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DESCRIPCION

Procedimiento para la Produccion de una Resina Absorbente de Agua

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccién de una resina absorbente de agua. Mas
concretamente, la presente invencion se refiere a un método para obtener una resina ahsorbente de agua con olor
reducido, en un procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua por polimerizacién en
suspension de fase inversa.

Las resinas absorbentes de agua son ampliamente utilizadas para materiales higiénicos tales como pafiales
desechables y compresas higiénicas, productos basicos tales como laminas de PET y materiales industriales tales
como materiales de bloqueo de la humedad para cables. Los materiales higiénicos tales como pafiales desechables
y compresas higiénicas generalmente comprenden una lamina superior, una lamina posterior, un adhesivo de fusién
en caliente, un material elastico, una resina absorbente de agua, fibra de pasta, y similares, y varias resinas
sintéticas y en los mismos se utilizan agentes reformantes. Asi, los materiales higiénicos un poco de olor procedente
de los componentes de la materia prima. Puestoc que estos materiales higiénicos se llevan en un cuerpo humano, el
olor hace que los que los usan se encuentren incomodos, incluso si es sutil, y por lo tanto se desea desarrollar un
material sin olor. Entre los componentes de los materiales higiénicos, la resina absorbente de agua que tiene un olor
sutil procedente de las sustancias utilizadas en el procedimiento de produccion, y puesto que el olor tiende a
difundirse al absorber agua, se considera que es deseable reducir el olor.

Conocidas resinas abscorbentes de agua utilizadas para los materiales higiénicos incluyen, por ejemplo, un producto
parcialmente neutralizado de poli(acido acrilico), un producto neutralizado de un polimero de injerto de acido acrilico-
almidén, un producto hidrolizado de un copolimero de injerto de almidén-acrilonitrilo, un producto saponificado de un
acetato de vinilo-éster de acido acrilico, y similares.

Como procedimiento para la produccion de tal resina absorbente de agua, se conocen un método de polimerizacion
acuosa, un método de polimerizacidon en suspension de fase inversa, y similares, pero en el caso de la resina
absorbente de agua preparada mediante el método polimerizacidon en suspensién de fase inversa, en el que la
polimerizacién se lleva a cabo mediante la suspension de un mondémero soluble en agua en un medio de dispersion,
se considera una de las principales causas del olor proviene del medio de dispersion.

Las técnicas conocidas convencionales para producir la resina absorbente de agua mediante el método de
polimerizaciéon en suspension de fase inversa incluyen un método de polimerizacion de un acido carboxilico a,p-
insaturado v la solucion acuosa de sal de metal alcalino del mismo en un disolvente de hidrocarburo de petréleo
utilizando un iniciador de polimerizacion de radicales en presencia/no presencia de un agente de entrecruzamiento,
en el que se utiliza un éster de acido graso de sacarosa como agente protector de coloides (véase el Documento de
Patente 1), y un método de polimerizacion de un acido carboxilico a,B-insaturado y una solucién acuosa de sal de
metal alcalino al 25% en peso 0 mas del mismo en un disolvente de hidrocarburo de petroleo utilizando un iniciador
de polimerizacion de radicales en presencia/no presencia de un agente de entrecruzamiento, en el que se utiliza un
éster de acido graso de poliglicerol con un HLB de 2-16 como agente tensioactivo (véase el Documento de Patente
2), pero estas tecnologias de producciéon no se centraron en la reduccion de olor, y por lo tanto las resinas
absorbentes de agua resultantes no eran aquellas con clor suficientemente bajo.

Documento de Patente 1:

Publicacion de Patente Japonesa No Examinada (Kokai) Num. 61-87702

Documento de Patente 2:

Publicacion de Patente Japonesa No Examinada (Kokai) Nim. 62-172008.
Las polimerizaciones en las que se afiade un tensioactivo a un medio de dispersidon antes de, o durante, la
dispersion del monémero se describen en el documento US-A-5439993, v en las Publicaciones de Patente Japonesa
No Examinadas (Kokai) Nums. 2000-128907y 59-011304. En la Publicacion de Patente Japonesa No Examinada
(Kokai) Nam. 58-179201, se afiade un agente auxiliar estabilizador de la dispersion una vez que la polimerizacién se
ha completado en no menos de 50%.

Un objeto de la presente invencidn es proporcionar un procedimiento para la produccion de una resina absorbente
de agua en la que se reduce el olor al absorber agua.

La polimerizacién en suspensién de fase inversa convencional se realiza mediante la adicion de una solucion acuosa
de mondmero a un medio de dispersion en el que se disuelve un agente tensioactivo, seguido de dispersion de las
gotitas de la solucidon acuosa de mondmero mediante agitacién. Sin embargo, la resina absorbente de agua
preparada mediante tal método de polimerizacion tenia olor procedente del medio de dispersién cuando éste
absorbia agua.

Puesto que se utiliza generalmente un hidrocarburo de petréleo con un punto de ebullicion de 80 a 130°C como
medio de dispersion en la produccion de la resina absorbente de agua mediante un métedo de polimerizacion en
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suspensién de fase inversa, se considerd que el olor se podia reducir secando la resina a una alta temperatura
superior al punto de ebullicidon del medio de dispersion. Sin embargo, se encontrd que el olor no se podia reducir lo
suficiente mediante un tratamiento térmico.

Los autores de la presente invencion han estudiado la causa de que la resina absorbente de agua preparada
mediante el método de polimerizacion en suspension de fase inversa fracasd en la reduccion del olor mediante
calentamiento, y han encontrado que una pequefa cantidad del medio de dispersién esta confinada en las particulas
de la resina absorbente de agua. Los autores de la presente invencién han estudiado intensamente como impedir el
confinamiento del medio de dispersion en las particulas de la resina absorbente de agua, y han encontrado que se
obtiene una resina absorbente de agua con olor extremadamente bajo procedente del medio de dispersion, cuando
absorbe agua, mediante un método de polimerizacion en suspensién de fase inversa que comprende dispersar una
solucion acuosa de mondmero en un medio de dispersion al gue no se ha ahadido ningun agente tensioactivo,
afiadir un tensioactivo a la emulsién resultante para dispersar el monémero adicionalmente, y polimerizar, lo que
llevd a la finalizacion de |la presente invencion.

Esto es, la presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua
sometiendo un monémero etilénicamente insaturado soluble en agua a polimerizacién en suspensién de fase
inversa, en un medio de dispersién de hidrocarburo de petréleo que contiene un tensioactivo seleccionado entre
éster de acido graso de sorbitan, éster de acido graso de polioxietilen sorbitan, éster de acido graso de poliglicerina,
éster de acido graso de polioxietilen glicerina, éster de acido graso de sacarosa, éster de acido grasc de sorbitol,
éster de acido graso de polioxietilensorbitol, polioxietilen alquil éter, polioxietilen alquilfenil éter, aceite de ricino
policxietilenado, aceite de ricino endurecido con polioxietileno, éter de polioxietileno condensado con
alquilalifformaldehido, polioxietilen polioxipropilen alquil éter, éster de acido graso de polietilenglicol, alquilglucésido,
N-alquilgluconamida, amida de acido graso polioxietilenada y polioxietilenalguilamina; sales de acidos grasos,
alquilbencenosulfonato, alquilmetiltaurato, polioxietilenalquilfeniletersulfato, polioxietilenalquiletersulfato, &cido
policxietilenalquiletersulfénico y sus sales, acido polioxietilenalquilfenileterfosférico y sus sales, y acido
policxietilenalquileterfosforico y sus sales y combinaciones de dos o mas de los mismos,

comprendiendo el procedimiento las siguientes etapas de:

1. (A) ahadir una solucion acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua a un medio de
dispersion de hidrocarburo de petréleo para preparar una dispersién de la solucion acuosa en el medio de
dispersion al que no se ha afiadido dicho tensioactivo; a continuacion

2. (B) anadir dicho tensioactivo a la dispersién para dispersar adicionalmente el mondémero en la dispersion, y
a continuacion

3. (C) llevar a cabo la polimerizacion en suspension de fase inversa utilizando un iniciador de la polimerizacién
de radicales soluble en agua opcionalmente en presencia de un agente de entrecruzamiento interno.

