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Ly
Jauhemaisia, vettda sisdltdvid nesteitd absorboivia poly-~
meerejd, menetelmd niiden valmistamiseksi ja niiden kiyttd

absorptioaineina

Keksintd koskee jauhemaisia, verkkoutuneita vettd
ja vettd sisdltdvid nesteitd absorboivia, superabsorbe-
reiksi kutsuttuja polymeerejé, joilla on parantuneet tur-
poamisominaisuudet ja parantunut piddtyskyky vettid sisdl-
t8ville nesteille, menetelmdd ndiden polymeerien valmista-
miseksli sekd niiden Kk8yttH8 absorboivissa saniteettituot-
teissa ja teknisills alueilla.

Superabsorberit ovat veteen liukenemattomia, verk-
koutuneita polymeerejsd, jotka pystyvdt turpoamalla ja muo-
dostamalla hydrogeelejd sitomaan suuria mddrid kehon nes-
teitd Kkuten virtsaa tai verta tai muita vettd sisdltdvia
nesteitd ja pidattdmd&n absorboitua nestemddrdad tietyssa
paineessa. N&diden tyypillisten absorptio-ominaisuuksien
vuoksi polymeereilld on kdyttdd pddasiassa saniteettituot-
teissa, esimerkiksi vauvanvaipoissa ja terveyssiteissi.

Nykyisin kaupallisesti saatavien superabsorbereiden
tapauksessa Kyseessd8 ovat verkkoutetut polyakryylihapot
tali wverKkkoutuneet tdrkkelys-akryylihappo-oksaspolymeraa-
tit, jotka on osittain neutraloitu natron- tai kalilipe&dl-
13 (natrium- tai kaliumhydroksidilla). Jauhemaisten super-
absorbereiden valmistus tapahtuu periaatteessa kahdella
menetelmdlli.

Ensimmdisen menetelmdn mukaan osittain neutraloitu
akryylihappo muutetaan vesiliuoksessa monifunktionaalisen
verkkouttajan 1ldsnd8 ollessa radikaalisen polymeroinnin
avulla geeliksi, joka sitten hienonnetaan, kuivataan, jau-
hetaan ja seulotaan haluttuun hiukkaskokoon. Liuospolyme-
rointi voidaan toteuttaa keskeytymdttOmdsti tai ei-jatku-
vasti. Patenttikirjallisuus esittdd laajan kirjon vaihtelu
mahdollisuuksia pitoisuussuhteiden, l&mp&tilojen, wverk-
kouttajien ja initiaattoreiden laadun ja m&d&rdn suhteen.
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Tyypillisi& menetelmid on kuvattu esimerkiksi US-patentti-
hakemuksessa 4 286 082, DE-patenttihakemuksessa 2 706 135
ja US-patenttihakemuksessa 4 076 663.

Toiseen menetelmddn kuuluu kdénteinen suspensio- ja
emulsiopolymerointimenetelmd. Ndissd menetelmissd wvettd
sisdltdvad, osittain neutraloitu akryylihappoliuos disper-
goidaan suojakolloidien tai emulgaattoreiden avulla hydro-
fobiseen, orgaaniseen liuottimeen ja polymerointi kdynnis-
tetdsn radikaali-initiaattoreiden avulla. Polymeroinnin
pddtyttyd vesi poistetaan reaktioseoksesta atseotrooppi-
sesti, polymeerituote erotetaan supdattamalla ja kuiva-
taan. Verkkoutusreaktio voi tapahtua polymercoimalla mono-
meeriliuckseen liuotettu polyfunktionaalinen verkkouttaja
ja/tai kdyttdmdlld sopivien verkkouttajien reaktiota poly-
meerin funktionaalisten ryhmien kanssa jonkin valmistus-
vaiheen aikana. Menetelmén periaatetta on kuvattu esimer-
kiksi US~patenttihakemuksessa 4 340 706, DE-patenttihake-
muksessa 3 713 601 ja DE-patenttihakemuksessa 2 840 010.

Kun superabsorbereita kehitettdessd ensin etusijal-
la oli vain erittdin hyva turpoamiskyky absorberin ollessa
kosketuksessa nesteen kanssa, mit#& kutsutaan myds vapaaksi
turpoamiskapasiteetiksi, myShemmin on k&ynyt ilmi, ettd
kyse ei ole vain absorboidun nesteen mddrdstd, vaan myés
turvonneen geelin lujuudesta. Toisaalta absorptiokyvyllid,
jota kutsutaan myds turpoamiskyvyksi tai vapaaksi turpo-
amiskapasiteetiksi, ja toisaalta geelin lujuudella on kui-
tenkin vastakkaisia ominaisuuksia, kuten US-patenttijul-
kaisussa 3 247 171 ja US-patenttijulkaisussa 32 649 on
tunnettua. Se tarkoittaa sitd, ettd erittidin suuren ab-
sorptiokyvyn omaavilla polymeereilld on vain vdh&dinen tur-
vonneen geelin lujuus, jolloin seurauksena on se, ettd
geeli kdytetysséd paineessa, kehon painon kuormittaessa voi
muuttua muodottomaksi, ja samanaikaisesti nesteen lisdja-
kautuminen ja nesteen sidonta estyvdt. Julkaisun US Re 32
649 mukaan sellaisten superabsorberien ominaisuuksilla tu-
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lee olla vaipparakenteessa tietty suhde, jotta saavutetaan
nesteen sidontakyky, nesteen kuljetuskyky ja wvaipan kui-
vuus ihoa vasten. T&md ei merkitse vain sitd, ettd poly-
meeri, sen jdlkeen kun se ensin on voinut turvota vapaas-
ti, voi pid&ttdd nestettd paineen mythemmin vaikuttaessa,
vaan myds sitd, ettd nesteet sitoutuvat myds samanaikai-
sesti eli nesteen absorboitumisen aikana vallitsevaa pai-
netta vastaan, kuten k8yt8nndn tilanteissa tapahtuu, kun
henkild istuu tai makaa saniteettituotteen p&d&lla tai kun
esimerkiksi jalan liikuttamisen vuoksi leikkausvoimat vai-
kuttavat. Tdtd erityistd absorptio-ominaisuutta kutsutaan
esimerkiksi EP-hakemusjulkaisussa 0 339 461 mukaan ab-
sorptioksi paineen alaisena (AUL).

