浴に浸漬して系内を昇温し、その後
重合を１時間行い（第二重合工程）、含水ゲル状重合体を得た。
【０１９６】
　丸底フラスコを１２０℃の油浴に浸漬して、第二重合工程を経て得られた含水ゲル状重
合体を含有する懸濁液を昇温し、水とｎ－ヘプタンとを共沸させることにより、ｎ－ヘプ
タンを還流しながら、１７５．６ｇの水を系外へ抜き出した（１次乾燥工程）。その後、
丸底フラスコに後架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシジルエーテル水溶
液７．２９ｇ（０．０００８４モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物を得た。この時の
丸底フラスコ内の水分量は６４．７ｇであった。１次乾燥後（後架橋時）の含水ゲル状重
合体の水分率は、４０質量％であった。後架橋剤を含む混合物を調製後、約８０℃で２時
間保持した（後架橋工程）。
【０１９７】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥すること（２次乾燥工程）によっ
て、顆粒状の吸水性樹脂粒子を１６１．３ｇ得た。
【０１９８】
［実施例４］
　第一重合工程の水性液中にさらにポリビニルアルコール（日本合成化学社製、商品名Ｇ
Ｈ－２０；質量平均分子量約１３０００００、けん化度８８）０．８１ｇを添加した以外
は、実施例３と同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を１６０．８ｇ得た。１次乾
燥後（後架橋時）の含水ゲル状重合体の水分率は、４０質量％であった。
【０１９９】
［比較例１］（特許文献２：特開昭５６－１３１６０８号公報の実施例６に準拠）
　攪拌機、還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管を装着した５００ｍＬの四つ口丸底
フラスコに炭化水素分散媒としてシクロヘキサン２１３ｇを加え、界面活性剤としてソル
ビタンモノラウレート（日油社製、ノニオンＬＰ－２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）１．９ｇを添
加した。攪拌下室温にて界面活性剤をシクロヘキサンに溶解させたのち、窒素ガスを吹き
込んで溶存酸素を除去した。
【０２００】
　一方、内容積２００ｍＬの三角フラスコに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０
質量％のアクリル酸水溶液４８．８ｇ（０．５４２モル）を加えた。外部よりアクリル酸
水溶液を氷水冷しながら、三角フラスコに２５．９質量％の水酸化ナトリウム水溶液６７
．０ｇを滴下して、アクリル酸のうち８０モル％の中和を行った。その後、三角フラスコ
にラジカル重合開始剤として過硫酸カリウム０．１３ｇ（０．０００４８モル）を加えて
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溶解し、水性液を調製した。この水性液のポリマー固形分量は４８．６ｇ、水分量は６７
．１ｇであった。
【０２０１】
　撹拌機の回転数を７００ｒｐｍとして撹拌しながら、上記水性液の全量を上記四つ口丸
底フラスコに添加した。系内を窒素で充分に置換した後、四つ口丸底フラスコを５５～６
０℃の水浴に浸漬して系内を昇温し、３時間重合反応を行った。重合後、後架橋剤として
エチレングリコールジグリシジルエーテル０．１ｇ（０．０００５７モル）を加えた後、
水及びシクロヘキサンを蒸留で除去、乾燥することによって微顆粒状の吸水性樹脂粒子４
８．３ｇを得た。
【０２０２】
［比較例２］（特許文献３：特開平９－１５１２２４号公報の実施例１に準拠）
　実施例１と同様の構成の丸底フラスコに、炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン５８０ｍ
Ｌを加え、界面活性剤としてソルビタンモノラウレート（日油株式会社製、商品名ノニオ
ンＬＰ－２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）０．９７ｇを添加し、５０℃まで昇温して界面活性剤を