En algunas realizaciones del procedimiento, la solucién acucsa del monédmero etilénicamente insaturado se afade y
se dispersa en el medio de dispersion hidrocarburo de petréleo en presencia de un agente de dispersién polimérica
en la etapa (A):
donde el agente de dispersion polimérica es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en
polietiieno modificado con anhidrido maleico, polipropileno modificado con anhidrido maleico, copolimero
de etileno-propileno modificado con anhidrido maleico, copolimerc de anhidrido maleico-etileno, copolimero
de anhidridoc maleico-propileno, copolimeroc de anhidrido maleico-etilenc-propilenc, polietileno,
polipropileno, copolimero etileno-propileno, polietileno oxidado y polipropileno oxidado.
Un agente de dispersion polimérica se puede afadir, alternativamente o adicionalmente, junto con el tensioactivo en
la etapa (B):
donde el agente de dispersion polimérica es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en
polietiieno modificado con anhidrido maleico, polipropileno modificado con anhidrido maleico, copolimero
de etileno-propileno modificado anhidrido maleico, copolimero de anhidrido maleico-etileno, copolimero de
anhidrido maleico-propileno, copolimero de anhidrido maleico-etileno-propileno, polietileno, polipropileno,
copolimero etileno-propileno, polietileno oxidado y polipropileno oxidado.

El procedimiento para la produccién de la presente invencion permite la produccién de una resina absorbente de
agua con olor extremadamente bajo cuando absorbe agua.

En el procedimiento de produccién de la presente invencion, la primera etapa es afadir una solucion acuosa de
monémero etilénicamente insaturado soluble en agua en un medio de dispersién de hidrocarburo de petrélec para
dispersar la solucion acuosa en el medio de dispersion (etapa (A)).

Los ejemplos del mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua usado en la presente invencion incluyen
mondmeros que tienen un grupo acido, tales como acido {met)acrilico ['{met)acrilico” se refiere tanto a “acrilico”
como "metacrilico”, y lo mismo se aplica en lo sucesivo], acido 2-(met)acrilamido-2-metilpropanosulfénico y acido
maleico y las sales de los mismos; mondmeros insaturados no idnicos tales como (met)acrilamida, N,N-
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dimetil{met)acrilamida, (met)acrilato de 2-hidroxietilc y N-metilol(met)acrilamida, y mondmeros insaturados que
contienen grupos amino tales como (met)acrilato de dietilaminoetilo v (met)acrilato de dietilaminopropilo, y los
compuestos cuaternarizados de los mismos. Estos compuestos se pueden utilizar solos o combinados mezclando 2
0 mas de los mismos.

Los ejemplos del compuesto alcalino que se va a utilizar en el momento en el que el monémero que tiene un grupo
acido se neutraliza para formar una sal incluyen compuestos de litio, sodio, potasio, amonio, y similares.

Los monomeros etilénicamente insaturados solubles en agua preferidos incluyen acido (met)acrilico y sus sales, y
(met)acrilamida, en vista de la disponibilidad industrial.

La concentracién de monomero de una solucién acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua es
de 20% en masa a la concentracion de saturacion.

Cuando el monémero que tiene un grupo acido es neutralizado, el grado de neutralizacion preferido es 30 a 90% en
moles del grupo acido en el monémero etilénicamente insaturado soluble en agua. No se prefiere que el grado de
neutralizacion sea inferior al 30% en moles, ya que el grupo acido tiende a no ser ionizado hajo el grado de
neutralizacion, y por lo tanto la capacidad de absorcion de agua se vuelve baja. No se prefiere que el grado de
neutralizacion exceda el 90% en moles, ya que cuando el mondmero se usa para materiales higiénicos, existe la
posibilidad de que puedan surgir problemas en su seguridad y similares.

La solucién acuosa de un monémero etilénicamente insaturado soluble en agua puede contener un agente de
transferencia de cadena, espesante y similares, si fuera necesario.

Los ejemples del agente de transferencia de cadena incluyen compuestos tales como tioles, acidos tidlicos,
alcoholes secundarios, acido hipofosforoso, acido fosforoso, y similares. Estos compuestos se pueden usar solos, o
combinando 2 o mas de los mismos.

Los ejemplos de espesante incluyen carboximetilcelulosa, hidroxietilcelulosa, hidroxipropilcelulosa, metilcelulosa,
polietilenglicol, acido poliacrilico, un producto neutralizado de acido poliacrilico, poliacrilamida, v similares.

Los ejemplos del hidrocarburo de petroleo utilizado en la presente invencion como medio de dispersion para la
polimerizacién en suspension de fase inversa incluyen hidrocarburos alifaticos que tienen de 6 a 8 atomos de
carbono, tales como n-hexano, n-heptano, 2-metilhexano, 3 metilhexano-y n-octano, hidrocarburos aliciclicos que
tienen de 6 a 8 atomos de carbono, tales como ciclohexano, metilciclopentano y metilciclohexano; e hidrocarburos
aromaticos tales como benceno, tolueno y xileno.

Entre estos, se prefiere el uso de un medio de dispersion seleccionado de al menos uno de los hidrocarburos
alifaticos o hidrocarburos aliciclicos que tienen 6 o 7 atomos de carbono, o una mezcla de los mismos, en vista de la
disponibilidad industrial y el coste.

La cantidad del medio de dispersion que se va a utilizar es preferiblemente de 50 a 600 partes en masa, mas
preferiblemente de 50 a 400 partes en masa, y aun mas preferiblemente de 50 a 200 partes en masa, basandose en
100 partes en masa de la solucién acuosa de mondémero etilénicamente insaturado soluble en agua, ya que la
cantidad permite la dispersion uniforme de la solucion de la acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble
en agua, y facilita el control de la temperatura de polimerizacion.

En el procedimiento de produccion de la presente invencién, se obtiene un resultado preferido adicional cuando la
solucion acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua se afiade y se dispersa en el medio de
dispersion de hidrocarburo de petréleo en presencia de un agente de dispersion polimérica, seleccionado entre:
el grupo que consiste en polietileno modificado con anhidrido maleico, polipropileno modificado con
anhidrido maleico, copolimero de etilenc-propileno modificado con anhidrido maleico, copolimerc de
anhidrido maleico-etilenc, copolimero de anhidrido maleico-propileno, copolimero de anhidrido maleico-
etileno-propileno, polietileno, polipropileno, copolimero de etileno-propileno, polietileno  oxidado vy
polipropileno oxidado. Se prefiere seleccionar un agente de dispersién polimérica que se pueda disclver o
dispersar en el medio de dispersion de hidrocarburo de petroleo, v que tenga un peso molecular medio de
20000 o menos, preferiblemente de 10000 o menos, y mas preferiblemente 5000 o menos.
La cantidad del agente de dispersion polimérica que se va a utilizar es preferiblemente de 0 a 5 partes en masa, mas
preferiblemente de 0,01 a 3 partes en masa, y aun mas preferiblemente 0,05 a 2 partes en masa, basandose en 100
partes en masa de la solucion acuosa del mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua. No se prefiere que
la cantidad del agente de dispersion polimérica que se afiade exceda de 5 partes en masa, ya que es menos
econdmico.