Sellaisten superabsorboivien polymeerien valmista-
miseksi, joilla on vaadittava ominaisuusyhdistelmd eli
suuri pid&dtyskapasiteetti, suuri geelinlujuus ja suuri
absorptio paineen alaisena, on, kuten tunnettua, tarpeel-
lista kédsitelld jauhemaiset polymeerit jalkik#teen.

EP-hakemusjulkaisussa 00 830 111, DE-hakemusjulkai-
sussa 3 314 019 ja DE-julkaisussa 35 236 171 kuvataan po-
lymeerien pintaa verkkouttavaa k&sittelyd yhdisteills,
jotka sisdltdvat vdhint&s&n kaksi funktionaalista karboks-
yyliryhmien kanssa reagoivaa ryhmdi, jolloin mainitaan
erityisesti polyolit.

Julkaisun DE 4 020 780 Cl mukaan superabsorboivan
polymeerin parantunut turpoavuus paineen alaisena saavute-
taan ldmmittdm&lld polymeerijauhetta sellaisen alkyleeni-
karbonaatin kanssa, joka levitetddn mahdollisesti vedelli
ja/tai alkoholilla laimennettuna.

Kayttamalld vedessd turpoavien jauhemaisten poly-
meerien jdlkikdsittelyd yhdisteilld, jotka voivat reagoida
useamman kuin yhden polymeerin funktionaalisen ryhmin
kanssa, seurauksena on viist&midttd samanaikaisesti turpoa-
miskapasiteetin laskeminen. Turpoamiskapasiteetin vihene-
minen jalkikdsittelyn vaikutuksesta on EP-hakemusjulkai-
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jen mukaan erityisen runsasta, jos j&lkikdsittelyaineen
md&rd valitaan liian suureksi.

Turpoamiskapasiteetin tai piddtyskyvyn vdheneminen
tapahtuu sen mukaan vdist&m8ttd, koska jdlkikdsittely ai-
heuttaa vedessd turpoavien polymeerihiukkasten lisdverk-
koutumista.

DE-hakemusjulkaisussa 4 020 780 Cl, EP-hakemusjul-
kaisussa 0 450 924 ja EP-hakemusjulkaisussa 0 339 461 esi-
tetyn tekniikan tason mukaan vedessd turpoavien, hiukkas-
maisten polymeerien jalkik&sittelyn avulla saadaan ja kdy-
tetddn vedessd turpoavia hartseja, joilla on parantunut
turpoavuus painekuormituksen alaisena, joiden pidatyskyky
vdhenee verkkoutumistiheyden kasvaessa ja painekuormituk-
sen lis#d#dntyessd, esimerkiksi arvosta 20 g/cm? arvoon
60 g/cm® muutos on 26 g/g - 8 g/g. Seikka on esitetty yht-
eenvetona taulukossa 1 ottamalla huomioon péddllystetiheys.

Lisd8ntyvéan suuntaukseen ymmiarrettivistd esteetti-
sistd syistd ja taloudelliselta ja ymparistdnikdkannalta
muovata saniteettituotteet yhd pienemmiksi ja ohuemmiksi
voidaan vastata ennen kaikkea siten, ettd esimerkiksi suu-
ritilavuuksista huokoisen aineen osuutta vaipoissa vidhen-
netddn ja samanaikaisesti kohotetaan superabsorberin
osuutta. T&116in superabsorberin tdytyy ottaa sellaisia
lis&dtehtévid nesteen sitomisen ja kuljetuksen kannalta,

jotka aiemmin t&ytti huokoinen aine.
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Nykyisten superabsorbereiden kayttd6n vaipoissa
maddridnd 40 - 60 massa-% superabsorberia liittyy kuitenkin
huomattavia haittoja, jotka rajoittavat voimakkaasti kau-
pallisesti saatavien tuotteiden kayttbda. Syyna t&h3n on
pidettdvd tunnettua "gel blocking” -ilmidétd, joka aiheutuu
koaguloituneesta geelistd, ja siihen 1liittyvd& absorp-
tionopeuden ja -mddrdn vdhenemistd, erityisesti kohonneen
painekuormituksen yhteydessé. Sen vuoksi oli olemassa teh-
tdvd saada kdyttddn polymeraatteja, joilla on superaborbe-
reina KkK3ytettynd vaipparakenteissa tai muiden teknisten
sovellusten yhteydesss, joissa on kohonneet polymeraat-
tiosuudet, suuri turpoamiskapasiteetti paineella kuormi-
tettuna pinta- ja tilavuuspddllysteen ollessa lisdantynyt.