ｎ－ヘプタンに溶解した。その後丸底フラスコの内温を３０℃まで冷却した。
【０２０３】
　一方、内容積５００ｍＬの三角フラスコに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０
質量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０２モル）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷
しながら、三角フラスコに２０．１質量％の水酸化ナトリウム水溶液１５２．６ｇを滴下
して、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、三角フラスコにラジカル重
合開始剤として過硫酸カリウム０．１１ｇ（０．０００４１モル）を加えて溶解し、水性
液を調製した。この水性液に吸水速度が４２秒の吸水性樹脂粒子（住友精化株式会社製の
アクアキープＳＡ６０Ｓ）１８．４ｇを添加した。
【０２０４】
　次に、三角フラスコ中の上記水性液の全量を上記四つ口フラスコに加えて分散させ、系
内を窒素で置換した後、四つ口フラスコを７０℃の水浴に浸漬して系内を昇温し、３時間
重合反応を行った。重合後、水及びｎ－ヘプタンを蒸留により除去して乾燥し、吸水性樹
脂粒子１１５．７ｇを得た。
【０２０５】
［比較例３］
　内容積５００ｍＬの三角フラスコに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０質量％
アクリル酸水溶液９２．０ｇ（１．０２モル）を加えた。アクリル酸水溶液を冷却し、攪
拌しながら、三角フラスコに３０質量％水酸化ナトリウム水溶液１０２．２ｇを滴下して
、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、三角フラスコにラジカル重合開
始剤として過硫酸カリウム０．１１ｇ（０．０００４１モル）、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８．３ｍｇ（０．０４８ミリモル）、イオン交換水４３．
６ｇを加え、第一の水性液を調製した。
【０２０６】
　翼径５０ｍｍの２段傾斜パドル翼を備える攪拌機、温度計、還流冷却器及び窒素ガス導
入管を備えた内容積２Ｌの五ツ口円筒形丸底フラスコ（以下、丸底フラスコという）に、
炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン３３４ｇを加え、６１℃まで加温した。そこに、５０
０ｒｐｍの攪拌速度下で上記第一の水性液の全量をロートを用いて一括添加し、内温４０
℃にて１０分間攪拌し水性液を分散させた。
【０２０７】
　次に、界面活性剤としてショ糖脂肪酸エステル（三菱化学フーズ株式会社、商品名：Ｓ
－３７０；ＨＬＢ３．０）０．９２ｇを、炭化水素分散媒としてのｎ－ヘプタン８．２８
ｇと混合し、加温溶解させて油性液を得た。上記丸底フラスコ内にこの油性液の全量をロ
ートを用いて添加し、第一の水性液をさらに分散させ懸濁液を得た。
【０２０８】
　次に丸底フラスコの内温を４０℃に保持しながら系内を充分に窒素置換した後、７０℃
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の水浴を用いて１時間加温し、重合反応を行なった（第一重合工程）。第一重合工程終了
後、撹拌速度を１０００ｒｐｍとし、丸底フラスコの内温を２１℃付近まで冷却した。
【０２０９】
　別の内容積５００ｍＬの三角フラスコに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０質
量％アクリル酸１２８．８ｇ（１．４３モル）を加えた。アクリル酸水溶液を外部から冷
却し、攪拌しながら、３０質量％水酸化ナトリウム水溶液１４２．９ｇを滴下して、アク
リル酸７５モル％の中和を行った。その後、三角フラスコにラジカル重合開始剤として過
硫酸カリウム０．１５ｇ（０．０００５５モル）、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１１．６ｍｇ（０．０６７ミリモル）、蒸留水１６．７ｇを加えて、第
二の水性液を調製した。
