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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ラジカル重合開始剤及び分散安定剤の存在下、石油系炭化水素分散媒中で、水溶性エチ
レン性不飽和単量体を逆相懸濁重合させる工程を含む吸水性樹脂の製造方法であって、前
記分散安定剤としてエーテル・エステル型ノニオン界面活性剤を使用することを特徴とし
、前記エーテル・エステル型ノニオン界面活性剤が、ステアリン酸ポリオキシエチレンセ
チルエーテル、ステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル、ステアリン酸ポリ
オキシエチレンラウリルエーテル及びイソステアリン酸ポリオキシエチレンラウリルエー
テルからなる群より選ばれた少なくとも１種である、吸水性樹脂の製造方法。
【請求項２】
　分散安定剤として、さらに、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
及びエチレン・アクリル酸共重合体からなる群より選ばれた少なくとも１種をエーテル・
エステル型ノニオン界面活性剤と併用する請求項１記載の吸水性樹脂の製造方法。
【請求項３】
　逆相懸濁重合反応を2段以上の多段で行う請求項１又は２記載の吸水性樹脂の製造方法
。
【請求項４】
　水溶性エチレン性不飽和単量体の逆相懸濁重合工程終了後、後架橋剤を添加して後架橋
を行う工程を含む、請求項１～３いずれか記載の吸水性樹脂の製造方法。
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【請求項５】
　逆相懸濁重合反応を2段以上の多段で行い、かつ水溶性エチレン性不飽和単量体の逆相
懸濁重合工程終了後、後架橋剤を添加して後架橋を行う工程を含む、請求項１又は２記載
の吸水性樹脂の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、吸水性樹脂の製造方法、及びそれにより得られる吸水性樹脂に関する。さら
に詳しくは、生理用ナプキン、失禁パッドや紙オムツ等の衛生用品、保水材や土壌改良材
等の農園芸材料、及び止水材や結露防止材等の工業資材等、種々の分野で使用される吸水
性樹脂の製造方法、及びそれにより得られる吸水性樹脂に関する。
【背景技術】
【０００２】
　吸水性樹脂は、生理用ナプキン、失禁パッドや紙オムツ等の衛生用品、保水材や土壌改
良材等の農園芸材料、及び止水材や結露防止材等の工業資材等、種々の分野で広く使用さ
れている。吸水性樹脂としては、例えば、澱粉-アクリロニトリルグラフト共重合体の加
水分解物、澱粉-アクリル酸グラフト共重合体の中和物、酢酸ビニル-アクリル酸エステル
共重合体のけん化物、アクリル酸部分中和物重合体の架橋物等が知られている。
【０００３】
　通常、衛生材料用途の吸収体に使用される吸水性樹脂には、保水能(吸水容量)、荷重下
の吸水能、吸水速度、ゲル強度等の諸性能に優れていることが求められている。これまで
にも、前記諸性能のうち、例えば、高い保水能、優れた吸水速度等に着目した技術が検討
されている。
【０００４】
　また近年では、吸水性樹脂は、衛生材料の製造に適した特性、例えば吸湿下での流動性
に優れることも求められている。吸水性樹脂は、大気中の水分を吸湿して、金属板への粘
着や、粒子同士の凝集が発生しやすいため、衛生材料の製造装置(例えばドラムフォーマ
ー)に固着物を生じやすく、頻繁な清掃が必要となり、衛生材料の生産性が低下する傾向
がある。また、吸湿により凝集した状態の吸水性樹脂が、衛生材料に使用されると、ゲル
ブロッキングによる漏れや逆戻りの増加等、衛生材料の性能が悪化する可能性がある。
【０００５】
　これまでにも、前記課題に鑑みて、吸水性樹脂の諸性能を改良するべく、さまざまな技
術が提案されている。例えば、吸水性樹脂に多価アルコールの有機カルボン酸エステルを
添加し、加熱処理する方法(特許文献１参照)、多価アルコールのケタール化物、アセター
ル化物、アルキルエーテルを添加し、加熱処理する方法(特許文献２参照)、特定のシリコ
ーン系界面活性剤を添加し、表面処理する方法(特許文献３参照)、多価金属を添加し、表
面処理する方法(特許文献４参照)等が報告されている。その他にも、界面活性剤等の疎水
性の化合物を用いる方法として、逆相懸濁重合方法を中心に、油溶性セルロースエステル
又はセルロースエーテルを分散剤として用いる方法(特許文献５参照)、ショ糖脂肪酸エス
テルを使用する方法(特許文献６参照)等が報告されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】特開平６－２２０２２７号公報
【特許文献２】特開平８－２７２７８号公報
【特許文献３】特開平９－１３６９６６号公報
【特許文献４】特開２００１－９６１５１号公報
【特許文献５】特開昭５７－１５８２１０号公報
【特許文献６】特開昭６１－８７７０２号公報
【発明の概要】
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【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　しかし、これら従来技術では、衛生材料の使用に好適な性能、特に保水能と吸水速度、
吸湿下での流動性を同時に満足できる吸水性樹脂は得られていない。
【０００８】
　本発明の課題は、衛生材料に使用される吸水剤に好適な特性として、高い保水能、優れ
た吸水速度を有し、さらには吸湿下での優れた流動性を有する吸水性樹脂の製造方法、及
びそれにより得られる吸水性樹脂を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明は、
〔１〕　ラジカル重合開始剤及び分散安定剤の存在下、石油系炭化水素分散媒中で、水溶
性エチレン性不飽和単量体を逆相懸濁重合させる工程を含む吸水性樹脂の製造方法であっ
て、前記分散安定剤としてエーテル・エステル型ノニオン界面活性剤を使用することを特
徴とする吸水性樹脂の製造方法、並びに
〔２〕　前記〔１〕記載の製造方法により得られる、生理食塩水保水能が25g/g以上、生
理食塩水吸水速度が50秒以下、吸湿流動指数が70％以上である吸水性樹脂
に関する。
【発明の効果】
【００１０】
　本発明の方法により、高い保水能、優れた吸水速度を有し、さらには吸湿下での優れた
流動性を有する吸水性樹脂を製造することができる。そのような特定の物性を有する吸水
性樹脂は、衛生材料の諸性能を高め、かつ衛生材料の製造においても、好適に使用するこ
とができる。
【図面の簡単な説明】
【００１１】
【図１】荷重下での吸水能を測定するための装置の概略構成を示す模式図である。
【発明を実施するための形態】
【００１２】