Nyt keksittiin, ettd vedessd turpoavia polymeerejéi,
joilla on suuri pidatyskyky, kohonnut turpoamiskapasiteet-
ti kuormitusten ollessa yli 20 g/cm’ sekd myds suuri turpo-
amiskapasiteetti kuormituksen alaisena pé&ddllystetiheyden
ollessa suuri, saadaan, kun jauhemaisia, veteen liukene-
mattomia, verkkoutuneita, vettd tai heraa sisdltdvid nes-
teitd kuten verta absorboivia polymeerejd, jotka muodostu-
vat

a) 55 - 99,9 massaprosentista polymeroituja tyydyt-
tymdttémid, polymeroituvia happoryhmid sisdltdvid monomee-
rejd, jotka ovat vdhintd8n 25-mooliprosenttisesti neutra-
loitu,

b) 0 - 40 massaprosentista polymeroituja tyydytty-
mattdémid, komponentin a) kanssa kopolymeroituvia monomee-
rejéd,

c) 0,1 - 5,0 massaprosentista verkkoutusainetta,

d) 0 - 30 massaprosentista vesiliukoista polymee-
ria,

jolloin massan mddrédt a) - d) on esitetty vedettod-
mdn polymeerin suhteen, on kdsitelty yhdelld polymeerin
vdhintddn kahden funktionaalisen ryhmdn, edullisesti hap-
poryhmdn, kanssa reaktiokykyiselld yhdisteelld lampdtilas-
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sa 150 - 250 °C pintaa verkkouttavasti, ja vield kerran
0,1 - 5 massaprosentilla yhtd, polymeerin vdhint&&n kahden
funktionaalisen ryhmdn kanssa reaktiokykyistd yhdistetté,
niin ettd mukana on 0,1 - 5 massa-% vettd, ldmpdtiloissa
150 - 250 °C pintaa verkkouttavasti. Polymeerien happoryh-
mét ovat edullisesti karboksyyliryhmia.

Niitd havaintoja vastaan, ettd verkkoutumistiheyden
kasvaessa esiintyy absorptio-ominaisuuksien huononemista,
keksinndn mukaisen menettelytavan avulla toistamalla pin-
taa verkkouttava kidsittely saadaan polymeraatteja, joilla
on yllittavdsti sekd parantunut turpoavuus kohonneen pai-
nekuormituksen yhteydessd ettd Kohonneen pintapdidllysteen
vhteydessd.

Keksinndn mukaisesti kéytettdvd vettd absorboiva
polymeraatti saadaan polymeroimalla 55 - 99,9 massa-% mo-
nomeerid, joka sis&dltdsd happoryhmid, esimerkiksi akryyli-
haposta, metakryylihaposta, 2-akryyliamido-2-metyylipro-
paanisulfonihaposta tai ndiden monomeerien seoksista; mo-
nomeerien happoryhmdt on neutraloitu vdhintdin 25-mooli-
prosenttisesti ja ne ovat esimerkiksi natrium-, kalium-
tai ammoniumsuoloina. Edullisesti neutraloitumisaste on
vdhintddn 50 mol-%. Erityisen edullinen on polymeraatti,
joka on muodostunut verkkoutuneesta akryylihaposta tai me-
takryylihaposta, joka on neutraloitu 50 - 80-mooliprosent-
tisesti.

Muina monomeereind vettd absorboivien polymeraatti-
en valmistukseen voidaan kdyttdd O - 40 massa-% akryyli-
amidia, metakryyliamidia, hydroksietyyliakrylaattia, dime-
tyyliaminoalkyyli(met)akrylaattia, dimetyyliaminopropyyli-
akryyliamidia tai akryyliamidopropyylitrimetyyliammonium-
kloridia. Suuremmat osuudet kuin 40 % n&it3 monomeerejd
huonontavat polymeraattien turpoavuutta.

Verkkouttajina voidaan kdyttdd kaikkia yhdisteits,
joissa on vdhintddn kaksi etyleenisesti tyydyttymdtdntd
kaksoissidosta tali yksi etyleenisesti tyydyttymatén kak-
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soissidos ja yksi happoryhmien suhteen reaktiivinen funk-
tionaalinen ryhmd., Esimerkkeind8 mainittakoon: polyolien
akrylaatit ja metakrylaatit kuten butaanidiolidiakrylaat-
ti, heksaanidiolidimetakrylaatti, polyglykolidiakrylaatti,
trimetylolipropaanitriakrylaatti tal allyyliakrylaatti,
diallyyliakryyliamidi, triallyyliamiini, diallyylieetteri,
metyleenibisakryyliamidi tai N-metyloliakryyliamidi.