【０２１０】
　次に、冷却した第一重合工程後の懸濁液に上記第二の水性液の全量を滴下ロートにて添
加し、系内を充分窒素置換した後、７０℃の水浴に上記丸底フラスコを浸漬して系内を１
時間加温し、重合反応を行った（第二重合工程）。
【０２１１】
　第二重合工程の重合反応後、上記丸底フラスコを１２０℃の油浴に浸漬して懸濁液を加
熱し、共沸蒸留により、ｎ－ヘプタンを還流しながら２６０ｇの水を系外に除去した。こ
れによりｎ－ヘプタンに分散された脱水重合体を得た。得られたヘプタン分散脱水重合体
に、後架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシジルエーテル水溶液８．２ｇ
（０．０００９４モル）を添加し、約８０℃で２時間、後架橋反応を行なった。
【０２１２】
　その後、上記丸底フラスコを１２０℃の油浴に浸漬して懸濁液を加熱し、ｎ－ヘプタン
と水を蒸留により系外へ除去後、窒素気流下で乾燥し、球状粒子が凝集した形状の吸水性
樹脂粒子２３４ｇを得た。
【０２１３】
［比較例４］（特許文献１：国際公開第９７／３１１４号の比較例３に準拠）
　撹拌機を備えた５００ｍＬ円筒型セパラブルフラスコに１０質量％濃度の２，２’－ア
ゾビス（２－メチルプロピオンアミジン）二塩酸塩水溶液２８８ｇを加え、液温を２０℃
に保ち、１２００ｒｐｍで撹拌しながら、３７質量％アクリル酸ナトリウム水溶液５３．
６ｇを添加した。数秒後に混合溶液が白濁し、１０μｍ程度の白色微粒子状固体が上記混
合溶液から生成した。この白濁液を濾過することにより白色微粒子状固体を単離し、水洗
して精製した。
【０２１４】
　次いで、重合に用いる単量体として７５モル％の中和率を有するアクリル酸ナトリウム
塩の単量体水溶液７１１ｇ（単量体濃度３８％）、架橋剤としてトリメチロールプロパン
トリアクリレート溶液０．４５ｇ（０．０５モル％）、発泡剤として上記白色微粒子状固
体として得られた２，２’－アゾビス（２－メチルプロピオンアミジン）二アクリル酸塩
錯体０．５２ｇを内容積２ＬのＳＵＳ容器に加えて、均一分散させ、液高さを約５ｃｍと
した。ＳＵＳ容器内を窒素置換後、ラジカル重合開始剤として１０質量％過硫酸アンモニ
ウム水溶液３．１ｇと１質量％Ｌ－アスコルビン酸水溶液１．５６ｇを添加し、撹拌して
均一分散させたところ、１分後に重合が開始した。
【０２１５】
　得られた白色の含水ゲル状重合体には、微細な気泡が多数均一に含まれていた。上記含
水ゲル重合体を約１０ｍｍに裁断して３００μｍの金網上に広げ、１５０℃で６０分間熱
風乾燥した。乾燥物を金属製ブレンダーを用いて粉砕し、さらに８５０μｍメッシュで分
級して吸水性樹脂前駆体を得た。
【０２１６】
　攪拌翼を備えた内径１００ｍｍの丸底円筒型セパラブルフラスコ（以下、丸底フラスコ
という）に吸水性樹脂前駆体３０ｇを量りとり、樹脂を撹拌しながら、エチレングリコー
ルジグリシジルエーテル０．０４５ｇ、水１．２ｇ、エチルアルコール０．３ｇを混合し
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た架橋剤水溶液を噴霧した。得られた混合物を、さらに油浴にて１８０℃で３０分間加熱
処理することにより、吸水性樹脂粒子を得た。
【０２１７】
＜評価＞
　実施例１～４及び比較例１～４で得られた吸水性樹脂粒子について、生理食塩水の吸水
量、生理食塩水の吸収速度、中位粒子径、残存揮発成分量、臭気及び比表面積の評価を行
った。評価結果を表２に示す。
【０２１８】
【表２】

【０２１９】
　表２に示すように、実施例１～４で得られた吸水性樹脂粒子は、いずれも粒子径が適度
でありながらも吸水速度が速く、かつ残存揮発成分量が少なく、吸水後の臭気が少ないこ
とがわかる。また、実施例１～４で得られた吸水性樹脂粒子は、いずれもハンドリング性
が良好であった。一方、比較例１～４で得られた吸水性樹脂粒子は、これらの性能を充分
に両立できていないことがわかる。重合中に炭化水素分散媒を取り込むことがない水溶液
重合の樹脂粒子（比較例４）にも一定以上の臭気が感じられるのは、残存する表面架橋剤
とその分散に用いる有機溶剤の残存物によるものと推察される。
【０２２０】
＜検討２＞
［実施例５］