　本発明の吸水性樹脂の製造方法は、ラジカル重合開始剤及び分散安定剤の存在下、石油
系炭化水素分散媒中で、水溶性エチレン性不飽和単量体を逆相懸濁重合させるに際し、分
散安定剤としてエーテル・エステル型ノニオン界面活性剤を使用することを特徴とする。
【００１３】
　エーテル・エステル型ノニオン界面活性剤としては、例えば、ステアリン酸ポリオキシ
エチレンセチルエーテル、ステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル、ステア
リン酸ポリオキシエチレンラウリルエーテル、イソステアリン酸ポリオキシエチレンラウ
リルエーテル、モノステアリン酸ポリオキシエチレングリセリン、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、トリイソステアリン酸ポリオキシエチレンソ
ルビタン、モノオレイン酸ポリオキシエチレンソルビタン、トリオレイン酸ポリオキシエ
チレンソルビタン、モノラウリン酸ポリオキシエチレンソルビタン、モノパルミチン酸ポ
リオキシエチレンソルビタン等が挙げられるが、これらに限定されるものではない。
【００１４】
　なかでも、水溶性エチレン性不飽和単量体の分散安定性の面から、ステアリン酸ポリオ
キシエチレンセチルエーテル、ステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル、ス
テアリン酸ポリオキシエチレンラウリルエーテル及びイソステアリン酸ポリオキシエチレ
ンラウリルエーテルからなる群より選ばれた少なくとも１種が好ましく、ステアリン酸ポ
リオキシエチレンセチルエーテル及びステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテ
ルがより好ましい。これらの界面活性剤は、単独で使用してもよいし、２種以上を併用し
てもよい。
【００１５】
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　本発明で用いるエーテル・エステル型ノニオン界面活性剤のHLB値(親水親油バランス)
は、得られる吸水性樹脂の吸湿下での流動性を高め、かつ優れた吸水速度を有する吸水性
樹脂を得るという観点から、2～11が好ましく、3～9がより好ましく、4～7がさらに好ま
しい。
【００１６】
　また、分散安定剤として、前記エーテル・エステル型ノニオン界面活性剤とともに高分
子系分散剤を併用してもよい。使用される高分子系分散剤としては、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、エチルヒドロキシ
エチルセルロース等が挙げられる。なかでも、水溶性エチレン性不飽和単量体の分散安定
性の面から、無水マレイン酸変性ポリエチレン、無水マレイン酸変性ポリプロピレン、無
水マレイン酸変性エチレン・プロピレン共重合体、酸化型ポリエチレン及びエチレン・ア
クリル酸共重合体が好ましい。これらの高分子系分散剤は、単独で使用してもよいし、２
種以上を併用してもよい。
【００１７】
　分散安定剤の使用量は、石油系炭化水素分散媒中における、水溶性エチレン性不飽和単
量体の分散状態を良好に保ち、かつ使用量に見合う分散効果を得る観点から、水溶性エチ
レン性不飽和単量体100質量部に対して、0.05～10質量部が好ましく、0.1～8質量部がよ
り好ましく、0.2～5質量部がさらに好ましい。
【００１８】
　高分子系分散剤を併用する場合、分散安定剤総量中の、エーテル・エステル型ノニオン
界面活性剤(Ａ)と、高分子系分散剤(Ｂ)の質量比率[(Ａ)/(Ｂ)]は、石油系炭化水素分散
媒中における、水溶性エチレン性不飽和単量体の分散状態を良好に保ち、かつ本発明に記
載の吸水性樹脂の諸性能を高める観点から、95/5～10/90が好ましく、80/20～20/80がよ
り好ましく、70/30～30/70がさらに好ましい。高分子系分散剤を併用した場合のエーテル
・エステル型ノニオン界面活性剤の使用量は、水溶性エチレン性不飽和単量体100質量部
に対して、0.005～9.5質量部が好ましく、0.02～6.4質量部がより好ましく、0.06～3.5質
量部がさらに好ましい。
【００１９】
　本発明で用いる水溶性エチレン性不飽和単量体としては、例えば、(メタ)アクリル酸(
本明細書においては「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。以下同様)及びその塩；2-(メタ)アクリルアミド-2-メチルプロパンスルホン酸及
びその塩；(メタ)アクリルアミド、N,N-ジメチル(メタ)アクリルアミド、2-ヒドロキシエ
チル(メタ)アクリレート、N-メチロール(メタ)アクリルアミド、ポリエチレングリコール
モノ(メタ)アクリレート等の非イオン性単量体；N,N-ジエチルアミノエチル(メタ)アクリ
レート、N,N-ジエチルアミノプロピル(メタ)アクリレート、ジエチルアミノプロピル(メ
タ)アクリルアミド等のアミノ基含有不飽和単量体及びその4級化物等が挙げられる。これ
らの水溶性エチレン性不飽和単量体は単独で用いてもよいし、２種以上を組み合わせて用
いてもよい。
　なかでも、工業的に入手が容易である点から、（メタ）アクリル酸及びその塩、（メタ
）アクリルアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルアクリルアミド等が好ましく、（メタ）アクリル酸
及びその塩がより好ましい。
【００２０】
　なお、上述の水溶性エチレン性不飽和単量体は、逆相懸濁重合する際に、石油系炭化水
素分散媒中での分散効率を上昇させるために水溶液にして用いてもよい。このような水溶
液中における上記の単量体の濃度は特に限定はされないが、通常20質量％以上飽和濃度以
下とすればよく、25～70質量％が好ましく、30～55質量％がより好ましい。
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【００２１】
　水溶性エチレン性不飽和単量体が(メタ)アクリル酸、2-(メタ)アクリルアミド-2-メチ
ルプロパンスルホン酸等のように酸基を有する場合、必要に応じてその酸基が予めアルカ
リ性中和剤により中和されたものを用いてもよい。このようなアルカリ性中和剤としては
、特に限定されるものではないが、例えば水酸化ナトリウム、水酸化カリウム等のアルカ
リ金属塩；アンモニア等が挙げられる。特にこれらのアルカリ性中和剤は、中和操作を簡
便にするために水溶液の状態にして用いてもよい。上述のアルカリ性中和剤は単独で用い
てもよいし、２種以上を組み合わせて用いてもよい。
【００２２】
　アルカリ性中和剤による水溶性エチレン性不飽和単量体の中和度については、特に限定
されないが、得られる吸水性樹脂の浸透圧を高めることで吸水性能を高め、かつ余剰のア
ルカリ性中和剤の存在に起因する安全性等に問題が生じないようにするために、水溶性エ