Vesiliukoisina polymeereind vettd absorboivassa po-
lymeraatissa voi olla 0 - 30 massa-% osittain tai kokonaan
saippuoitua polyvinyylialkoholia, polyvinyylipyrrolidonia,
tdrkkelystd tai tdrkkelysjohdoksia, polyglykoleja tai po-
lyakryylihappoja. N&iden polymeerien moolimassa ei ole
kriittinen, niin kauan kuin ne ovat vesiliukoisia. Edulli-
sia vesiliukoisia polymeerejd ovat tédrkkelys, polyvinyy-
lialkoholi tai ndiden polymeerien seokset. Sellaisten ve-
siliukoisten polymeerien edullinen pitoisuus vettd absor-
boivassa polymeraatissa on 1 - 5 massa-%, erityisesti jos
téarkkelys ja/tai polyvinyylialkoholi ovat liukoisina poly-
meereind. Vesiliukoiset polymeerit voivat olla oksastuspo-
lymeereind happoryhmid sis&dltévien polymeerien kanssa.

Sellaisten polymeraattien lis&ksi, joita on saatu
osittain neutraloidun akryylihapon verkkouttavan polyme-
roinnin avulla, kdytetddn edullisesti sellaisia, jotka si-
sdltdvdt lisdksi osuuksia oksaspolymeroitua tiArkkelystd
tai polyvinyylialkocholia.

Kdytetyn absorberipolymeraatin hiukkasmuodon suh-
teen ei ole mitddn erityisvaatimuksia. Polymeeri voi olla
pallomaisina hiukkasina, joita on saatu k##nteisen suspen-
siopolymeroinnin avulla, tai ep&sdsdnndllisen muotoisina
hiukkasina, joita saadaan liuvospolymeroinnista geelimassan
kuivauksen ja hienonnuksen avulla. Hiukkaskoko on tavalli-
sesti 20 - 2 000 pm, edullisesti 50 - 850 um.

Yhdisteen moninkertaisesti funktionaalisten ryhmien
reaktiossa jauhemaisen polymeerin kanssa pintaa verkkout-
tavan Kdsittelyn toteuttamiseksi valttdmdtédn lampokidsitte-
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ly toteutetaan lampdtiloissa 150 - 250 °C, edullisesti
170 - 200 °C. Sopiva 1lampdtila riippuu kidsittelyaineen
laadusta ja reaktiokomponenttien viipymdajasta valituissa
reaktio-olosuhteissa.

Esimerkiksi lé&mpdkédsittelyd suoritetaan lampdti-
lassa noin 150 °C useiden tuntien ajan, kun taas l&a&mp&ti-
lassa 250 °C riittd3d muutama minuutti - esimerkiksi 0,5 -
5 minuuttia - haluttujen ominaisuuksien saavuttamiseksi.
Pintaa verkkouttava kdsittely voidaan toteuttaa tavalli-
sissa kuivureissa tai uuneissa, esimerkiksi pyOrivissé
putkiuuneissa, siipikuivureissa, lautaskuivureissa tai
infrapunakuivureissa.

Keksinntn mukaisesti uudelleen suoritettava pintaa
verkkouttava kdsittely voidaan t8lldin toteuttaa samoissa
0losuhteissa kuin ensimmé&inen pinnan verkkoutus tai muute-
tuissa olosuhteissa.

vahintiin kaksifunktionaalisina, happoryhmien kans-
sa reaktiokykyisind yhdisteind voidaan sen mukaan kidytt3a
ensimmdiseen pintaa verkkouttavaan késittelyyn ja keksin-
nén mukaiseen toistettuun késittelyyn samoja tai erilaisia
yhdisteitd. Sellaisina reaktiokykyisind, pintaa verkkout-
tavina yhdisteind kdytetddn polyoleja, polyamiineja, alky-
leenikarbonaatteja yksin tai keskindisin8 seoksina, jol-
loin etyleenikarbonaatti, glyseroli, dimetyylipropionihap-
po, polyetyleeniglykoli ja trietanoliamiini ovat edulli-
sia. Pinnan verkkoutukseen kéytettyjd yhdisteitd voidaan
kdyttdd vesiliuoksina.

Keksinntn mukaisilla aineilla on se ominaisuus,
ettd ne absorboivat nopeasti suuria mdsrid kuukautisvuo-
toa, virtsaa tai muita kehon nesteitd ja ne ovat sen vuok-
si sopivia Kkéytettdviksi vaipoissa, terveyssiteissada ja
inkontinenssituotteissa tai haavanpeitetarvikkeissa.

Keksinndn mukaisia, kahdesti j&lkikdsiteltyjd poly-
meerejd kdytetddn absorberituotteissa mitd erilaisimpiin
k&yttotarkoituksiin, esimerkiksi sekoittamalla paperin,
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huokoisen massan tai synteettisten kuitujen kanssa tai ja-
kamalla aine paperista, huokoisesta massasta tai non-woven
-tekstiileistd olevien substraattien vdliin tai muotoile-
malla kantaja-aineissa rainaksi.