　実施例１と同様の構成の丸底フラスコに炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン５３０ｍＬ
を加え、界面活性剤としてのソルビタンモノラウレート（日油社製、商品名ノニオンＬＰ
－２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）１．６５ｇを添加し、４５℃まで昇温して界面活性剤を溶解し
た。
【０２２１】
　一方、内容積３００ｍＬビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０．５質
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量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０３モル）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷し
ながら、ビーカーに２０．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１４７．６ｇを滴下して、ア
クリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカーにラジカル重合開始剤とし
て過硫酸カリウム０．１０ｇ（０．００３７モル）を加えて溶解し、第一の水性液を調製
した。この第一の水性液のポリマー固形分量は９１．０ｇ、水分量は１４８．５ｇであっ
た。
【０２２２】
　撹拌機の回転数を５００ｒｐｍとして撹拌しながら、第一の水性液の全量を上記丸底フ
ラスコに添加した。系内を窒素で３０分間置換した後、丸底フラスコを７０℃の水浴に浸
漬して系内を昇温し、重合反応を１時間行うことにより、含水ゲル状重合体を得た（第一
重合工程）。重合後、中間架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシジルエー
テル水溶液１．２４ｇ（０．０００１４モル）を添加して、７５℃で３０分間架橋反応を
行った（中間架橋工程）。
【０２２３】
　次に、上記第一重合工程とは別に、３００ｍＬビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単
量体として８０．５質量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０３モル）を加えた。アクリ
ル酸水溶液を氷水冷しながら、ビーカーに２６．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１１４
．７ｇを滴下して、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカーにラ
ジカル重合開始剤として過硫酸カリウム０．１０ｇ（０．００３７モル）を加えて溶解し
、第二の水性液を調製した。この第二の水性液のポリマー固形分量は９１．０ｇ、水分量
は１１５．９ｇであった。
【０２２４】
　中間架橋剤による架橋反応終了後の懸濁液を、撹拌機の回転数を１０００ｒｐｍとして
攪拌しながら６５℃に冷却した。冷却した丸底フラスコ内に上記第二の水性液の全量を滴
下した後、系内温度を滴下が終了したときの温度（５０℃）に保ちながら、系内を窒素ガ
スで３０分間置換した。丸底フラスコを７０℃の水浴に浸漬して系内を昇温し、その後第
二重合を１時間行い（第二重合工程）、含水ゲル状重合体を得た。
【０２２５】
　丸底フラスコを１２０℃の油浴に浸漬して、第二重合工程で得られた含水ゲル状重合体
を含有する懸濁液を昇温し、水とｎ－ヘプタンとを共沸させることにより、ｎ－ヘプタン
を還流しながら、２０８．６ｇの水を系外へ抜き出した（１次乾燥工程）。その後、丸底
フラスコに後架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシジルエーテル水溶液８
．２８ｇ（０．０００９５モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物を得た。この時の丸底
フラスコ内の水分量は６５．１ｇであり、１次乾燥後（後架橋時）の含水ゲル状重合体の