En el procedimiento de produccién de la presente invencién, se afade un agente tensioactivo a la emulsion
preparada en la anterior etapa (A) para dispersar adicionalmente la solucidn acuosa de mondmero etilénicamente
insaturado soluble en agua en el medio de dispersion de hidrocarburo de petréleo (etapa (B)) .
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El tensioactivo usado en la etapa (B) se selecciona de éster de acido graso de sorbitan, éster de acido graso de
polioxietilen sorbitan, éster de acido graso de poliglicerina, éster de acido graso de polioxietilen glicerina, éster de
acido graso de sacarosa, éster de acido graso de sorbitol, éster de acido graso de polioxietilensorbitol, polioxietilen
alquil éter, polioxietilen alquilfenil éter, aceite de ricino polioxietilenado, aceite de ricino endurecido con polioxietileno,
éter de polioxietileno condensado con alquilalifformaldehido, polioxietilen polioxipropilen alquil éter, éster de acido
graso de polietilenglicol, alquilglucésido, N-alquilgluconamida, amida de acido graso polioxietiienada vy
polioxietilenalguilamina; y tensioactivos anidnicos tales como sales de acidos grasos, alquilbencenosulfonato,
alquilmetiltaurato, polioxietilenalquilfeniletersulfato, polioxietilenalquiletersulfato, acido polioxietilenalquiletersulfénico
y sus sales, acido polioxietilenalquilfenileterfosférico y sus sales, y acido polioxietilenalquileterfosférico y sus sales y
combinaciones de dos o mas de los mismos,

Entre estos agentes tensioactivos, se prefiere al menos uno seleccionado del grupo que consiste en éster de acido
graso de poliglicerina, éster de acido graso de sacarosa y éster de acido graso de sorbitan, en vista de |la estabilidad
de la dispersién de la solucion acuosa de mondémero etilénicamente insaturado soluble en agua.

La cantidad del agente tensicactivo que se va a utilizar en la etapa (B) es preferiblemente de 0,01 a £ partes en
masa, y mas preferiblemente 0,05 a 3 partes en masa, basandose en 100 partes en masa de la solucién acuosa de
monoémero etilénicamente insaturado soluble en agua. No se prefiere que la cantidad del agente tensioactivo que se
va a anadir sea inferior a 0,01 partes en masa, ya que la estabilidad de |la dispersion de la solucidn acuosa del
monomero disminuye, a la vez que no se prefiere que la cantidad exceda de 5 partes en masa, va que es menos
econdmico.

La forma del agente tensioactivo que se afiade en la etapa (B) no esta particularmente limitada, pero se prefiere usar
después de diluir o disolver el agente tensioactivo en una pequefia cantidad del medio de dispersion para asi lograr
la estabilidad de la dispersién en poco tiempo.

Asimismo, el agente de dispersion polimeérica anteriormente mencionado se puede afiadir en la etapa (B), ademas
del tensioactivo.

Cuando el agente de dispersion polimérica se afade junto con el tensioactivo, la cantidad que se va a afiadir del
mismo es preferiblemente de 0 a 5 partes en masa, mas preferiblemente de 0,01 a 3 partes en masa, y alin mas
preferiblemente de 0,05 a 2 partes en masa, basandose en 100 partes en masa de la solucién acuosa de monomero
etilenicamente insaturado soluble en agua. No se prefiere que la cantidad del agente de dispersion polimérica que se
afade exceda de 5 partes en masa, ya que es menos econdmico. También se prefiere usar el agente de dispersion
polimérica en un estado que el agente de dispersidén se haya disuelto o dispersado en una pequefia cantidad del
medio de dispersion calentando de antemano posibilitando de ese modo la estabilidad de la dispersiéon en poco
tiempo.

En el procedimiento de produccion de la presente invencion, la polimerizacion en suspension de fase inversa se
realiza en la emulsién preparada en la anterior etapa (B), opcionalmente en presencia de un agente de
entrecruzamiento interno, utilizando un iniciador de polimerizacion soluble en agua para obtener una resina
absorbente de agua (etapa (C)). Los ejemplos del iniciador de polimerizacién de radicales soluble en agua incluyen
persulfatos tales como persulfato de potasio, persulfatc de amonio y persulfato de sodio; perdxidos tales como
perdxido de hidrégeno y compuestos azoicos tales como dihidrocloruro de 2,2'-azobis(2-amidinopropano),
tetrahidrato de 2,2'-azobis[N-(2-carboxietil)-2-metilpropionodiamina], dihidrocloruro de 2,2'-azo-bis(1-imino-1-
pirrolidino-2-metilpropano) y 2,2'-azobis[2-metil-N-(2-hidroxietil)-propionamidal.

Entre estos, se prefieren persulfato de potasio, persulfato de amonio, persulfato de sodio y dihidrocloruro de 2,2'-
azobis(2-amidinopropano), en vista de su disponibilidad y manejo.

El iniciador de la polimerizacion de radicales soluble en agua puede utilizarse como un iniciador de polimerizacion
redox junto con un agente reductor tal como sulfito y acido ascérbico.

La cantidad de iniciador de la polimerizacién de radicales soluble en agua que se va a utilizar es generalmente de
0,01 partes a 1 parte en masa, basandose en 100 partes en masa del mondémero etilénicamente insaturado soluble
en agua. No se prefiere que la cantidad sea menor de 0,01 partes en masa, ya que el grado de polimerizacion
disminuye, a la vez que no se prefiere que exceda de 1 parte en masa, ya que se produce una reaccion de
polimerizacién abrupta.

El momento en el que se afiade el iniciador de polimerizacion de radicales soluble en agua no esta particularmente
limitado, pero se prefiere afiadir de antemano el iniciader a la solucidén acuosa de mondmero etilénicamente
insaturado soluble en agua.

Los ejemplos del agente de entrecruzamiento interno que se va a utilizar, si fuera necesario, incluyen polioles tales
como (poli)etilenglicol [(poli) denota ambos casos con y sin el prefijo "poli”, y lo mismo se aplica en lo sucesivo], 1,4-
butancdiol, glicerina y trimetilolpropano; ésteres poliinsaturados que tienen 2 o mas grupos vinilo, preparados
mediante reaccion de polioles con acidos insaturados tales como acido acrilico y acido metacrilico; bisacrilamidas
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tales como N,N'-metilenbisacrilamida; compuestos de poliglicidilo que tienen 2 o mas grupos glicidilo tales como éter
diglicidilico de (poli)etilenglicol, éter triglicidilico de (poli)etilenglicol, éter diglicidilico de (poli)glicerina, éter triglicidilico
de (poli)glicerina, éter poliglicidilico de (poli)propilenglicol y éter poliglicidilico de (poli)glicerol, y similares. Estos
agentes de entrecruzamiento interno pueden usarse solos o combinando dos o mas de los mismos.