Keksinnén mukaisten polymeraattien absorptiokyky ja
absorptionopeus samanaikaisesti vaikuttavan painekuormi-
tuksen alaisena on parantunut hyvin selvadsti lahtdtuottei-
siin verrattuna. Koska keksinndn mukaiset aineet pidatta-
vdt absorboituja nesteitd myds paineessa, aineet ovat eri-
tyisen kayttdystdvdllisid. Ne ovat erityisen sopivia kiy-
tettdviksi suurempina pitoisuuksina - hydrofiilisen kuitu-
materiaalin kuten esimerkiksi huokoisen massan suhteen -
kuin t&hidn asti on o0llut mahdollista, eli kun huokoisen
massan osuus on vidhentynyt, ja niilld on erinomaiset
absorptio-ominaisuudet rakenteissa, jotka sisdltidvit 98 -
20 massa-% hydrofiilisi& kuituja ja 2 - 80 massa-%, edul-
lisesti 15 - 70 massa-% ja erityisen edullisesti 25 - 60
massa-% absorberihartsia.

Kuvatuilla menetelmills saaduilla superabsorbereil-
la on yll&ttédvidsti selvédsti parantunut nesteen absorptio
paineen alaisena ja samanaikaisesti suuri geelin lujuus ja
suuri piddatyskyky, jolloin saavutetaan erityisesti hyvin
nesteen sitomisen suuri alkunopeus paineen alaisena, niin
ettd 80 % kokonaiskapasiteetista saavutetaan jo 15 minuu-
tin kuluttua.

Keksinnén mukaisilla polymeereilld on pidiatysar-
voilla yli 34 g/g turpoamiskapasiteetti yli 22 g/g 0,9-
prosenttiselle NaCl-liuokselle kuormituksen ollessa
40 g/cm?’. Kuormituksen ollessa 60 g/cm’ sidotaan yli 18 g/g
0,9-prosenttista NaCl-liuosta.

Erityisen selviksi erot tulevat tekniikan tason mu-
kaisiin polymeereihin verrattuina. Kaksinkertaistettaessa
pintapdillystys ja kidytettdessd kuormitusta 40 g/cm? EP-
hakemusjulkaisussa 0 339 461 kuvatuilla polymeereilld tur-
poamiskapasiteetti on 9 g 0,9-prosenttista NaCl-liuosta
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grammaa kohti, kun taas keksinntn mukaiset polymeerit si-
tovat yli 18 g/g.

KdytdntHd simuloivassa kokeessa polymeerien imuky-
vyn mddrittadmiseksi paineen alaisena keksinndn mukaisilla
superabsorbereilla on parantunut imukyky kohotetun kuormi-
tuksen yhteydessé.

Keksinndn mukaisilla polymeereilld on suuremman
turpoamiskapasiteetin ja pidatyskyvyn yhteydessd selvidsti
korkeampi turpoamispaine kuin tunnetuilla superabsorbe-
reilla.

Keksinndn mukaiset polymeraatit sopivat lisdksi -
kdytettdviksi absorptioaineina vedelle ja vettd sisdlta-
ville nesteille virtaa ja valoa johtavissa kaapeleissa,
komponenteiksi pakkausaineisiin sekd maanparannusaineiksi
ja keinotekoiseksi maaksi kasvinviljelyssa.

Testimenetelmid

Vettid absorboivien polymeraattien luonnehtimiseksi
mitattiin piddtyskyky (TB), absorptio paineen alaisena
(AUL) O,9-prosenttisella NaCl-liuokselle sekd turpoamis-
paine.

a) Pidatyskyky mddritetddn teepussimenetelmidn mu-
kaan ja ilmoitetaan keskiarvona kolmesta mittauksesta.
Noin 200 mg polymeraattia suljetaan teepussiin ja upote-
taan 20 minuutiksi 0,9-prosenttiseen NaCl-liuokseen. Sen
jédlkeen teepussia sentrifugoidaan sentrifugissa (halkaisi-
ja 23 cm, 1 400 kierrosta/min) 5 min ajan ja punnitaan.
Teepussia, jossa ei ole vettd absorboivaa polymeraattia,
voidaan kéyttad sokeakokeen arvona:

Punnitustulos lopussa - sokeakoe
Pid&tyskyky = g/g
Punnitustulos alussa

b) 0,9-prosenttisen NaCl-liuoksen absorptio paineen

alaisena (painekuormitus: 20, 40, 60 g/cm’) masritetdsdn EP-
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hakemusjulkaisussa 0 339 461, s. 7, kuvatun menetelmidn mu-
kaan:

Seulapohjaiseen sylinteriin laitetaan punnittu mda-
rd superabsorberia ja jauhetta kuormitetaan md&nnidlld, jol-
la saadaan aikaan paine 20, 40 tai 60 g/cm?’. Sitten sylin-
teri laitetaan Demand-Absorbency-Tester -~laitteeseen
(DAT), jossa superabsorberin annetaan ime&d tunnin ajan
0,9-prosenttista NaCl-liuosta. Té&m& Koe toistetaan punnit-
semalla kaksi taili kolme kertaa superabsorberia paineessa
40 g/cm?.

c) Turpoamispaineen mddrittdminen +tapahtuu lait-
teella Stevens L.F.R.A. Texture Analyzer, C. Stevens & Son
Ltd, Laboratory Division, St., Albans ALl 1 Ex Hertfords-
hire, Englanti.

Lajtteeseen kuuluvan sylinterimdisen lasisen mitta-
kappaleen korkeus on 3,5 cm ja halkaisija 2,5 cm. Sylinte-
rin ympyrin pinta-ala on 4,91 cm’.