水分率は、３６質量％であった。後架橋剤を含む混合物を調製後、約８０℃で２時間保持
した（後架橋工程）。
【０２２６】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥させること（２次乾燥工程）によ
って、顆粒状の吸水性樹脂粒子を１９０．６ｇ得た。
【０２２７】
［実施例６］
　第一重合工程において、中間架橋剤による架橋反応終了後の懸濁液の冷却温度を７５℃
とし、さらに、第二重合工程において、第二の水性液を滴下した後の系（懸濁液）内温度
を６０℃とした以外は、実施例３と同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を１６１
．８ｇ得た。
【０２２８】
［比較例５］
　実施例１と同様の構成の丸底フラスコに炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン６６０ｍＬ
を加え、界面活性剤としてソルビタンモノラウレート（日油社製、商品名ノニオンＬＰ－
２０Ｒ；ＨＬＢ８．６）１．１０ｇを添加し、４５℃まで昇温して界面活性剤を溶解した
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。
【０２２９】
　一方、内容積３００ｍＬのビーカーに、水溶性エチレン性不飽和単量体として８０．５
質量％のアクリル酸水溶液９２ｇ（１．０３モル）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷
しながら、ビーカーに２０．９質量％水酸化ナトリウム水溶液１４７．７ｇを滴下して、
アクリル酸のうち７５モル％の中和を行った。その後、ビーカーにラジカル重合開始剤と
して過硫酸カリウム０．１０ｇ（０．００３７モル）を加えて溶解し、水性液を調製した
。この水性液のポリマー固形分量は９１ｇ、水分量は１４８．６ｇであった。
【０２３０】
　撹拌機の回転数を７００ｒｐｍとして撹拌しながら、上記水性液の全量を上記丸底フラ
スコに添加した。系内を窒素で３０分間置換した後、丸底フラスコを７０℃の水浴に浸漬
して系内を昇温し、重合反応を１時間行うことにより、含水ゲル状重合体を得た。
【０２３１】
　次いで、１２０℃の油浴を使用して系内を昇温し、水とｎ－ヘプタンを共沸させること
により、ｎ－ヘプタンを還流しながら、１２７．６ｇの水を系外へ抜き出した（１次乾燥
工程）。その後、丸底フラスコに後架橋剤として２質量％のエチレングリコールジグリシ
ジルエーテル水溶液５．５２ｇ（０．０００６３モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物
を得た。この時の丸底フラスコ内の水分量は２６．３ｇであり、１次乾燥後（後架橋時）
の含水ゲル状重合体の水分率は２９質量％であった。後架橋剤を含む混合物を調製後、約
８０℃で２時間保持した（後架橋工程）。
【０２３２】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥させること（２次乾燥工程）によ
って、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８７．４ｇ得た。
【０２３３】
［比較例６］
　第一重合工程後における、中間架橋剤による架橋反応終了後の懸濁液の冷却温度を４０
℃とし、さらに、第二重合工程において、第二の水性液を滴下した後の系内温度を３４℃
とした以外は、実施例５と同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を１８９．３ｇ得
た。
【０２３４】
［比較例７］
　内容積５００ｍＬ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）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷しながら、三角フラスコに２１．０質量％水
酸化ナトリウム水溶液１４６．０ｇを滴下して、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行
い、濃度３８質量％の水溶性エチレン性不飽和単量体水溶液を調製した。得られた水溶性