La cantidad de agente de entrecruzamiento interno que se afade es preferiblemente de 0 a 3 partes en masa, mas
preferiblemente de 0 a 1 parte en masa, y aun mas preferiblemente de 0,001 a 0,1 partes en masa, basandose en
100 partes en masa del monémero etilénicamente insaturado soluble en agua. No se prefiere que la cantidad que se
va a afadir exceda de 3 partes en masa, ya que el entrecruzamiento se forma en exceso y la capacidad de
absorcién de agua disminuye demasiado.

Se prefiere usar el agente de entrecruzamiento interno de la manera en que se ha afiadido con antelacion a la
solucion acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua.

La temperatura de reaccion para llevar a cabo la polimerizacion en suspension de fase inversa no se puede
determinar generalmente en la presente invencion, dado que varia dependiendo de la clase y cantidad de iniciador
de polimerizacion a utilizar, pero la temperatura es preferiblemente de 20 a 100°C, y mas preferiblemente de 40 a
90°C. No se prefiere que la temperatura de reaccién sea inferior a 20°C, ya que el grado de polimerizacién puede
disminuir, si bien no se prefiere que supere los 100°C, ya que se produce una reaccion de polimerizacion abrupta.

En la presente invencion, se puede realizar una reaccion de post-entrecruzamiento en una capa superficial de las
particulas de la resina absorbente de agua mediante adicién de un agente de post-entrecruzamiento que tiene 2 o
mas grupos funcionales y que tiene reactividad con los grupos funcionales procedentes del monémero
etilénicamente insaturado soluble en agua, de la resina absorbente de agua preparada en las etapas (A) a (C)
mediante el método antes mencionado. El post-entrecruzamiento en la capa superficial de las particulas de la resina
absorbente de agua aumenta varias prestaciones tales como la capacidad de absorcion de agua bajo presion, la
tasa de absorcion de agua y la resistencia de gel, y ofrece unas prestaciones adecuadas para la aplicacion a
materiales higiénicos.

El agente de post-entrecruzamiento usado para la reaccion de post-entrecruzamiento no estd particularmente
limitado, siempre que sea capaz de reaccionar con los grupos funcionales originados a partir del mondmero
etilénicamente insaturado soluble en agua usado para la polimerizacion.

Los ejemplos del agente de post-entrecruzamiento que se van a utilizar incluyen policles tales como etilenglicol,
propilenglicol, 1,4-butanodiol, trimetilolpropano, glicerina, polioxietilenglicol, polioxipropilenglicol y poliglicerina,
compuestos de poliglicidilo tales como diglicidiléter de (poli)etilenglicol, triglicidiléter de (poli)etilenglicol, diglicidiléter
de (poli)glicerina, triglicidiléter de (poli)glicerina, poliglicidiléter de (poli)propilenglicol y poliglicidiléter de (poli)glicerol;
compuestos haloepoxidicos tales como epiclorhidrina, epibromhidrina y a-metilepiclorhidrina; compuestos que tienen
2 o mas grupos funcionales reactivos tales como compuestos de isocianato, incluyendo 2 4-diisocianato de tolileno y
diisocianato de hexametileno, compuestos de oxetano tales como 3-metil-3-oxetanometanol, 3-etil-3-
oxetanometanol, 3-butil-3-oxetanometancl, 3-metil-3-oxetanoetanol, 3-etil-3-oxetanoetancl y 3-butil-3-oxetancetancl;
compuestos de oxazolina tales como 1,2-etilenbisoxazolin, compuestos de carbonato tales como carbonato de
etileno. Estos agentes de post-entrecruzamiento se pueden utilizar sclos o combinande 2 o mas de los mismos.
Entre estos compuestos, se prefieren compuestos de poliglicidilo tales como diglicidiléter de (poli)etilenglicol,
triglicidiléter de (polietilenglicol, diglicidiléter de (poli)glicerina, triglicidileter de (poli)glicerina, poliglicidiléter de
(poli)propilenglicol y poliglicidiléter de (poli)glicercl, en vista de su excelente reactividad.

La cantidad del agente de post-entrecruzamiento que se va a afadir es preferiblemente de 0,01 a 5 partes por masa,
y mas preferiblemente de 0,02 a 3 partes en masa, basandose en 100 partes en masa de una cantidad total del
monoémero etilénicamente insaturado soluble en agua usado para la polimerizacion.

No se prefiere que la cantidad del agente de post-entrecruzamiento a afiadir sea de menos de 0,01 partes en masa,
puesto que falla en la mejora de diversas capacidades tales como la capacidad de absorcién de agua bajo presion,
la tasa de absorcion de agua v la resistencia de gel de la resina resultante, a la vez que no se prefiere que exceda
de 5 partes en masa, ya que da como resultado una capacidad de absorcion de agua excesivamente baja.

Cuando se afhade el agente de post-entrecruzamiento, se puede afiadir tal cual o en forma de una solucién acuosa,
o en forma de una solucién disuelta en un disclvente organico hidréfilo, si fuera necesario. Los ejemplos del
disolvente organico hidréfilo incluyen alcoholes inferiores tales como alcohol metilico, alcohol etilico, alcohol n-
propilico, alcohol isopropilico y propilenglicol, cetonas tales como acetona y metil etil cetona, éteres tales como éter
dietilico, dioxano y tetrahidrofurano;, amidas tales como N,N-dimetilformamida; sulféxidos tales como dimetil
sulféxido, y similares. Estos disolventes organicos hidréfilos se pueden utilizar solos o combinando 2 o mas de los
mismos.

El momento de la adicion del agente de post-entrecruzamiento no esta particularmente limitado, siempre y cuando
se afiada después de la terminacion de la polimerizacion. Se prefiere que la reaccion de post-entrecruzamiento se
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realice en un procedimiento de secado después de la polimerizacion en presencia de agua en un intervalo de 1 parte
a 200 partes en masa, mas preferiblemente de 5 a 100 partes en masa, y muy preferiblemente de 10 a 50 partes en
masa, basandose en 100 partes en masa de la resina absorbente de agua. Por lo tanto, ajustando el contenido de
agua en el momento de la adicién del agente de post-entrecruzamiento, el post-entrecruzamiento se forma mas
apropiadamente sobre la capa superficial de la particula de la resina absorbente de agua, y se puede lograr una
excelente capacidad de absorcion de agua.

La temperatura en la reaccion de post-entrecruzamiento es preferiblemente de 50 a 250°C, mas preferiblemente de
60 a 180°C, mas preferiblemente de 60 a 140°C, y mas preferiblemente de 70 a 120°C.

En la presente invencién, el procedimiento de secado se puede llevar a cabo a presién ambiente o presion reducida,
o incluso en una atmdsfera de nitrégeno con el fin de aumentar la eficacia del procedimiento de secado. Cuando el
procedimiento de secado se realiza a presion ambiente, la temperatura de secado es preferiblemente de 70 a 250°C,
mas preferiblemente de 80 a 180°C, mas preferiblemente de 80 a 140°C, y mas preferiblemente de 90 a 130°C. En
el caso de |la presion reducida, la temperatura de secado es preferiblemente de 60 a 100°C, y mas preferiblemente
de 70 a 90°C.

El contenido en agua de la resina absorbente de agua después del secado es de 20% o menos, con el fin de
proporcionar fluidez, y preferiblemente 10% o menos en general.