Asiaan Kuuluvaan mittasylinteriin, jonka halkaisija
on 2,7 cm, punnitaan 0,500 g superabsorberin fraktiota
20 - 50 mesh ja sekoitetaan 10 ml:n kanssa 0,9-prosenttis-
ta NaCl-liuosta. Sen j&dlkeen mittasylinteri nostetaan nos-
tohissin avulla niin korkealle, ettd sylinterin mittakap-
paleen alareunan asema on mittasylinterissid olevan nédyt-
teen pinnasta 12 mm. Geelin turpoamisen vaikutuksesta mit-
tasylinteri painuu ylés kaksitie-voimanmittauskennoa vas-
ten, ja tulos osoitetaan laitteessa grammoina.

d) Polymeerien imukyvyn mddrittdmiseksi matriisista
pyfred huokoisesta massasta oleva tyyny, jonka halkaisija
on 6 cm ja massa 2 g ja joka on petrimaljassa, Kastellaan
erilaisilla m&arilla 0, 9-prosenttista NaCl-liuosta. Plek-
silasisylinteriin, jonka sis&halkaisija on 25,8 mm ja jon-
ka pohjassa on seulakudos (seulakoko 36 um), punnitaan
0,20 g polymeerid ja kuormitetaan 106 g painavalla mdnnil-
ld, jonka halkaisija on 25 mm. Sylinteriryhma& (sylinteri,
polymeeri ja m&ntd) punnitaan (A) ja asetetaan kostutetun
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tyynyn keskelle. Tunnin kuluttua sylinteriryhmd punnitaan
uudelleen (B).

B - A
Imukyky = —— + g/g

0,20
Esimerkkeja

Vertailupolymeeri A

Liuospolymeroinnin avulla saatu, triallyyliamiinil-
la verkkoutettu polyakryylihappo, joka oli 70-moolipro-
senttisesti neutraloituna natriumsuolana, seulottiin KkKui-
vauksen ja jauhamisen jdlkeen hiukkaskokoon 90 - 850 ym ja
jdlkikdsiteltiin DE-hakemusjulkaisun 40 20 780 mukaan 1
massa-%:1la 50-prosenttista etyleenikarbonaattiliuosta.

Tunnusluvut on koottu taulukoihin 2 ja 3.

Taulukko 2
Pidatys- Absorptio paineen alaisena (AVL) | Turpoa-
kyky N N N mispaine
(g/g) 20 g/cm 40 g/cm 60 g/cm (g9)
39,5 28,0 16,0 9,5 440 ]
Taulukko 3
Absorption riippuvuus pinnan pddllysteestd
— |
Pinnan pddllyste 31,6 63,2 94,7
(mg/cm?)
Absorptio paineen 16,0 8,2 6,0

alaisena (AVL)
(g/g) 40 (g/cm?

Esimerkki 1

Vertailupolymeeria A johdetaan keskeytymdttdmidsti
nopeudella 1000 kg/tunti siipisekoittimeen ja sekoitetaan
1 massa-%:n kanssa 50-prosenttista etyleenikarbonaattili-
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uosta. Kidsittelyliuos levitetddn hienojakoisena kaksois-
suuttimen avulla sekoittimeen.

Lamptkdsittelyd varten seosta annostellaan keskey-
tymdttdmdsti 90 kg tunnissa kuivuriin, jossa on pydrivia,
kiekkomaisia sekoituselementtejd ja joka on kuumennettu
hdyrylld lampdtilaan 185 °C. Sen jdlkeen seos jddhdytetddn
leijupedissd ilmassa. Saadun polymeerin tunnusluvut on

koottu taulukoihin 4 ja 5.

Taulukko 4
Piditys- Absorptio paineen alaisena (AUL) | Turpoa-
kyky 2 5 2 mispaine
(g/9) 20 g/cm 40 g/cm 60 g/cm (g)
(g/g) (g/9) (g/9)
35,5 33,0 25,0 20,5 770
Taulukko 5
Absorption riippuvuus pinnan pddllysteestd
Pinnan padllyste 31,6 63,2 94,7
(mg/cm?)
Absorptio paineen 25,0 20,5 16
alaisena (AUL)
(g/g) 40 (g/cm?)

Esimerkki 2

1 000 kg vertailupolymeeri&d A sekoitetaan kuten
esimerkissd 1 keskeytymdttOmdsti kaksoissuuttimen avulla
liuoksen kanssa, joka sisdlt&a 2 kg glyserolia, 10 kg vet-
td ja 12 kg etanolia, ja laitetaan siiloon vidlivarastoon.

80 kg pintaa verkkouttavasti k&siteltyd polymeeri-
jauhetta annostellaan jatkuvasti keskeytyméttomésti hody-
ryllad lampétilaan 180 °‘C kuumennettuun, sirppimdisin se-
koituselementein varustettuun siipikuivuriin ja jaadhdyte-
tdan keskimddrdisen n. 30 min:n viipymdajan kuluttua j&a&h-
dytetyssé sydttdruuvissa. Jauhemaisten polymeerien koetie-
dot on lueteltu taulukoissa 6, 7 ja 8.
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Taulukko 6
Piditys- Absorptio paineen alaisena (AUL) | Turpoa-
kyky 2 5 " mispaine
(g/g) 20 g/cm 40 g/cm 60 g/cm (g)
(g/g) (g/g) (g/g)
36,5 32 24 19 680
Taulukko 7

Absorptio paineen alaisena pinnan pddllysteen funktiona

alaisena (AUL)
(g/g) 40 (g/cm?)