チレン性不飽和単量体が有する全ての酸基に対する中和度として、通常10～100モル％が
好ましく、30～80モル％がより好ましい。
【００２３】
　石油系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、n-オクタン等の炭素数
6～8の脂肪族炭化水素、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、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、キシ
レン等の芳香族炭化水素等が挙げられる。これらの石油系炭化水素分散媒は、単独で用い
てもよいし、２種以上を併用してもよい。これらの石油系炭化水素分散媒のなかでも、工
業的に入手が容易であり、品質が安定しており、かつ安価である点で、n-ヘプタン及びシ
クロヘキサンが好適に用いられる。また、上記石油系炭化水素分散媒の混合物の例として
、市販されているエクソールヘプタン(エクソンモービル社製：ヘプタン及び異性体の炭
化水素75～85質量％含有)等を用いても好適な結果が得られる。
【００２４】
　石油系炭化水素分散媒の使用量は、水溶性エチレン性不飽和単量体を均一に分散し、重
合温度の制御を容易にする観点から、通常、水溶性エチレン性不飽和単量体100質量部に
対して、50～600質量部が好ましく、100～550質量部がより好ましい。
【００２５】
　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、過硫酸
ナトリウム等の過硫酸塩；過酸化水素等の過酸化物；2,2’-アゾビス(2-アミジノプロパ
ン)二塩酸塩、2,2’-アゾビス[N-(2-カルボキシエチル)-2-メチルプロピオンジアミン]四
水塩、2,2’-アゾビス(1-イミノ-1-ピロリジノ-2-メチルプロパン)二塩酸塩、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]等のアゾ化合物等が挙げられ
る。これらの中では、入手が容易で取り扱いやすいという観点から、過硫酸カリウム、過
硫酸アンモニウム、過硫酸ナトリウム及び2,2’-アゾビス(2-アミジノプロパン)二塩酸塩
が好ましい。これらラジカル重合開始剤は、単独で用いても、２種以上を併用してもよい
。
【００２６】
　ラジカル重合開始剤の使用量は、重合反応の時間を短縮し、かつ急激な重合反応を防ぐ
観点から、通常、水溶性エチレン性不飽和単量体1モルに対して0.00005～0.01モルが好ま
しい。
【００２７】
　なお、前記ラジカル重合開始剤は、亜硫酸ナトリウム、亜硫酸水素ナトリウム、硫酸第
一鉄、及びL-アスコルビン酸等の還元剤を併用して、レドックス重合開始剤として用いる
こともできる。
【００２８】
　また、吸水性樹脂の吸水性能を制御するために、連鎖移動剤を添加してもよい。このよ
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うな連鎖移動剤としては、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、アミン類等が挙げられる。
【００２９】
　本発明では、水溶性エチレン性不飽和単量体を逆相懸濁重合する際に、必要に応じて架
橋剤を使用してもよい。このような架橋剤(以下、「内部架橋剤」という)としては、特に
限定されるものではないが、例えば、重合性不飽和基を2個以上有する化合物を用いるこ
とができる。このような化合物の具体例としては、(ポリ)エチレングリコール(本明細書
において、例えば、「ポリエチレングリコール」と「エチレングリコール」を合わせて「
(ポリ)エチレングリコール」と表記する。以下同様である)、(ポリ)プロピレングリコー
ル、トリメチロールプロパン、グリセリンポリオキシエチレングリコール、ポリオキシプ
ロピレングリコール、(ポリ)グリセリン等のポリオール類のジ又はトリ(メタ)アクリル酸
エステル類；前記のポリオールとマレイン酸、フマール酸等の不飽和酸類とを反応させて
得られる不飽和ポリエステル類；N,N’-メチレンビス(メタ)アクリルアミド等のビスアク
リルアミド類；ポリエポキシドと(メタ)アクリル酸とを反応させて得られるジ又はトリ(
メタ)アクリル酸エステル類；トリレンジイソシアネート、ヘキサメチレンジイソシアネ
ート等のポリイソシアネートと、(メタ)アクリル酸ヒドロキシエチルとを反応させて得ら
れるジ(メタ)アクリル酸カルバミルエステル類；アリル化澱粉；アリル化セルロース；ジ
アリルフタレート；N,N’,N”-トリアリルイソシアヌレート；ジビニルベンゼン等が挙げ
られる。
【００３０】
　内部架橋剤としては、上述のような重合性不飽和基を2個以上有する化合物のほかに、
その他の反応性官能基を2個以上有する化合物を用いてもよい。このような内部架橋剤と
しては、(ポリ)エチレングリコールジグリシジルエーテル、(ポリ)プロピレングリコール
ジグリシジルエーテル、(ポリ)グリセリンジグリシジルエーテル等のグリシジル基含有化
合物；(ポリ)エチレングリコール、(ポリ)プロピレングリコール、(ポリ)グリセリン、ペ
ンタエリスリトール、エチレンジアミン、ポリエチレンイミン、グリシジル(メタ)アクリ
レート等を例示できる。これらの内部架橋剤は単独で用いてもよいし、２種以上を組み合
わせて用いてもよい。
【００３１】
　内部架橋剤は分散媒に添加して用いてもよいが、内部架橋剤による効果をより効率的に
発揮させるために、上述の単量体に添加して用いることが好ましい。
【００３２】
　内部架橋剤を使用する場合、その使用量は、得られる吸水性樹脂の吸水性能を十分に高
めるために、水溶性エチレン性不飽和単量体1モルに対して、0.0000001～0.01モルとする
ことが好ましく、0.000001～0.005モルとすることがより好ましい。
【００３３】
　逆相懸濁重合においては、粒径を調整するために、水溶性エチレン性不飽和単量体に増
粘剤を添加してもよい。増粘剤としては、例えば、ヒドロキシエチルセルロース、ヒドロ
キシプロピルセルロース、メチルセルロース、カルボキシメチルセルロース、ポリアクリ
ル酸、ポリアクリル酸(部分)中和物等が挙げられる。
【００３４】
　重合反応の反応温度は、使用するラジカル重合開始剤によって異なるが、重合を迅速に
進行させ、重合時間を短くすることにより生産性を高めるとともに、重合熱をより容易に
除去して円滑に反応を行う観点から、通常20～110℃が好ましく、40～90℃がより好まし
い。反応時間は、通常、0.1時間～4時間程度が好ましい。
【００３５】
　本発明では、逆相懸濁重合反応を2段以上の多段で行うこともできる。即ち、前記のご
とく逆相懸濁重合を行った後、重合反応液を冷却して、さらに水溶性エチレン性不飽和単