El tamafno medio de particula de la resina absorbente de agua preparada de este modo es preferiblemente de 10 a
300 pm, mas preferiblemente 30 a 200 pm, y aun mas preferiblemente de 50 a 150 pm. No se prefiere que el
tamafo medio de particula de la resina absorbente de agua sea de 10 pm 0 menos, ya que se genera polvo cuando
se manipula la resina absorbente de agua, mientras que no se prefiere el tamafioc medio de particula de 300 pm o
mas, ya que el estabilidad de la suspension en la reaccién de polimerizacion puede llegar a ser baja.

La forma de la resina absorbente de agua preparada de este modo varia dependiendo del tipo de tensioactivo o
medio de dispersion que se vaya a utilizar, pero generalmente es esférica o amorfa con muchas irregularidades. Se
prefiere aplicar el método descrito en la presente solicitud a las particulas esféricas, ya que reduce el olor
procedente del medio de dispersion eficazmente.

Ejemplos

A continuacion, las realizaciones de la presente invencion se describiran en detalle a continuacién por medio de
Ejemplos.

Ejemplo 1

Se colocaron 92,0 g de acido acrilico al 80% en peso en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, y se afadieron gota a
gota al matraz 102,2 g de hidréxido de sodio al 30% en peso mientras que se enfriaba externamente el matraz
realizando de ese modo la neutralizacion. Se anadieron 0,11 g de persulfato potasico, 8,3 mg de diglicidiléter de
etilenglicol y 43,6 g de agua de intercambio inico para preparar una sclucién acuosa de monémero etilénicamente
insaturado soluble en agua. Se colocaron 334 g de n-heptano como medio de dispersién de hidrocarburo de petroleo
en un matraz de fondo redondo cilindrico de cinco cuellos de 2 L equipado con un agitador, un condensador de
reflujo y un tubo de entrada de gas nitrégenoc y se calentd, a lo que se afiadid toda la solucién acuosa de mondmero
etilenicamente insaturado soluble en agua utilizando un embudo, y la mezcla se agitdé a una temperatura interna de
40°C durante 10 minutos (etapa (A)).

A continuacion, se disclvieron 0,92 g de éster de acido grasc de sacarosa (Mitsubishi-Kagaku Foods Corp., nombre
comercial: $-370) como agente tensioactivo en 8,28 g de n-heptano calentando, lo que se colocd en el matraz de
fondo redondo anterior usando un embudo dispersando de ese modo la solucidon acuosa del mondémero
etilénicamente insaturado soluble en agua (etapa (B)).

A continuacién, después de remplazar completamente la atmoésfera del interior del sistema por gas nitrégeno
mientras la temperatura interna del matraz de fondo redondeo que contenia la emulsién anterior se mantenia a 40°C,
el matraz de fondo redondo se calenté a continuacion en un bafio de agua a 70°C durante 1 hora realizando de ese
modo una reaccion de polimerizacion (etapa (C)). Después de la reaccion de polimerizacion, el preducto de reaccion
se calentd en un bafio de aceite a 120°C, y se sometio a destilacién azeotrépica eliminando de este modo 114 g de
agua del sistema, mientras se sometia a reflujo n-heptano para obtener un polimero deshidratado.

A continuacion, el polimero se calentd en el bafio de aceite a 120°C para eliminar el n-heptano y el agua del sistema
por destilacion, y se secd bajo una atmosfera de nitrégeno para obtener 93 g de una resina absorbente de agua. El
tamafio medio de particula fue de 127 m, la capacidad de absorcién de solucion salina fisiclégica fue de 80 g/g, vy el
contenido de agua fue de 2% en |a resina absorbente de agua resultante.
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Ejemplo 2

Una solucion acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua se preparé de la misma manera que
en el Ejemplo 1.

Se colocaron 334 g de n-heptano como medio de dispersién de hidrocarburo de petroleo en un matraz de fondo
redondo cilindrico de cinco cuellos de 2 L equipado con un agitador, un condensador de reflujo y un tubo de entrada
de gas nitrogeno y se calentd, a lo que se afiadio toda la solucion acuosa de mondémero etilénicamente insaturado
soluble en agua usando un embudo, y la mezcla se agitd a una temperatura interna de 40°C durante 10 minutos
(etapa (A)).

A continuacion, se disolvieron 0,92 g de éster de acido graso de sacarosa (Mitsubishi-Kagaku Foods Corp., hombre
comercial: $-370) como agente tensioactivo en 8,28 g de n-heptano calentando, se disolvieron 0,82 g de polietileno
modificado con anhidrido maleico (Mitsui Chemicals Inc., nombre comercial: Hiwax 1105A) como agente de
dispersion polimérica en 8,28 g de n-heptano calentando, y ambas soluciones se afhadieron al matraz de fondo
redondo anterior usando un embudo dispersando de ese modo la solucion acuosa de mondémero etilénicamente
insaturado soluble en agua (etapa (B)).

A continuacion, después de remplazar completamente la atmésfera del interior del sistema por gas nitrégeno
mientras la temperatura interna del matraz de fondo redondo que contenia la emulsién anterior se mantenia a 40°C,
el matraz de fondo redondo se calentd a continuacién en un bafio de agua a 70°C durante 1 hora realizandc de ese
modo una reaccion de polimerizacion (etapa (C)). Después de la reaccion de polimerizacion, el producto de reaccion
se calentd en un bafio de aceite a 120°C, y se someti¢ a destilacién azeotropica eliminandeo de este modo 114 g de
agua del sistema, mientras se sometia a reflujo n-heptano para obtener un polimero deshidratado. Se afadieron 4,6
g de una solucion acuosa al 2% de éter diglicidilico de etilenglicol al polimero deshidratado resultante en forma de un
agente de post-entrecruzamiento, y se realizo una reaccion de post-entrecruzamiento a 80°C durante 2 horas.

A continuacion, el polimero se calentd en el bafio de aceite a 120°C para eliminar el n-heptano y el agua del sistema
se elimind mediante destilacion, y se secd en atmosfera de nitrégeno para obtener 94 g de una resina absorbente de
agua. El tamafic medio de particula fue de 96 m, la capacidad de absorcién de solucion salina fisiclégica fue 54 g/g,
y el contenido de agua fue de 3% en la resina absorbente de agua resultante.

Ejemplo 3

Se colocaron 92,0 g de acido acrilico al 80% en peso en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, y se afladieron gota a
gota al matraz 102,2 g de hidroxido de sodio al 30% en peso con agitacion mientras se enfriaba externamente el
matraz realizando de ese modo la neutralizacion. Se afiadieron 0,11 g de persulfato potasico, 8,3 mg de éter
diglicidilico de etilenglicol y 43,6 g de agua de intercambio idnico para preparar una solucion acuosa del mondomero
etilénicamente insaturado soluble en agua.

Se colocaron 334 g de n-heptano como medio de dispersién de hidrocarburo de petroleo en un matraz de fondo
redondo cilindrico de cinco cuellos de 2 L equipado con un agitador, un condensador de reflujo y un tubo de entrada
de gas nitrégeno, a lo que se afiadieron 0,92 g de polietileno modificado con anhidrido maleico (Mitsui Chemicals
Inc., Nombre comercial: Hiwax 1105A) como agente de dispersion polimérica y se disolvié con calor, seguido de la
adicién de toda la solucién acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua utilizando un embudo, y
la mezcla se agitd a una temperatura interna de 40°C durante 10 minutos {etapa (A)).