Pinnan pddllyste 31,6 63,2 94,7
(mg/cm?)
Absorptio paineen 24,5 21 15

Taulukko 8

Imukyvyn mddritys paineen alaisena matriisista

Esimerkin 2 mu-
kainen polymeeri

ri A

Vertailupolymee-

(g)

Keittosuolaliu-
osta tyynyssad

Polymeerin imemd mddrd keittosuola-
livosta (g/g)

30 29,0 23,0
21 24,5 16,0
15 21,0 10,5
9 15,0 10,0

Vertailupolymeeri B

Liuvospolymeroinnilla polyvinyylialkoholin (3 massa-
%) (akryylihapon suhteen) l&snd ollessa saatua, trimetylo-
lipropaanitriakrylaatilla verkkoutettua polyakryylihappoa,
joka oli 70-mooliprosenttisesti natriumsuolaksi neutraloi-
tuna, seulottiin kuivauksen ja jauhatuksen j&lkeen hiuk-
kaskokoon 120 - 500 pm.

1 massa-%:1la 50-prosenttista etyleenikarbonaatin
vesiliuvosta p&adllystetyn polymeerijauheen jélkikédsittely
putkiuunissa  DE-hakemusjulkaisun

tapahtuu pySrivisséd
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4 020 780 mukaan. Saadun jauhemaisen polymeerin koetiedot

on koottu taulukkoon 9.

Taulukko 9
[
Piddtys- Absorptio paineen alaisena (AUL) | Turpoa-
kyky 2 2 2 mispaine
(g/9) 20 g/cm 40 g/cm 60 g/cm (g)
(g/9) (g/9) (g/9)
42 27 12,5 9,0 380

Esimerkki 3

Vertailupolymeeri B sekoitetaan nopeasti pydrivdén
sekoittimeen pisaroittain 2-massaprosenttisen Jliuoksen
kanssa, joka koostui 5 osasta polyetyleeniglykoli 300:a,
10 osasta vettd ja 5 osasta etanolia, ja sen jdlkeen lam-
mitettiin l&8mpdtilaan 180 °C esikuumennetussa pyorivdssd
putkiuunissa, jossa on haihdutushéyryn poisto, 60 min.
Jéadhdytyksen ja 0,6 %:n liikakarkeuden seulonnan jdlkeen

jauhemaisella polymeerilld on seuraavat tunnusluvut:

Taulukko 10
Piddtys- Absorptio paineen alaisena (AUL) | Turpoa-
kyky 2 2 2 mispaine
(g/9) 20 g/cm 40 g/cm 60 g/cm (g)
(g/9) (g/9) (g/9)
36 30,5 22 18 650
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Patenttivaatimukset

1. Jauhemainen liukenematon, vedessd turpoava,
verkkoutunut, vettd, vettd tai heraa sigédltdviid nesteitad
absorboiva polymeraatti, joka koostuu

a) 55 - 99,9 massaprosentista polymeroituja tyydyt-
tymdttbmid, polymeroituvia, happoryhmid sis&ltdvid mono-
meerejd, jotka on vdhintddn 25-mooliprosenttisesti neutra-
loitu,

b) 0 - 40 massaprosentista polymeroituja tyydytty-
mattdmid, komponentin a) kanssa kopolymeroituvia monomee-
reja,

¢c) 0,1 - 5,0 massaprosentista verkkoutusainetta,

d) 0 - 30 massaprosentista vesiliukoista polymee-
rid,

jolloin massan mddrdt a) - d) on esitetty vedettd-
mé&n polymeerin suhteen, ja polymeraattijauhe on kuumennet-
tu vdhintddn yhden kaksifunktionaalisen, happoryhmien
kanssa reaktickykyisen yhdisteen kanssa ldmp6tilaan 150 -
250 °C pinnan verkkoutuessa, tunnet tu siitd, ettéd
polymeraattijauheelle suoritetaan vield kerran pintaa ver-
kkouttava kasittely 0,1 - 5 massaprosentilla yhtd vdhin-
tddn kaksifunktionaalista, happoryhmien kanssa reaktioky-
kyistd yhdistettd lampdtilassa 150 - 250 °C.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen absorboiva poly-
meraatti, tunnettu siitd, ettd sen piddtyskyky on
vdhintddn 34 g 0,9-prosenttista natriumkloridiliuosta
grammaa kohti hartsia, absorptio on vdhint#dén 18 g, edul-
lisesti vdhintd&n 20 g 0,9-prosenttista natriumkloridiliu-
osta grammaa kohti hartsia paineessa 60 g/cm? ja absorptio
on vdhintddn 12 g 0,9-prosenttista natriumkloridiliuosta
grammaa kohti hartsia pinnan pddllysteen ollessa yli 90 mg
hartsia/cm® sekd turpoamispaine vahint&sn 600 g.