量体を添加して、逆相懸濁重合反応を行う2段以上の多段重合とすることもできる。2段以
上の多段重合では、1段目の懸濁重合で得られた粒子を凝集させることで、吸水性樹脂の
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粒径を大きくすることができるため、衛生材料に好適とされる適度な粒径を得ることが、
より容易となる。
【００３６】
　上記の1段目の重合反応液の冷却温度は、特に限定されないが、例えば5～40℃程度が好
ましく、10～30℃がより好ましい。重合反応液の冷却にかかる時間は特に限定されない。
【００３７】
　2段目以降の各段における逆相懸濁重合では、水溶性エチレン性不飽和単量体の他に、
ラジカル重合開始剤と、必要に応じて添加する内部架橋剤を、2段目以降の各段における
逆相懸濁重合の際に添加する水溶性エチレン性不飽和単量体の量を基準として、前述した
水溶性エチレン性不飽和単量体に対する各成分のモル比の範囲内で添加して、上記した方
法と同様の条件で逆相懸濁重合を行うことができる。
【００３８】
　本発明の逆相懸濁重合によって得られる吸水性樹脂の中位粒子径は、通常、20～800μm
の範囲であることが好ましい。なお、衛生材料に好適に使用されるためには、粉体として
の流動性を良好に保ち、かつ衛生材料の感触を柔らかく保つという観点から、60～700μm
であることがより好ましく、80～600μmであることがさらに好ましい。
【００３９】
　本発明においては、水溶性エチレン性不飽和単量体の逆相懸濁重合工程終了後、架橋剤
を添加して後架橋を行う工程を行うことが好ましい。逆相懸濁重合後、カルボキシル基と
反応し得る官能基を複数有する化合物を架橋剤（以下、「後架橋剤」という）として添加
して、吸水性樹脂の表面近傍に架橋処理を施すことにより、荷重下の吸水能等に優れた吸
水性樹脂を得ることができる。さらに、逆相懸濁重合反応を2段以上の多段で行い、かつ
水溶性エチレン性不飽和単量体の逆相懸濁重合工程終了後、後架橋剤を添加して後架橋を
行う工程を含む態様が、得られる吸水性樹脂の吸水能の観点からより好ましい。
【００４０】
　このような後架橋剤としては、反応性官能基を2個以上有する化合物を挙げることがで
きる。その例としては、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類；(ポリ)エチレングリコールジ
グリシジルエーテル、(ポリ)エチレングリコールトリグリシジルエーテル、(ポリ)グリセ
リンジグリシジルエーテル、(ポリ)グリセリントリグリシジルエーテル、(ポリ)プロピレ
ングリコールポリグリシジルエーテル、(ポリ)グリセロールポリグリシジルエーテル等の
ポリグリシジル化合物；エピクロルヒドリン、エピブロムヒドリン、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、ヘキサメチレンジ
イソシアネート等のイソシアネート化合物等の反応性官能基を2個以上有する化合物；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、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等が挙げ
られる。これらの中でも、(ポリ)エチレングリコールジグリシジルエーテル、(ポリ)エチ
レングリコールトリグリシジルエーテル、(ポリ)グリセリンジグリシジルエーテル、(ポ
リ)グリセリントリグリシジルエーテル、(ポリ)プロピレングリコールポリグリシジルエ
ーテル、(ポリ)グリセロールポリグリシジルエーテル等のポリグリシジル化合物が好まし
い。これらの後架橋剤は、単独で使用してもよいし、２種類以上を併用してもよい。
【００４１】
　後架橋剤の使用量は、得られる吸水性樹脂の保水能を低下させず、かつ表面近傍の架橋
密度を適度に強めて荷重下の吸水能を高める観点から、逆相懸濁重合反応で用いる水溶性
エチレン性不飽和単量体の総量1モルに対して、0.00005モル～0.01モルが好ましく、0.00
01モル～0.005モルがより好ましい。
【００４２】
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　後架橋剤の添加時期は、水溶性エチレン性不飽和単量体の重合終了後であればよく、特
に限定されないが、水溶性エチレン性不飽和単量体の総量100質量部に対し、1～400質量
部の範囲の水分存在下に添加されるのが好ましく、5～200質量部の範囲の水分存在下に添
加されるのがより好ましく、10～100質量部の範囲の水分存在下に添加されるのがさらに
好ましい。このように、後架橋剤添加時の水分量をコントロールすることによって、より
好適に、吸水性樹脂の表面近傍における架橋を施すことで、荷重下での吸水能に優れた吸
水性樹脂を得ることができる。
【００４３】
　後架橋剤の添加方法としては、後架橋剤をそのまま添加しても、水溶液として添加して
もよいが、必要に応じて、溶媒として親水性有機溶媒を用いた溶液として添加してもよい
。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、n-プロピル
アルコール、イソプロピルアルコール、プロピレングリコール等の低級アルコール類、ア
セトン、メチルエチルケトン等のケトン類、ジエチルエーテル、ジオキサン、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。これら親水性有機溶媒は、それぞれ単独
で使用してもよく、２種類以上を併用、又は水との混合溶媒として使用してもよい。
【００４４】
　後架橋反応における温度は、50～250℃が好ましく、60～180℃がより好ましく、60～14
0℃がさらに好ましく、70～120℃がさらに好ましい。また、前記後架橋の反応時間は、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分間程度が好ましく、5～200分間がより好ましい。
【００４５】
　本発明において、乾燥工程は常圧下でも減圧下で行ってもよく、乾燥効率を高めるため
、窒素等の気流下で行ってもよい。乾燥工程が常圧の場合、乾燥温度は70～250℃が好ま
しく、80～180℃がより好ましく、80～140℃がさらに好ましく、90～130℃がさらに好ま
しい。また、減圧下の場合、乾燥温度は60～100℃が好ましく、70～90℃がより好ましい
。
【００４６】
　乾燥後の吸水性樹脂の水分率は、粉体としての流動性の観点から、20質量％以下が好ま
しく、3～15質量％がより好ましい。
【００４７】
　本発明の吸水性樹脂には、目的に応じて、滑剤、消臭剤、抗菌剤、酸化防止剤、膨潤ゲ
ルの劣化防止剤等、公知の添加剤を配合することもできる。
【００４８】
　このようにして得られた本発明の吸水性樹脂は、高い保水能、荷重下での高い吸水能及