A continuacion, se disclvieron 0,92 g de éster de acido grasc de sacarosa (Mitsubishi-Kagaku Foods Corp., nombre
comercial: $-370) como agente tensioactivo en 8,28 g de n-heptano calentando, que se afadid al matraz de fondo
redondo anterior usando un embudo dispersando de ese modo la solucidon acuosa de mondmero etilénicamente
insaturado soluble en agua (etapa (B)). A continuacion, después de remplazar completamente la atmdésfera del
interior del sistema por gas nitrégeno mientras la temperatura interna del matraz de fondo redondo que contenia la
emulsion anterior se mantenia a 40°C, el matraz de fondo redondo se calenté a continuacion en un bafo de agua a
70°C durante 1 hora realizando de ese modo una reaccion de polimerizacion (etapa (C)).

Después de la reaccion de polimerizacion, se obtuvieron 95 g de una resina absorbente de agua de la misma
manera que en el Ejemplo 2. El tamafio medio de particula fue de 56 m, la capacidad de absorcién de solucion
salina fisioldgica fue de 55 g/g, v el contenido de agua fue de 3% en la resina absorbente de agua resultante.

Ejemplo 4

Se obtuvieron 94 g de una resina absorbente de agua de la misma manera que en el Ejemplo 3, excepto porque se
utilizaron 0,92 g de polietilenc oxidado (Mitsui Chemicals Inc., nombre comercial: Hiwax 4052E) en lugar de 0,92 g
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de polietileno modificado con anhidrido maleico como agente de dispersion polimérica. El tamafio medio de particula
fue de 60 um, la capacidad de absorcion de solucion salina fisiolégica fue 56 g/g, v el contenido de agua fue de 2%
en la resina absorbente de agua resultante.

Ejemplo §

Se obtuviercn 96 g de una resina absorbente de agua de la misma manera que en el Ejemplo 3, excepto porque se
utilizaron 0,92 g de polietilenc oxidado (Mitsui Chemicals Inc., nombre comercial: Hiwax 4052E) en lugar de 0,92 g
de polietileno modificado con anhidrido maleico como agente de dispersidn polimérica en la etapa (A), y se afadid
una solucién de 0,92 g de polietilenc modificado con anhidrido maleico (Mitsui Chemicals Inc., nhombre comercial:
Hiwax 1105A) disuelto en 8,28 g de n-heptano calentando, junto con el tensioactivo, como agente de dispersion
polimérica en la etapa (B). El tamafio medio de particula fue de 63 pm, la capacidad de absorcion de solucion salina
fisiologica fue 56 g/g, y el contenido de agua fue de 2% en la resina absorbente de agua resultante.

Ejemplo 6

Se obtuvieron 95 g de una resina absorbente de agua de la misma manera que en el Ejemplo 2, excepto porque se
utilizé una solucién de 1,84 g de pentaestearato de decaglicerilo (Nikko Chemical Co. Ltd., nombre comercial:
Decaglyn 5-S) disuelto en 8,28 g de n-heptano calentando como tensioactivo en lugar de 0,92 g de éster de acido
graso de sacarosa en el Ejemplo 3. El tamafio medio de particula fue de 86 um, la capacidad de absorcion de
solucion salina fisiolégica fue de 55 g/g, y el contenido de agua fue de 2% en la resina absorbente de agua
resultante.

Ejemplo 7

Se colocaron 92,0 g de acido acrilico al 80% en peso en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, y se afladieron gota a
gota al matraz 102,2 g de hidroxido de sodio al 30% en peso con agitacion mientras se enfriaba externamente el
matraz realizando de ese modo la neutralizacion. Se afiadieron a esto 0,11 g de persulfato potasico, 8,3 mg de N,N-
metilenbisacrilamida v 43,6 g de agua de intercambio idnico para preparar una solucién acuosa de monomero
etilenicamente insaturado soluble en agua. Se colocaron 352 g de ciclohexano como medio de dispersion de
hidrocarburo de petréleo en matraz de fondo redondo cilindrico de cinco cuellos de 2 L equipado con un agitador, un
condensador de reflujo ¥ un tubo de entrada de gas nitrégeno, a lo que se afiadieron 0,92 g de polietileno modificado
con anhidrido maleico (Mitsui Chemicals Inc., nombre comercial: Hiwax 1105A) como agente de dispersion
polimérica y se disolvid calentando, seguido de la adicién de toda la solucién acuosa de monémero etilénicamente
insaturado soluble en agua utilizando un embudo, y la mezcla se agitd a una temperatura interna de 40°C durante 10
minutos (etapa (A)).

A continuacion, se disclvieron 0,92 g de éster de acido grasc de sacarosa (Mitsubishi-Kagaku Foods Corp., nombre
comercial: 5-370) como agente tensioactivo en 8,28 g de ciclohexano calentando, que se afiadio al matraz de fondo
redondo anterior usando un embudo dispersando de ese modo la solucion acuosa de mondomero etilénicamente
insaturado soluble en agua (etapa (B)).

A continuacién, después de remplazar completamente la atmoésfera del interior del sistema por gas nitrégeno
mientras la temperatura interna del matraz de fondo redondo que contenia la emulsion anterior se mantenia a 40°C,
el matraz de fondo redondo se calenté a continuacion en un bafio de agua a 70°C durante 1 hora realizando de ese
modo una reaccion de polimerizacion (etapa (C)).

Después de la reaccion de polimerizacion, el producto de reaccién se calentd en un bafo de aceite a 120°C, y se
sometio a destilacion azeotrépica eliminando de este modo 114 g de agua del sistema mientras se sometia a reflujo
ciclohexano para obtener un polimero deshidratado. Se afiadieron 4,6 g de una solucion acucsa al 2% de
diglicidileter de etilenglicol como agente de entrecruzamiento al polimero deshidratado resultante, v se realizé una
reaccion de entrecruzamiento a 75°C durante 2 horas.

A continuacién, el polimero se calenté en el bafio de aceite a 120°C para eliminar el ciclohexano y el agua del
sistema mediante destilacion, y se secd en atmosfera de nitrégeno para obtener 97 g de una resina absorbente de
agua. El tamafio medio de particula fue de 103 um, la capacidad de absorcion de solucion salina fisiolégica fue de
49 g/g, y el contenido de agua fue de 6% en la resina absorbente de agua resultante.
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Ejemplo Comparativo 1

Se colocaron 92,0 g de acido acrilico al 80% en peso en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, y se afadieron gota a
gota al matraz 102,2 g de hidréxido de sodio al 30% en peso con agitacion mientras se enfriaba externamente el
matraz realizando de ese modo la neutralizacion. Se anadieron a esto 0,11 g de persulfato potasico, 8,3 mg de éter
diglicidilico de etilenglicol y 43,6 g de agua de intercambic idnico se afiadid para preparar una solucién acuosa de
monoémero etilénicamente insaturado soluble en agua.

Se colocaron 342 g de n-heptano como medio de dispersién de hidrocarburo de petroleo en un matraz de fondo
redondo cilindrico de cinco cuellos de 2 L equipado con un agitador, un condensador de reflujo y un tubo de entrada
de gas nitrégeno, a lo que se afadieron 0,92 g de éster de acido graso de sacarosa (Mitsubishi-Kagaku Foods Corp.
, hombre comercial: S-370) como agente tensioactivo y 0,92 g de polietileno modificado con anhidrido maleico
(Mitsui Chemicals Inc., nombre comercial: Hiwax 1105A) como agente de dispersion polimérica y se disolvieron con
calor a una temperatura interna de 80°C, y a continuacion se afiadié toda la solucién acuosa anterior de mondémero
etilénicamente insaturado soluble en agua al medio de dispersion en presencia del agente tensioactivo utilizando un
embudo, la atmosfera en el sistema se reemplazé completamente con gas nitrégeno, manteniendo la temperatura
interna del matraz de fondo redondo que contenia la emulsién anterior a 40°C, y la emulsion se calentd en un bhafio
de agua a 70°C durante 1 hora para llevar a cabo una reaccion de polimerizacion.

