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DESCRIPCION
Procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua
Campo técnico
La presente invencién se refiere a un procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua.

Antecedentes de la técnica

En los Ultimos afos, las particulas de resina absorbente de agua estan siendo aplicadas en un abanico de campos
aun mayores que incluyen materiales higiénicos tales como pafales desechables y articulos sanitarios, materiales
agricolas tales como materiales retenedores del agua y acondicionadores del suelo, y materiales industriales tales
como materiales para el bloqueo del agua para cables y captadores del rocio, asi como materiales para el tratamien-
to de excrementos animales tales como hojas de PET y formulaciones de aseo para perros o gatos, aseos portatiles,
agentes aromaticos, hojas absorbentes de goteos para comidas, formulaciones para cosméticos humectantes, y
similares. Las particulas de resina absorbente de agua a usar para dichas aplicaciones deben de tener, por ejemplo,
alta capacidad de absorcidén de agua y una excelente velocidad de absorcion de agua, asi como un tamarno de parti-
cula mediana adecuado para la aplicacion.

En el campo de los materiales para el bloqueo de agua para cables, es esencial detener rapidamente la penetracion
del agua del mar. Igualmente, la violenta excrecion de cantidades relativamente grandes de fluidos corporales es
una aplicacion en los campos de materiales higiénicos especiales, tales como panales para adultos, panales para la
incontinencia, pantalones de entrenamiento para ir al bafio y servilletas extra-altamente absorbentes, hojas de PET,
aseos portatiles y similares. Para dichas aplicaciones, se ha dedicado especial atenciéon hacia la mejora de la capa-
cidad de absorcion y la velocidad de absorcién. La capacidad de absorcion puede ajustarse cambiando la cantidad
de particulas de resina absorbente de agua usada en el articulo absorbente, pero la velocidad de absorcién depen-
de, usualmente, de las propiedades caracteristicas de las particulas de resina absorbente de agua. Por ello, en el
pasado, se han llevado a cabo muchas investigaciones con el objetivo de lograr una excelente velocidad de absor-
cién de agua para las particulas de resina absorbente de agua.

Sin embargo, la reduccion del tamafo de particula de las particulas de resina absorbente de agua para incrementar
la velocidad de absorcion de agua, tiende a deteriorar su propiedad de flujo e interfiere con su manipulaciéon como un
polvo. Ademas, incluso si la velocidad de absorcion de agua es excelente, si existe presente un nimero relativamen-
te grande de particulas gruesa, es decir, si la distribuciéon de tamafio de particulas es amplia, el espesor tiende a no
ser uniforme para las particulas absorbentes de agua cuyo espesor ha sido reducido. Dado que la difusién de las
particulas de resina absorbente de agua es dificil y que los espesores del producto pasan a ser no uniformes, de
manera la mas notable con articulos en forma de hojas que tienen particulas de resina absorbente de agua interca-
ladas entre tejidos no tejidos, tal como con materiales para el bloqueo de agua para cables, la distribucion del tama-
fo de particula de las particulas de resina absorbente de agua deberia ser lo méas estrecha posible.

Se han propuestos ejemplos de procedimientos de polimerizaciéon acuosos como procedimientos para incrementar la
velocidad de absorcion de agua de particulas de resina absorbente de agua, al mismo tiempo que se asegure un
tamano de particula adecuado y una distribucién de tamano de particula estrecha, incluyendo dichos procedimientos
uno en el cual una resina porosa obtenida en la presencia de un agente espumante, es reticulada cerca de la super-
ficie (véase Documento de Patente 1), y uno en el cual se introducen burbujas de aire de nitrogeno dentro de un
monomero que comprende un tensioactivo a base de fllor para la polimerizacion (véase Documento de Patente
2).0Otras propuestas implican polimerizacién en suspension en fase invertida, tal como un procedimiento en el cual
una solucién en agua de &cido acrilico/sal de &cido acrilico es sometida a polimerizacion en suspension en fase
invertida en la presencia de un tensioactivo que tiene un valor HLB de 8 a 12 (véase Documento de Patente 3), y un
procedimiento de polimerizacion de un mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua en la presencia de
particulas de resina absorbente de agua con una velocidad de absorcion de agua diferente (véase Documento de
Patente 4).