び優れた吸水速度を有し、さらには吸湿下での優れた流動性を有するため、衛生材料に好
適に使用される。
【００４９】
　ここで、吸水性樹脂の生理食塩水保水能、2.07kPa荷重下の生理食塩水吸水能、生理食
塩水吸水速度、及び吸湿流動指数は、後述の実施例に記載の測定方法にしたがって測定さ
れる。
【００５０】
　本発明の吸水性樹脂の生理食塩水保水能は、衛生材料に用いられた際、吸収容量を高め
る観点から、25g/g以上が好ましく、30g/g以上がより好ましく、35g/g以上がさらに好ま
しい。
【００５１】
　本発明の吸水性樹脂の2.07kPa荷重下の生理食塩水吸水能は、衛生材料に用いられた際
、荷重下における使用においても、液体を吸収する観点から、20ml/g以上が好ましく、25
ml/g以上がより好ましく、30ml/g以上がさらに好ましい。
【００５２】
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　本発明の吸水性樹脂の生理食塩水吸水速度は、衛生材料に用いられた際、液体を迅速に
吸収することで漏れを防止する観点から、50秒以下が好ましく、40秒以下がより好ましく
、30秒以下がさらに好ましい。
【００５３】
　本発明の吸水性樹脂の吸湿流動指数は、吸水性樹脂の取り扱い性をよくし、衛生材料等
を製造する装置の内部、例えば、吸水性樹脂の投入ホッパー内壁、フィーダー内部、又は
吸収体を積層する金網メッシュ等に粒子が固着しにくくする観点から、70％以上が好まし
く、80％以上がより好ましく、90％以上がさらに好ましい。
【実施例】
【００５４】
　以下に、実施例により本発明を具体的に説明するが、本発明はこれら実施例によってな
んら限定されるものではない。
【００５５】
実施例１
　還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管、撹拌機として翼径50mmの4枚傾斜パドル翼
を2段で有する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を準備した。こ
のフラスコにn-ヘプタン321g をとり、HLB値4のステアリン酸ポリオキシエチレンステア
リルエーテル(日本エマルジョン(株)、エマレックスSWS-4)0.92g、無水マレイン酸変性エ
チレン・プロピレン共重合体(三井化学(株)、ハイワックス1105A)0.92gを添加し、80℃ま
で昇温して界面活性剤を溶解したのち、55℃まで冷却した。
【００５６】
　一方、500mlの三角フラスコに80.5質量％のアクリル酸水溶液92g(1.03モル)とイオン交
換水51.2g、ヒドロキシエチルセルロース(住友精化(株)、AW-15F)0.28gをとり、外部より
冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液102.9gを滴下してアクリル酸の75モル
％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.11g(0.41ミリモル)、エチレングリコールジグ
リシジルエーテル9.2mg(0.053ミリモル)を加えて溶解し、単量体水溶液を調製した。
【００５７】
　前記単量体水溶液を前記セパラブルフラスコに添加して、系内を窒素で置換しながら、
35℃で30分間保持した後、70℃の水浴に浸漬し、重合を30分間行うことにより、重合反応
液を得た。
【００５８】
　次いで、125℃の油浴で前記重合反応液を昇温し、水とn-ヘプタンとの共沸蒸留によりn
-ヘプタンを還流しながら、126.2gの水を系外へ抜き出した後、エチレングリコールジグ
リシジルエーテルの2質量％水溶液3.68g(0.42ミリモル)を添加し、80℃で2時間保持した
。その後、120℃の油浴を用いて加熱し、分散媒と水を蒸留により系外へ除去後、窒素気
流下で乾燥し、球状の吸水性樹脂100.8gを得た。
【００５９】
実施例２
　界面活性剤をHLB値5のステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル(日本エマ
ルジョン(株)、エマレックスSWS-6)0.92gに変更した以外は、実施例１と同条件で、球状
の吸水性樹脂98.3gを得た。
【００６０】
実施例３
　界面活性剤をHLB値6のステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル(日本エマ
ルジョン(株)、エマレックスSWS-9)0.92gに変更した以外は、実施例１と同条件で、球状
の吸水性樹脂103.7gを得た。
【００６１】
実施例４
　界面活性剤をHLB値7のステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル(日本エマ
ルジョン(株)、エマレックスSWS-10)0.92gに、さらに系外に抜き出した水の量を128gに変
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更した以外は、実施例１と同条件で、球状の吸水性樹脂108.1gを得た。
【００６２】
実施例５
　界面活性剤をHLB値8のステアリン酸ポリオキシエチレンステアリルエーテル(日本エマ
ルジョン(株)、エマレックスSWS-12)0.92gに変更した以外は、実施例４と同条件で、球状
の吸水性樹脂107.0gを得た。
【００６３】
実施例６
　還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管、撹拌機として翼径50mmの4枚傾斜パドル翼2
段で有する攪拌翼を備えた内径100mmの円筒型丸底セパラブルフラスコを準備した。この
フラスコにn-ヘプタン321gをとり、HLB値5のステアリン酸ポリオキシエチレンステアリル
エーテル(日本エマルジョン(株)、エマレックスSWS-6)0.92g、無水マレイン酸変性エチレ
ン・プロピレン共重合体(三井化学(株)、ハイワックス1105A)0.92gを添加し、80℃まで昇
温して界面活性剤を溶解したのち、55℃まで冷却した。
【００６４】
　一方、500mlの三角フラスコ中に80.5質量％のアクリル酸水溶液92g(1.03モル)とイオン
交換水51.2g、ヒドロキシエチルセルロース(住友精化(株)、AW-15F)0.28gをとり、外部よ
り冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液102.9gを滴下してアクリル酸の75モ
ル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.11g(0.41ミリモル)、エチレングリコールジ
グリシジルエーテル9.2mg(0.053ミリモル)を加えて溶解し、第1段目の単量体水溶液を調
製した。
【００６５】
　前記単量体水溶液を前記セパラブルフラスコに添加して、系内を窒素で置換しながら、