エチレン性不飽和単量体水溶液に、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１８．４ｍｇ（１０６μモル）及びラジカル重合開始剤として過硫酸カリウム９２ｍｇ
（０．０００３４モル）を添加し、これを第一の水性液とした。また、上記と同様の操作
を行い、上記とは別の水性液を調製し、これを第二の水性液とした。
【０２３５】
　次に、実施例１と同様の構成の丸底フラスコに、炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン３
４０ｇ（５００ｍＬ）と、界面活性剤としてショ糖脂肪酸エステル（三菱化学フーズ社製
、商品名Ｓ－３７０；ＨＬＢ３．０）０．９２ｇとを加えて、界面活性剤をｎ－ヘプタン
に溶解させた後、丸底フラスコ内を３５℃にした。その後、丸底フラスコに第一の水性液
の全量を加えて３５℃に保ち、攪拌下で懸濁し、系内を窒素ガスで置換した。丸底フラス
コを７０℃の水浴に浸漬して昇温し、重合反応を２時間行った（第一重合工程）。
【０２３６】
　第一重合終了後、重合スラリーを５０℃に冷却した。界面活性剤が溶解している状態で
、第二の水性液の全量を系内に滴下した。系内を５０℃に保ちながら３０分間攪拌しなが
ら系内を窒素ガスで充分に置換した。その後、丸底フラスコを７０℃の水浴に浸漬して昇
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温し、重合反応を１．５時間行う（第二重合工程）ことにより、含水ゲル状重合体を得た
。
【０２３７】
　次いで、丸底フラスコを１２０℃の油浴に浸漬して昇温し、水とｎ－ヘプタンを共沸さ
せることにより、ｎ－ヘプタンを還流しながら、２５０ｇの水を系外へ抜き出した（１次
乾燥工程）。その後、丸底フラスコに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１１０ｍｇ（０．０００６３モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物を得た。架橋時
の含水ゲル状重合体の水分率は、２５質量％であった。後架橋剤を含む混合物を調製後、
約８０℃で２時間保持した（後架橋工程）。
【０２３８】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥させること（２次乾燥工程）によ
って、球状の吸水性樹脂粒子を１８８．３ｇ得た。
【０２３９】
評価
　実施例３、５、６及び比較例５～７で得られた吸水性樹脂粒子について、残存揮発成分
量、臭気、生理食塩水の吸水量、生理食塩水の吸水速度、中位粒子径及びハンドリング性
の評価を行った。評価結果を表３に示す。
【０２４０】
【表３】

【０２４１】
　表３中の、懸濁液Ａとは、第一重合工程後であり第二の水性液の混合前の懸濁液を示す
。懸濁液Ｂとは、第二の水性液の混合後であり、第二重合工程の重合前の懸濁液を示す。
【０２４２】
　表３に示すように、実施例３、５、６で得られた吸水性樹脂粒子は、いずれも、粒子径
が適度でありながらも吸水速度等の吸水性能にも優れ、かつ残存揮発成分量の少ないこと
がわかる。一方、比較例５及び６で得られた吸水性樹脂粒子は、残存揮発成分量が大きく
吸水後に臭気が認められた。比較例７で得られた吸水性樹脂粒子は、粒子径が小さく、粉
体ハンドリング性に問題があった。
【０２４３】
＜検討３＞
［実施例７］
　水性液に加えるヒドロキシエチルセルロースの量を、１．１０ｇとし、水性液の２０℃
における粘度を２６０ｍＰａ・ｓとした以外は、実施例２と同様の操作を行い、顆粒状の
吸水性樹脂粒子を８８．１ｇ得た。
【０２４４】
［実施例８］
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　水性液に、ヒドロキシエチルセルロースに代えて、ヒドロキシプロピルセルロース（日
本曹達社製、商品名セルニーＨ）０．７４ｇを加え、水性液の２０℃における粘度を６０
ｍＰａ・ｓとし、次いで１次乾燥工程における系外への水の抜き出し量を１２１．２ｇ、
添加する２質量％のエチレングリコールジグリシジルエーテル水溶液の量を５．０６ｇ（