3. Patenttivaatimusten 1 ja 2 mukainen absorboiva

polymeraatti, tunnet tu siita, ettd se on muodos-
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tunut akryylihaposta, metakryylihaposta ja/tai 2-akryyli-
amido-2-metyylipropaanisulfonihaposta happoryhmia sisalta-~
vind monomeereind.

4. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 3 mukainen absor-
boiva polymeraatti, t unnet tu siitd, ettd happo-
ryhmid sisdltdvdt monomeerit on neutraloitu vdhintdadn 50-
mooliprosenttisesti.

5. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 4 mukainen vetta
absorboiva polymeraatti, tunnet tu siitd, ettd se
on muodostunut akryylihaposta, joka on 50-80-mooliprosent-~
tisesti neutraloitu.

6. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 5 mukainen vettd
absorboiva polymeraatti, tunnet tu siitd, ettd ve-
siliukoisia polymeerejd kaytetddn pitoisuuksina 1 - 5 mas-
sa-%.

7. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 6 mukainen vettd
absorboiva polymeraatti, tunnet tu siitd, ettd ve-
siliukoisina polymeereind kdytetdsn tarkkelystd ja/tai po-
lyvinyylialkoholia.

8. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 7 mukainen absor-
boiva polymeraatti, tunnettu giitd, ettd polymee-
rien happoryhmdt ovat karboksyyliryhmid ja uudelleen ta-
pahtuva pintaa verkkouttava kdsittely toteutetaan samoilla
verkkouttavilla aineilla ja samalla tavoin Kkuin ensim-
miisessd kdsittelyvaiheessa.

9. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 7 mukainen absor-
boiva polymeeri, tunnet tu siitd, ettd polymee-
rien happoryhmidt ovat karboksyyliryhmi& ja uudelleen ta-
pahtuva pintaa verkkouttava kédsittely toteutetaan erilai-
silla verkkouttavilla aineilla kuin ensimméisessd kdsitte-
lyvaiheessa tai sellaisten aineiden seoksilla.

10. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 9 mukainen
absorboiva polymeeri, tunnet tu siitid, ettd pintaa
verkkouttavat aineet ovat polyoleja, polyamiineja, alky-

leenikarbonaatteja.
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11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen absorboiva po-
lymeeri, tunnettu siitd, ettd pintaa verkkoutta-
vat aineet ovat etyleenikarbonaatti, glyseroli, dimetylo-
lipropionihappo, polyetyleeniglykoli ja trietanoliamiini
ja aineita kdytetddan mahdollisesti vesiliuoksina.

12. Menetelmd sellaisen jauhemaisen, veteen 1liu-
kenemattoman, verkkoutuneen, vettd ja heraa sisdltavia
nesteitd absorboivan polymeraatin valmistamiseksi, joka
koostuu

a) 55 - 99,9 massaprosentista polymeroituja tyydyt-
tymdttédmisa, polymeroituvia, happoryhmid sisdltdvi& mono-
meerejd, jotka on v&hintd&dn 25-mooliprosenttisesti neutra-
loitu,

b) 0 - 40 massaprosentista polymeroituja tyydytty-
mattomid, komponentin a) kanssa kopolymeroituvia monomee-
rejéa,

c) 0,1 - 5,0 massaprosentista verkkoutusainetta,

d) 0 - 30 massaprosentista vesiliukoista polymee-
rid,

jolloin massan mad#drdt a) - d) on esitetty vedettd-
man polymeerin suhteen, ja polymeraattijauhe on kuumennet-
tu vahintdé&n yhden kaksifunktionaalisen, happoryhmien
kanssa reaktiokykyisen yhdisteen kanssa lampdtilaan 150 -
250 °C, tunnettu siitd, etti polymeraattijauheel-
le suoritetaan vield kerran pintaa verkkouttava kidsittely
0,1 - 5 massaprosentilla yht& vdhintddn kaksifunktionaa-
lista, happoryhmien kanssa reaktiokykyistd yhdistett& l&m-
pbtilassa 150 - 250 °C.

13. Patenttivaatimusten 1 - 11 mukaisten vettd ab-
sorboivien polymeraattien kdyttd veden ja vettd sisdltévi-
en nesteiden absorptiocaineena, erityisesti rakenteissa
kehon nesteiden absorptioon.

14. Patenttivaatimusten 1 - 11 mukaisten polyme-
raattien kidyttd vettd ja vettd sisdltévis nesteitd absor-

boivissa rakenteissa, jotka sis&dltévédt hydrofiilisid kui-
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tuja ja 2 -~ 80 massa-% jauhemaista polymeraattia kokonais-
massan suhteen.

15. Patenttivaatimusten 1 -~ 11 mukaisten polyme-
raattien kiayttd vettd tai vettd sisdltdvid nesteitd absor-
boivana Kkomponenttina virtaa ja valoa johtavissa kaape-
leissa, komponenttina pakkausmateriaaleissa, maanparannus-
aineina ja keinotekoisena maa-aineksena kasvien kasvatuk-

sessa.



	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - DESCRIPTION
	Page 14 - DESCRIPTION
	Page 15 - DESCRIPTION
	Page 16 - DESCRIPTION
	Page 17 - DESCRIPTION
	Page 18 - CLAIMS
	Page 19 - CLAIMS
	Page 20 - CLAIMS
	Page 21 - CLAIMS