35℃で30分間保持した後、70℃の水浴に浸漬し、重合を30分間行うことにより、第1段目
の重合反応液を得た。
【００６６】
　一方、別の500mlの三角フラスコに80.5質量％のアクリル酸水溶液110.4g(1.23モル)、
イオン交換水26.3gをとり、外部より冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液1
23.4gを滴下してアクリル酸の75モル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.13g(0.48
ミリモル)、エチレングリコールジグリシジルエーテル11.0mg(0.063ミリモル)を加えて溶
解して、第2段目の単量体水溶液を調製した。
【００６７】
　前記第1段目の重合反応液を25℃に冷却し、前記第2段目の単量体水溶液を系内に添加し
、窒素で置換しながら30分間保持した。
【００６８】
　再度、フラスコを70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、第2段
目の重合反応液を得た。
【００６９】
　次いで、120℃の油浴を使用して昇温し、水とn-ヘプタンとの共沸蒸留により、n-ヘプ
タンを還流しながら、249gの水を系外へ抜き出した後、エチレングリコールジグリシジル
エーテルの2質量％水溶液3.96g(0.45ミリモル)を添加した。その後、120℃の油浴を用い
て加熱し、分散媒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
した形態の吸水性樹脂203.9gを得た。
【００７０】
実施例７
　還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管、撹拌機として翼径50mmの4枚傾斜パドル翼2
段で有する攪拌翼を備えた内径100mmの円筒型丸底セパラブルフラスコを準備した。この
フラスコにn-ヘプタン321g をとり、HLB値7のステアリン酸ポリオキシエチレンステアリ
ルエーテル(日本エマルジョン(株)、エマレックスSWS-10)0.92gを添加し、80℃まで昇温
して界面活性剤を溶解したのち、55℃まで冷却した。
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【００７１】
　一方、500mlの三角フラスコ中に80.5質量％のアクリル酸水溶液92g(1.03モル)とイオン
交換水51.2g、ヒドロキシエチルセルロース(住友精化(株)、AW-15F)0.28gをとり、外部よ
り冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液102.9gを滴下してアクリル酸の75モ
ル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.11g(0.41ミリモル)、エチレングリコールジ
グリシジルエーテル9.2mg(0.053ミリモル)を加えて溶解し、第1段目の単量体水溶液を調
製した。
【００７２】
　前記単量体水溶液を前記セパラブルフラスコに添加して、系内を窒素で置換しながら、
35℃で30分間保持した後、70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、
第1段目の重合反応液を得た。
【００７３】
　一方、別の500mlの三角フラスコに80.5質量％のアクリル酸水溶液128.2g(1.43モル)、
イオン交換水30.5gをとり、外部より冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液1
43.3gを滴下してアクリル酸の75モル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.15g(0.55
ミリモル)、エチレングリコールジグリシジルエーテル12.8mg(0.073ミリモル)を加えて溶
解して、第2段目の単量体水溶液を調製した。
【００７４】
　前記第1段目の重合反応液を25℃に冷却し、前記第2段目の単量体水溶液を系内に添加し
、窒素で置換しながら30分間保持した。
【００７５】
　再度、フラスコを70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、第2段
目の重合反応液を得た。
【００７６】
　次いで、120℃の油浴を使用して昇温し、水とn-ヘプタンとの共沸蒸留により、n-ヘプ
タンを還流しながら、267.3gの水を系外へ抜き出した後、エチレングリコールジグリシジ
ルエーテルの2質量％水溶液3.96g(0.45ミリモル)を添加し、80℃で2時間保持した。その
後、120℃の油浴を用いて加熱し、分散媒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態の吸水性樹脂201.0gを得た。
【００７７】
実施例８
　界面活性剤をHLB値7のステアリン酸ポリオキシエチレンセチルエーテル(日本エマルジ
ョン(株)、エマレックスCWS-10)0.92gに変更した以外は、実施例６と同条件で、球状粒子
が凝集した形態の吸水性樹脂202.4gを得た。
【００７８】
比較例１
界面活性剤をHLB値3のショ糖ステアリン酸エステル(三菱化学フーズ(株)、リョートーシ
ュガーエステルS-370)0.92g、さらに系外に抜き出した水の量を116gに変更した以外は、
実施例１と同条件で行い、球状の吸水性樹脂98.0gを得た。
【００７９】
比較例２
　還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管、撹拌機として翼径50mmの4枚傾斜パドル翼2
段で有する攪拌翼を備えた内径100mmの円筒型丸底セパラブルフラスコを準備した。この
フラスコにn-ヘプタン321g をとり、HLB値3のショ糖ステアリン酸エステル(三菱化学フー
ズ(株)、リョートーシュガーエステルS-370)0.92g、無水マレイン酸変性エチレン・プロ
ピレン共重合体(三井化学(株)、ハイワックス1105A)0.92gを添加し、80℃まで昇温して界
面活性剤を溶解したのち、55℃まで冷却した。
【００８０】
　一方、500mlの三角フラスコ中に80.5質量％のアクリル酸水溶液92g(1.03モル)とイオン
交換水51.2g、ヒドロキシエチルセルロース(住友精化(株)、AW-15F)0.28gをとり、外部よ
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り冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液102.9gを滴下してアクリル酸の75モ