０．０００５８モル）として、後架橋反応時の水分率を３５質量％とした以外は、実施例
２と同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８６．８ｇ得た。
【０２４５】
［比較例８］
　水性液に、ヒドロキシプロピルセルロースを添加せず、水性液の２０℃における粘度を
８ｍＰａ・ｓとした以外は、実施例８と同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８
７．４ｇ得た。
【０２４６】
［比較例９］
　水性液に、ヒドロキシエチルセルロース（住友精化社製、商品名ＡＷ－１５Ｆ）０．２
７ｇを加え、水性成分の２０℃における粘度を１８ｍＰａ・ｓとした以外は、比較例８と
同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８８．１ｇ得た。
【０２４７】
評価
　実施例２、７、８及び比較例８、９で得られた吸水性樹脂粒子について、水性液の残存
揮発成分量、臭気、生理食塩水の吸水量、生理食塩水の吸水速度、中位粒子径、膨潤性能
、及びハンドリング性の評価を行った。評価結果を表４に示す。
【０２４８】
【表４】

【０２４９】
　表４に示すように、実施例２、７、８で得られた吸水性樹脂粒子は、いずれも、粒子径
が適度であり、ハンドリング性に優れながらも吸水速度等の吸水性能にも優れ、かつ残存
揮発成分量の少ないことがわかる。一方、比較例８及び９で得られた吸水性樹脂粒子は、
残存揮発成分量が大きく吸水後の臭気が認められた。
【０２５０】
＜検討４＞
［実施例９、１０］
　実施例９、１０では、水性液に加えるポリビニルアルコールの量を、それぞれ０．０１
ｇ、０．６７ｇとした以外は、実施例１と同様の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を
それぞれ８８．２ｇ、８８．４ｇ得た。１次乾燥後（後架橋時）の含水ゲル状重合体の水
分率は、ともに４５質量％であった。
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【０２５１】
［実施例１１］
　水性液に、ポリビニルアルコールに代えて、ポリビニルピロリドン（アイエスピージャ
パン社製、商品名Ｋ－９０；質量平均分子量約１３０００００）０．９０ｇを加え、次い
で１次乾燥工程における系外への水の抜き出し量を１１６．１ｇ、後架橋反応時の含水ゲ
ル状重合体の水分率を４０質量％とした以外は、実施例９と同様の操作を行い、顆粒状の
吸水性樹脂粒子を８８．３ｇ得た。
【０２５２】
［実施例１２］
　水性液に、ポリビニルピロリドンに代えて、ポリエチレングリコール（日油社製、商品
名ＰＥＧ＃２００００；質量平均分子量約２００００）０．９０ｇを加え、次いで１次乾
燥工程における系外への水の抜き出し量を１２１．２ｇ、添加する２質量％のエチレング
リコールジグリシジルエーテル水溶液の量を５．０６ｇ（０．０００５８モル）として、
後架橋反応時の含水ゲル状重合体の水分率を３５質量％とした以外は、実施例１１と同様
の操作を行い、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８８．８ｇ得た。
【０２５３】
［比較例１０］
　水性液に、ポリエチレングリコールを加えない以外は、実施例１２と同様の操作を行い
、顆粒状の吸水性樹脂粒子を８７．４ｇ得た。
【０２５４】
［比較例１１］
　内容積５００ｍＬ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）を加えた。アクリル酸水溶液を氷水冷しながら、三角フラスコに２１．０質量％水
酸化ナトリウム水溶液１４６．０ｇを滴下して、アクリル酸のうち７５モル％の中和を行
い、濃度３８質量％の水溶性エチレン性不飽和単量体水溶液を調製した。得られた水溶性
エチレン性不飽和単量体水溶液に、架橋剤としてエチレングリコールジグリシジエーテル
１８．４ｍｇ（１０６μモル）及びラジカル重合開始剤として過硫酸カリウム９２ｍｇ（
０．０００３４モル）を添加し、これを第１段目の逆相懸濁重合用の水性液（ａ）とした
。また、上記と同様の操作を行い、上記とは別の水性液を調製し、これを第２段目の逆相