Después de la reaccion de polimerizacion, se obtuvieron 95 g de una resina absorbente de agua de la misma
manera que en el Ejemplo 2. El tamafic medio de particula fue de 59 pm, la capacidad de absorcién de solucion
salina fisiologica fue de 52 g/g, y el contenido de agua fue de 2% en la resina absorbente de agua resultante.

Ejemplo Comparativo 2

Se obtuvieron 97 g de una resina absorbente de agua de la misma manera que en el Ejemplo Comparativo 1,
excepto porque se utilizaron 1,84 g de pentaestearato de decaglicerilo (Nikko Chemical Co. Ltd., nombre comercial:
Decaglyn 5-S) como tensioactivo en lugar de 0,92 g de éster de acido graso de sacarosa. El tamafio medio de
particula fue de 90 ym, la capacidad de absorcion de solucién salina fisiologica fue de 52 gfg, v el contenido de agua
fue de 3% en la resina absorbente de agua resultante.

Ejem plo comparativo 3

La resina absorbente de agua preparada de la misma manera que en el Ejemplo Comparativo 2 se extendio
uniformemente en una placa de acero inoxidable, y se calentd mediante un secador de aire caliente a 180°C durante
3 horas. El tamafio medioc de particula fue de 89 pm, la capacidad de absorcién de solucion salina fisiolégica fue de
55 g/g, y el contenido de agua fue de 0% en la resina absorbente de agua resultante.

Ejem plo Comparativo 4

Se colocaron 92,0 g de acido acrilico al 80% en peso en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, y se afiadieron gota a
gota al matraz 102,2 g de hidréxido de sodio al 30% en peso con agitacion mientras se enfriaba externamente el
matraz realizando de ese modo la neutralizacion. Se afadieron a esto 0,11 g de persulfato potasico, 8,3 mg de N,N-
metilenbisacrilamida v 43,6 g de agua de intercambio idnico para preparar una solucién acuosa de monomero
etilénicamente insaturado soluble en agua.

Se colocaron 360 g de ciclohexano como medio de dispersion de hidrocarburo de petrdleo en un matraz de fondo
redondo cilindrico de cinco cuellos de 2 L equipado con un agitador, un condensador de reflujo y un tubo de entrada
de gas nitrogeno, a lo que se afadieron 0,92 g de éster de acido graso de sacarosa (Mitsubishi-Kagaku Foods
Corp., nombre comercial: $-370) como agente tensioactivo y 0,92 g de polietileno modificado con anhidrido maleico
(Mitsui Chemicals Inc., nombre comercial: Hiwax 1105A) como agente de dispersion polimérica y se disolvieron
calentando, y a continuacién se anadié toda la solucién acuosa de mondémero etilénicamente insaturado soluble en
agua anterior al medio de dispersion en presencia del agente tensioactivo utilizando un embudo, la atmaésfera en el
sistema se reemplazd completamente por gas nitrégeno, manteniendo la temperatura interna a 40°C, y a
continuacion la emulsion se calentd en un bafo de agua a 70°C durante 1 hora realizando de ese modo una
reaccion de polimerizacion.

Después de la reaccion de polimerizacion, se obtuvieron 96 g de una resina absorbente de agua de la misma
manera que en el Ejemplo 7. El tamafio medio de particula fue de 110 m, la capacidad de absorcién de solucion
salina fisiclogica fue 48 gfg, y el contenido de agua fue de 7% en la resina absorbente de agua resultante.
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El tamafio medio de particula, el contenido de agua y la prueba de olor sensorial de las resinas absorbentes de agua
preparadas en los Ejemplos y los Ejemplos Comparativos respectivos se evaluaron mediante los métodos ilustrados
a continuacion.

(Tamafio medio de particula)

Se tamizaron 50 g de la resina absorbente de agua con un tamiz estandar JIS con una abertura de tamiz de 250 pm.
El tamafio medio de particula se midié utilizando una combinacion de tamices (A) cuando 50% en peso 0 mas de la
resina pasaron a través de la abertura del tamiz, mientras que utilizando una combinacion de tamices (B) cuando
50% en peso 0 mas de la resina permanecieron en el tamiz.

1.  (A) Se apilaron tamices estandar JIS de forma descendente de la siguiente manera; comenzando con un
tamiz con una abertura de tamiz de 425 pm en la parte superior, seguido por un tamiz con una abertura de
tamiz de 250 um, un tamiz con una abertura de tamiz de 180 pm, un tamiz con una abertura de tamiz de
150 pm, un tamiz con una abertura de tamiz de 106 pm, de un tamiz con una abertura de tamiz de 75 pm,
un tamiz con una abertura de tamiz de 45 pm y una bandeja en orden.

2. (B) Se apilaron tamices estandar JIS de forma descendente de la siguiente manera, comenzando con un
tamiz con una abertura de tamiz de 850 pm en la parte superior, seguido por un tamiz con una abertura de
tamiz de 600 um, un tamiz con una abertura de tamiz de 500 pm, un tamiz con una abertura de tamiz de
425 pum, un tamiz con una abertura de tamiz de 300 um, un tamiz con una abertura de tamiz de 250 pm, un
tamiz con una abertura de tamiz de 150 pm y una bandeja en orden.

Se colocaron alrededor de 50 g de |la resina absorbente de agua en el tamiz en la parte superior, y se clasificaron
durante 20 minutos usando un bajo grifo de tipo agitador.

Después de la clasificacion mediante tamiz, el peso de la resina absorbente de agua que queda en los tamices
respectivos se calculd en términos de porcentaje en pesc basandose en el peso total de la resina, los valores se
integraron en orden a partir de las resinas con un tamafio de particula mas pequefio, y de ese modo se trazaron las
relaciones entre las aberturas de tamiz y los valores de integracion del porcentaje en peso de la resina absorbente
de agua que queda en el tamiz en un papel de probabilidad logaritmico. Las tramas sobre el papel de probabilidad
se conectaron con una linea recta, y el tamafo de particula correspondiente al porcentaje en peso integrado de 50%
en peso se definié como el tamafio medio de particula.

{Contenido de agua)

Se pesaron exactamente alrededor de 2,5 g de la resina absorbente de agua (Xg), y después de secar a 105°C con
un secador de aire caliente durante 2 horas, se midio el peso seco de la resina absorbente de agua (YG), y a
continuacion se calculé el contenido de agua mediante la siguiente ecuacion.

Contenido de agua (%) = [(X—Y)/X] x 100
(Capacidad de absorcién de solucién salina fisiolégica)

Se colocaron 500 g de una solucién acuosa al 0,9% de clorurc de sodio en un vaso de precipitados de 500 ml con
una varilla de 3 cm de largo y mientras se agitaba con un agitador magnético, se pesaron exactamente 2,0 g de la
resina absorbente de agua (Ag) y se afiadieron al vaso de precipitados de tal manera que no se dejara ninguna
masa sin hincharse, a continuacion, la mezcla se agitdé a una velocidad de 600 rpm durante 1 hora. El gel se separd
mediante filtracion con un tamiz estandar JIS que tenia 20 cm de diametro con una abertura de tamiz de 38 um, el
exceso de agua contenido en el gel que quedd en el tamiz se drend groseramente con una tabla de resina fluorada,
y a continuacién el tamiz se inclind y se dejo durante 30 minutos para un drenaje adicional. El peso del gel queda en
el tamiz (Bg) se peso, y la capacidad de absorcién de solucion salina fisiologica se calculé mediante la siguiente
ecuacion.