ル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.11g(0.41ミリモル)、エチレングリコールジ
グリシジルエーテル9.2mg(0.053ミリモル)を加えて溶解し、第1段目の単量体水溶液を調
製した。
【００８１】
　前記単量体水溶液を前記セパラブルフラスコに添加して、系内を窒素で置換しながら、
35℃で30分間保持した後、70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、
第1段目の重合反応液を得た。
【００８２】
　一方、別の500mlの三角フラスコに80.5質量％のアクリル酸水溶液128.2g(1.43モル)、
イオン交換水30.5gをとり、外部より冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液1
43.3gを滴下して75モル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.15g(0.55ミリモル)、エ
チレングリコールジグリシジルエーテル12.8mg(0.073ミリモル)を加えて溶解して、第2段
目の単量体水溶液を調製した。
【００８３】
　前記第1段目の重合反応液を28℃に冷却し、前記第2段目の単量体水溶液を系内に添加し
、窒素で置換しながら30分間保持した。
【００８４】
　再度、フラスコを70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、第2段
目の重合反応液を得た。
【００８５】
　次いで、120℃の油浴を使用して昇温し、水とn-ヘプタンとの共沸蒸留により、n-ヘプ
タンを還流しながら、267.8gの水を系外へ抜き出した後、エチレングリコールジグリシジ
ルエーテルの2質量％水溶液3.96g(0.45ミリモル)を添加した。その後、120℃の油浴を用
いて加熱し、分散媒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
集した形態の吸水性樹脂227.4gを得た。
【００８６】
比較例３
　還流冷却器、滴下ロート、窒素ガス導入管、撹拌機として、翼径50mmの4枚傾斜パドル
翼2段で有する攪拌翼を備えた内径100mmの円筒型丸底セパラブルフラスコを準備した。こ
のフラスコにn-ヘプタン321g をとり、HLB値3のショ糖ステアリン酸エステル(三菱化学フ
ーズ(株)、リョートーシュガーエステルS-370)0.92g、無水マレイン酸変性エチレン・プ
ロピレン共重合体(三井化学(株)、ハイワックス1105A)0.92gを添加し、80℃まで昇温して
界面活性剤を溶解したのち、55℃まで冷却した。
【００８７】
　一方、500mlの三角フラスコ中に80.5質量％のアクリル酸水溶液92g(1.03モル)とイオン
交換水51.2g、ヒドロキシエチルセルロース(住友精化(株)、AW-15F)0.28gをとり、外部よ
り冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液102.9gを滴下してアクリル酸の75モ
ル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.11g(0.41ミリモル)、エチレングリコールジ
グリシジルエーテル27.6mg(0.16ミリモル)を加えて溶解し、第1段目の単量体水溶液を調
製した。
【００８８】
　前記単量体水溶液を前記セパラブルフラスコに添加して、系内を窒素で置換しながら、
35℃で30分間保持した後、70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、
第1段目の重合反応液を得た。
【００８９】
　一方、別の500mlの三角フラスコに80.5質量％のアクリル酸水溶液119.1g(1.33モル)、
イオン交換水30.5gをとり、外部より冷却しつつ、30.0質量％の水酸化ナトリウム水溶液1
33.2gを滴下して75モル％の中和を行ったのち、過硫酸カリウム0.14g(0.52ミリモル)、エ
チレングリコールジグリシジルエーテル35.7mg(0.20ミリモル)を加えて溶解して、第2段
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目の単量体水溶液を調製した。
【００９０】
　前記第1段目の重合反応液を28℃に冷却し、前記第2段目の単量体水溶液を系内に添加し
、窒素で置換しながら30分間保持した。
【００９１】
　再度、フラスコを70℃の水浴に浸漬して昇温し、重合を30分間行うことにより、第2段
目の重合反応液を得た。
【００９２】
　次いで、120℃の油浴を使用して昇温し、水とn-ヘプタンとの共沸蒸留により、n-ヘプ
タンを還流しながら、259.9gの水を系外へ抜き出した後、エチレングリコールジグリシジ
ルエーテルの2質量％水溶液11.0g(1.26ミリモル)を添加した。その後、120℃の油浴を用
いて加熱し、分散媒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
集した形態の吸水性樹脂217.1gを得た。
【００９３】
　実施例１～８及び比較例１～３の吸水性樹脂について、(1)生理食塩水保水能、(2)2.07
kPa荷重の生理食塩水吸水能、(3)生理食塩水吸水速度、(4)吸湿流動指数、(5)中位粒子径
、(6)水分率を、以下の手順により測定した。結果を表１に示す。
【００９４】
(1)生理食塩水保水能
　500mL容のビーカーに、0.9質量％塩化ナトリウム水溶液(生理食塩水)500gを量り取り、
600r/minで攪拌させながら、吸水性樹脂2.0gを、ママコが発生しないように分散させた。
攪拌させた状態で30分間放置し、吸水性樹脂を十分に膨潤させた。その後、綿袋(メンブ
ロード60番、横100mm×縦200mm)中に注ぎ込み、綿袋の上部を輪ゴムで縛り、遠心力が167
Gとなるよう設定した脱水機(国産遠心機株式会社製、品番：H-122)を用いて綿袋を1分間
脱水し、脱水後の膨潤ゲルを含んだ綿袋の質量Ｗa(g)を測定した。吸水性樹脂を添加せず
に同様の操作を行い、綿袋の湿潤時の空質量Ｗb(g)を測定し、以下の式から保水能を算出
した。
【００９５】
　　　生理食塩水保水能(g/g)＝[Ｗa-Ｗb](g)/吸水性樹脂の質量(g)
【００９６】
(2)2.07kPa荷重下の生理食塩水吸水能
　吸水性樹脂の2.07kPa荷重下での生理食塩水吸水能は、図１に概略の構成を示した装置
Ｘを用いて測定した。
【００９７】
　図１に示した装置Ｘは、ビュレット部１、導管２、測定台３、測定台３上に置かれた測
定部４からなっている。
　ビュレット部１は、ビュレット１０の上部にゴム栓１４、下部に空気導入管１１とコッ
ク１２が連結されており、さらに、空気導入管１１は先端にコック１３を有している。ビ
ュレット部１と測定台３の間には、導管２が取り付けられており、導管２の内径は6mmで