懸濁重合用の水性液（ｂ）とした。
【０２５５】
　次に、攪拌機、２段パドル翼、還流冷却器、滴下ロート及び窒素ガス導入管を備えた内
容積２Ｌの五つ口円筒型丸底フラスコに、炭化水素分散媒としてｎ－ヘプタン３４０ｇ（
５００ｍＬ）と、界面活性剤としてショ糖脂肪酸エステル（三菱化学フーズ社製、商品名
Ｓ－３７０；ＨＬＢ３．０）０．９２ｇとを加えて、界面活性剤をｎ－ヘプタンに溶解さ
せた後、丸底フラスコ内を３５℃にした。その後、上記丸底フラスコに水性液（ａ）を加
えて３５℃に保ち、攪拌下で懸濁し、系内を窒素ガスで置換した。丸底フラスコを７０℃
の水浴に浸漬して昇温し、重合反応を２時間行った。
【０２５６】
　第１段目の逆相懸濁重合終了後、重合スラリーを５０℃に冷却した。界面活性剤が溶解
している状態で、水性液（ｂ）を系内に滴下した。系内を５０℃に保ちながら３０分間攪
拌しながら系内を窒素ガスで充分に置換した。その後、丸底フラスコを７０℃の水浴に浸
漬して昇温し、重合反応を１．５時間行うことにより、含水ゲル状重合体を得た。
【０２５７】
　次いで、丸底フラスコを１２０℃の油浴に浸漬して昇温し、水とｎ－ヘプタンを共沸さ
せることにより、ｎ－ヘプタンを還流しながら、２５０ｇの水を系外へ抜き出した（１次
乾燥工程）。１次乾燥後の含水ゲル状重合体の水分率は、２５質量％であった。その後、
丸底フラスコに後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１１０ｍｇ（０
．０００６３モル）を添加し、後架橋剤を含む混合物を得た。後架橋剤を含む混合物を調
製後、約８０℃で２時間保持した（後架橋工程）。
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【０２５８】
　その後、ｎ－へプタンを１２０℃にて蒸発させて乾燥させること（２次乾燥工程）によ
って、球状の吸水性樹脂粒子を１８８．３ｇ得た。
【０２５９】
評価
　実施例１、９～１２及び比較例１０、１１で得られた吸水性樹脂粒子について、残存揮
発成分量、臭気、生理食塩水の吸水量、生理食塩水の吸水速度、中位粒子径、膨潤性能、
及びハンドリング性の評価を行った。評価結果を表５に示す。
【０２６０】
【表５】

【０２６１】
　表５に示すように、実施例１、９～１２で得られた吸水性樹脂粒子は、いずれも、粒子
径が適度であり、ハンドリング性に優れながらも吸水速度等の吸水性能にも優れ、かつ残
存揮発成分量の少ないことがわかる。一方、比較例１０で得られた吸水性樹脂粒子は、残
存揮発成分量が大きく吸水後の臭気が認められた。また、比較例１１で得られた吸水性樹
脂粒子は、粒子径が小さく、ハンドリング性に問題があった。
【産業上の利用可能性】
【０２６２】
　本実施形態にかかる吸水性樹脂粒子は、紙おむつ、生理用品、ペットシート等の衛生材
料用、保水材、土壌改良材等の農園芸材料用、電力又は通信用ケーブル用止水材、結露防
止材等の工業資材用等種々の分野で使用することができ、特に大人用おむつ、失禁パッド
、トイレトレーニングパンツ、多い日用ナプキンのような特定の衛生材料、ケーブル用止
水材、ペットシート、簡易トイレ等の分野に好適に用いられる。
【０２６３】
　本実施形態にかかる製造方法により得られる吸水性樹脂粒子は、紙おむつ、生理用品、
ペットシート等の衛生材料用、保水材、土壌改良材等の農園芸材料用、電力及び通信用ケ
ーブル用止水材、結露防止材等の工業資材用等種々の分野で使用することができ、特に大
人用おむつ、失禁パッド、トイレトレーニングパンツ、多い日用ナプキンのような特定の
衛生材料、ケーブル用止水材、ペットシート、簡易トイレ等の分野に好適に用いられる。
【符号の説明】
【０２６４】
　１…移動距離測定装置、２…凹型円形カップ、３…凸型円形シリンダー、４…不織布、
５…吸水性樹脂粒子、６…レーザー光、７…貫通孔、Ｘ…膨潤性能測定装置、１０…液体
透過性シート、１１…第一の液体透過性シート、１２…第二の液体透過性シート、１３…
親水性繊維層、１５…吸収体、２０…液体不透過性シート、３０…吸収性物品、４０…止
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