Capacidad de absorcion de solucion salina fisiolégica (g/g) = B/A
(Prueba de olor sensorial)
El olor de la resina absorbente de agua procedente del medio de dispersién al hincharse se compard mediante el

método siguiente. Se colocaron 20,0 g de solucion salina al 0,9% en masa a 25°C en una botella de vidrio de 140 ml
con una tapa (frasco de mayonesa), y se agitd con una varilla de 3 cm de largo. Se anadieron 4,0 g de la resina
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absorbente de agua al frasco de vidrio y se selld herméticamente. El olor procedente del medio de dispersion en el
frasco de vidrio fue determinado por cinco panelistas de acuerdo con el método de indicacion de la intensidad de
olor de seis niveles mostrado a continuacion, y se evalué mediante el valor medio.

Tabla 1
Evaluacion de Seis T .
- Criterios de evaluacion
niveles

5 Olor muy fuerte

4 Olor fuerte

3 Olor facilmente reconocible

5 Olor ligero, cuyo olor se
reconoce

1 Olor muy leve que se detecta
con dificultad

0 Sin olor

Los resultados del ensayo de olor sensorial de la resina absorbente de agua preparada en los Ejemplos 1 a 7 y
Ejemplos Comparativos 1 a 4 se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2
Dispersién | Tamafio medio | C@pacidad de absorcion de Prueba de olor sensorial
Muestra pers ] solucién salina fisioldgica (Evaluacion de los panelistas)
medio de particula [pm] /
[o/q] A|lB|Cc|D|E| Promedio
Ejemplo 1 Heptano 127 60 21212211 1,8
Ejemplo 2 Heptano 96 54 111111111 1,0
Ejemplo 3 Heptano 56 55 111100 |O0 0,4
Ejemplo 4 Heptano 60 56 110|0|0]|0 0,2
Ejemplo 5 Heptano 63 56 110|100 |O0O 0,2
Ejemplo 6 Heptano 856 55 111111110 0,8
Ejemplo 7 Ciclohexano 103 49 21212211 1.8
Ejemplo Heptano 59 52 s|lal|s|3]|s 3.0
Comparativo 1
Ejemplo
Cormparativo 2 Heptano 90 52 313131313 3,0
Ejemplo Heptano 89 55 s|ls|s|3]s 3.0
comparativo 3
Ejemplo Ciclohexano 110 43 41414144 4.0
Comparativo 4

Como se muestra en la Tabla 2, resulta evidente que el olor procedente del medio de dispersién de la resina
absorbente de agua preparada mediante el procedimiento de produccion de la presente invencion es inferior, en las
comparaciones entre el mismo tipo de medios de dispersion.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua sometiendo un monémero etilénicamente
insaturado soluble en agua a polimerizacion en suspension de fase inversa, en un medio de dispersion de
hidrocarburo de petrélec que contiene un tensioactivo seleccionado entre éster de acido graso de sorbitan, éster de
acido graso de polioxietilen sorbitan, éster de acido graso de poliglicerina, éster de acido graso de polioxietilen
glicerina, éster de acido graso de sacarosa, éster de acido graso de sorbitol, éster de acido graso de
policxietilensorbitol, polioxietilen alquil éter, polioxietilen alquilfenil éter, aceite de ricino polioxietilenado, aceite de
ricino endurecido con polioxietileno, éter de polioxietileno condensado con alquilaliformaldehido, polioxietilen
policxipropilen alquil éter, éster de acido graso de polietilenglicol, alquilglucésido, N-alquilgluconamida, amida de
acido graso polioxietilenada y polioxietilenalquilamina; sales de acidos grasos, alquilbencenosulfonato,
alquilmetiltaurato, polioxietilenalquilfeniletersulfato, polioxietilenalquiletersulfato, acido polioxietilenalquiletersulfénico
y sus sales, acido polioxietilenalquilfenileterfosférico y sus sales, y acido polioxietilenalquileterfosférico y sus sales y
combinaciones de dos 0 mas de los mismos,
comprendiendo el procedimiento las siguientes etapas de:

(A) ahadir una solucion acuosa de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua a un medio de

dispersién de hidrocarburc de petrdlec para preparar una dispersion de la solucién acuosa en el medio de

dispersion al que no se ha afadido dicho tensioactivo; a continuacion

(B) afiadir dicho tensioactivo a la dispersion para dispersar adicionalmente el mondmero en la dispersion, y a

continuacion

(C) llevar a cabho la polimerizacion en suspension de fase inversa utilizando un iniciador de la polimerizacion

de radicales soluble en agua opcionalmente en presencia de un agente de entrecruzamiento interno.

2. El procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua segun la reivindicacion 1, donde la
solucion acuosa del mondmero etilénicamente insaturado se afiade y se dispersa en el medio de dispersion de
hidrocarburo de petrélec en presencia de un agente de dispersion polimérica en la etapa (A):
donde el agente de dispersion polimérica es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en
polietiieno modificado con anhidrido maleico, polipropileno modificado con anhidrido maleico, copolimero
de etilenc-propileno modificado con anhidrido maleico, copolimerc de anhidrido maleico-etileno, copolimero
de anhidrido maleico-propileno, copolimero de anhidrido maleico-etileno-propileno, polietileno,
polipropileno, copolimero etileno-propileno, polietileno oxidado y polipropileno oxidado.

3. El procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2,
donde se afiade adicionalmente un agente de dispersion polimérica junto con el tensioactivo en la etapa (B):
donde agente de dispersion polimérica es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en polietileno
modificado con anhidrido maleico, polipropileno modificado con anhidrido maleico, copolimero de etileno-
propilenc modificado anhidride maleico, copolimerc de anhidrido maleico-etileno, copolimero de anhidrido
maleico-propileno, copolimero de anhidrido maleico-etileno-propileno, polietileno, polipropileno, copolimero
etileno-propileno, polietilenc oxidado y polipropileno oxidado.

4. El procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, donde la resina absorbente de agua preparada mediante las etapas (A) a (C) se somete a
post-entrecruzamiento usando un agente de post-entrecruzamiento.

5. El procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, donde el tensioactivo es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en éster de acido
graso de poliglicerina, éster de acido graso de sacarosa y éster de acido graso de sorbitan.

6. El procedimiento para la produccién de una resina absorbente de agua de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 2 a 5, donde el peso molecular medio del agente de dispersion polimérica es 20.000 o menos.

7. El procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, donde el monémero etilénicamente insaturado soluble en agua es al mencs uno seleccionado
del grupo que consiste en acido acrilico y sus sales, acido metacrilico y sus sales, y acrilamida.

8. El procedimiento para la produccion de una resina absorbente de agua de acuerdo con una cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 7, donde el medio de dispersion de hidrocarburo de petréleo es al menos uno seleccionado del
grupo que consiste en hidrocarburos alifaticos e hidrocarburos aliciclicos que tienen de 6 a 7 atomos de carbono.
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