ある。測定台3の中央部には、直径2mmの穴があいており、導管2が連結されている。測定
部４は、アクリル樹脂製の円筒４０と、この円筒４０の底部に接着されたナイロンメッシ
ュ４１と、重り４２とを有している。円筒４０の内径は、20mmである。ナイロンメッシュ
４１は目開き75μm(200メッシュ)である。そして、測定時には、ナイロンメッシュ４１上
に吸水性樹脂５が均一に撒布されている。重り４２は、直径19mm、質量59.8gである。こ
の重りは、吸水性樹脂５上に置かれ、吸水性樹脂５に対して2.07kPaの荷重を加えること
ができるようになっている。
【００９８】
　次に、測定手順を説明する。測定は、25℃の室内にて行われる。まずビュレット部１の
コック１２とコック１３を閉め、２５℃に調節された生理食塩水をビュレット１０上部か
ら入れ、ゴム栓１４でビュレット上部の栓をした後、ビュレット部１のコック１２、コッ
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ク１３を開ける。次に、測定台３中心部の導管口から出てくる生理食塩水の水面と、測定
台３の上面とが同じ高さになるように測定台３の高さの調整を行う。
【００９９】
　円筒４０のナイロンメッシュ４１上に0.10gの吸水性樹脂５を均一に撒布して、この吸
水性樹脂５上に重り４２を置いて、測定部４を準備する。その後、測定部４を、その中心
部が測定台３中心部の導管口に一致するようにして置く。
【０１００】
　空気導入管１１からビュレット１０内に気泡が発生し、吸水性樹脂５が吸水し始めた時
点から、60分間経過後のビュレット１０内の生理食塩水の減少量(すなわち、吸水性樹脂
５が吸水した生理食塩水)Ｗc(ml)を読み取る。吸水性樹脂５の2.07kPa荷重下の生理食塩
水吸水能は、以下の式により求めた。
　2.07kPa荷重下の生理食塩水吸水能(ml/g)＝Ｗc(ml)÷吸水性樹脂の質量(g)
【０１０１】
(3)生理食塩水吸水速度
　100mL容のビーカーに、25±0.2℃の温度の生理食塩水50±0.01gを入れ、マグネチック
スターラーバー(8mmφ×30mm、リング無し)を用いて、回転数が600r/minになるように調
整した。次に吸水性樹脂2.0±0.002gを前記ビーカーに素早く添加し、添加し終わると同
時にストップウォッチをスタートした。吸水性樹脂が生理食塩水を吸水し、渦がなくなる
までの時間(秒)をストップウォッチで測定し、生理食塩水吸水速度とした。
【０１０２】
(4)吸湿流動指数
　目開き850μmのJIS標準篩を通過させた吸水性樹脂5.0gを、平滑なアルミ製板(サイズ12
0×120mm、厚み0.3mm、質量約11g)の上に均一に散布した。このサンプルを30±1℃、相対
湿度80±5％の条件に調整した恒温恒湿器(ナガノ科学機械製作所(株)、型番：LH-20)内に
90分間放置し、吸湿させた。吸湿後の吸水性樹脂の質量(Ｗd)を測定した後、受け皿を付
した目開き1400μmの篩い上に、アルミ製板を、吸水性樹脂を載せた面を下向きにして載
置した。
　篩いにふたをして、ロータップ式振とう機を用いて5回タッピングし、篩いを通過した
吸水性樹脂の質量(Ｗe)を測定した。下式により吸湿流動指数を算出した。
　吸湿流動指数(％)＝(Ｗe／Ｗd)×100
【０１０３】
(5)中位粒子径
　吸水性樹脂50gに、滑剤として、0.25gの非晶質シリカ(デグサジャパン(株)、Sipernat2
00)を混合した。これを、JIS標準篩の目開き250μmの篩を用いて通過させ、篩上に残る量
がその50質量％以上の場合には＜α＞の篩の組み合わせを、50質量％未満の場合には＜β
＞の篩の組み合わせを、用いて中位粒子径を測定した。
【０１０４】
＜α＞
　JIS標準篩を上から、目開き850μmの篩、目開き600μmの篩、目開き500μmの篩、目開
き400μm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。
【０１０５】
＜β＞
　JIS標準篩を上から、目開き500μmの篩、目開き250μmの篩、目開き180μm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。
【０１０６】
　組み合わせた最上の篩に、前記吸水性樹脂50g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。
【０１０７】



(15) JP 5989650 B2 2016.9.7

10

20

30

40

50

　分級後、各篩上に残った吸水性樹脂の質量を全量に対する質量百分率として計算し、粒
子径の大きい方から順に積算することにより、篩の目開きと篩上に残った吸水性樹脂の質
量百分率の積算値との関係を対数確率紙にプロットした。確率紙上のプロットを直線で結
ぶことにより、積算質量百分率50質量％に相当する粒子径を中位粒子径とした。
【０１０８】
(6)水分率
　吸水性樹脂2.0gを、あらかじめ恒量(Ｗf(g))としたアルミホイールケース(8号)にとり
精秤した(Ｗg(g))。上記サンプルを、内温を105℃に設定した熱風乾燥機(ADVANTEC社製)
で2時間乾燥させた後、デシケーター中で放冷して、乾燥後の質量Ｗh(g)を測定した。以
下の式から、吸水性樹脂の水分率を算出した。
　水分率(質量％)＝［(Ｗg－Ｗf)－(Ｗh－Ｗf)］／(Ｗg－Ｗf)×100
【０１０９】
【表１】

【０１１０】
　以上の結果から明らかなように、実施例１～８の製造方法では、高い保水能(吸水容量)
と優れた吸水速度を有するうえに、吸湿下での流動性にも優れる吸水性樹脂が得られた。
　一方、比較例においては、高い保水能を有するも吸湿下での流動性が悪いもの(比較例
１)、吸水速度が遅いもの(比較例２)、及び吸湿下での流動性は優れるが保水能が低いも
の(比較例３)であり、保水能と吸水速度、吸湿下での流動性を同時に満足できる吸水性樹
脂は得られなかった。
【産業上の利用可能性】
【０１１１】
　本発明の方法により得られる吸水性樹脂は、衛生材料の吸収容量や吸収速度等の諸性能
を高め、かつ衛生材料の製造工程において発生しうる課題を回避できることから、生理用
ナプキン、失禁パッド、紙おむつ等の衛生材料に好適に使用することができる。
【符号の説明】
【０１１２】
　Ｘ　　測定装置
　１　　ビュレット部
　１０　ビュレット
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　１１　空気導入管
　１２　コック
　１３　コック
　１４　ゴム栓
　２　　導管
　３　　測定台
　４　　測定部
　４０　円筒
　４１　ナイロンメッシュ
　４２　重り
　５　　吸水性樹脂

【図１】
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