Lista de Citas

Literatura de patentes

Documento de Patente 1: WO 97/003114
Documento de Patente 2: Solicitud de Patente Japonesa Abierta a Consulta Publica No. H10-57805
Documento de Patente 3: Solicitud de Patente Japonesa Abierta a Consulta Publica No. S56-131608

Documento de Patente 4: Solicitud de Patente Japonesa Abierta a Consulta Publica No. H9-151224
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Sumario de la invencion
Problema técnico

Las particulas de resina absorbente de agua divulgadas en los Documentos de Patente 1 y 2 no siempre han sido
siempre con referencia tanto al tamafo de particula como al rendimiento de velocidad de absorcion de agua.

Con las particulas de resina absorben de agua divulgadas en los Documentos de Patente 3 y 4, es posible obtener
algunas propiedades excelentes, incluso desde el punto de vista de la velocidad de absorcién de agua, a pesar del
tamano de particula relativamente grande, pero la distribucion de tamafo de particula es ain menos que satisfacto-
ria.

Por ello, es un objeto de la invencion el proporcionar un procedimiento por el cual las particulas de resina absorben-
te de agua puedan producirse con un tamafo de particula adecuado y una velocidad de absorcion de agua rapida,
asi como una distribucion de tamafio de particula suficientemente estrecho.

Solucion al problema

La invencién se refiere a un nuevo procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua, el cual
€s como sigue:

1. Un procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua, que comprende una eta-
pa que incluye llevar a cabo la polimerizacién en suspension en fase invertida de un monémero etiléni-
camente insaturado soluble en agua en una suspensién que contiene un tensioactivo que comprende
un éster de acido graso de sorbitano, sorbitol o un derivado de los mismos, y un medio de dispersién
de hidrocarburo,

en el que el éster de acido organico incluye un éster de acido laurico y al menos un tipo de otro
éster seleccionado entre el grupo que consiste en ésteres de acido palmitico, ésteres de acido es-
tearico y ésteres de acido behénico, y

en un cromatograma de GPC obtenido a partir del éster de acido graso, la proporcién del area del
pico debida al éster de acido laurico es del 30-60% y la proporcidn del area del pico total debida al
otro éster es del 10-50%, en base al area del pico total debida a los ésteres de &cido graso.

2. El procedimiento de produccién de particulas de resina absorbente de agua de acuerdo con 1., en el
que el éster de acido graso es al menos uno seleccionado entre el grupo que consiste en ésteres de
acido graso de sorbitano, ésteres de acido graso de polioxietileno sorbitano, ésteres de acido graso de
sorbitol y ésteres de acido graso de polioxietileno sorbitol.

Efectos ventajosos de la invencidon

De acuerdo con la invencion, es posible producir particulas de resina absorbente de agua con un tamano de particu-
la adecuado, asi como una excelente velocidad de absorcion de agua y una distribucion de tamafo de particula
suficientemente estrecha. Las particulas de resina absorbente de agua obtenidas mediante el procedimiento de la
invencion tienen excelente manipulabilidad debido a su estrecha distribucién de tamario de particula.

Descripcidn de las realizaciones

Las realizaciones preferidas de la invencion se describen en detalle a continuacion. No obstante, la presente inven-
cién no esta limitada a las realizaciones descritas mas adelante. Todos los elementos constituyentes descritos en la
presente memoria descriptiva pueden usarse en cualquier combinacién, tal como son las que entran dentro del al-
cance del fundamento de la invencion. Por ejemplo, los intervalos numéricos para cada una de las propiedades
pueden establecerse usando los limites superiores y los limites inferiores para los intervalos numéricos descritos en
la presente memoria descriptiva, y cualquiera de los valores numéricos seleccionados entre los valores numéricos
seleccionados listados en los ejemplos, como limites superiores o limites inferiores.

El procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua de acuerdo con esta realizacién, com-
prende una etapa que incluye la polimerizacién en suspensién en fase invertida de un monémero etilénicamente
insaturado soluble en agua en una suspensién que contiene un tensioactivo que comprende un éster de acido graso
de sorbitano o sorbitol, o derivado de los mismos (méas adelante en la presente invencién referido también simple-
mente como “sorbitano etc.”), y un medio de dispersion de hidrocarburo. El éster de acido graso del tensioactivo
tiene una composicion especifica, tal como se explica mas adelante.

El mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua puede ser, por ejemplo, un monémero no iénico tal como
acido (met)acrilico (como “acrilico” y “metacrilico” se haré referencia colectivamente a lo largo del texto como
"(met)acrilico”) y sales del mismo, acido 2-(met)acrilamida-2-metilpropanosulfénico y sales del mismo (sales alcali-
nas), (met)acrilamida, N,N-dimetil (met)acrilamida, 2-hidroxietil (met)acrilato, N-metilol (met)acrilamida y polietileno
glicol mono(met)acrilato, 0 un monémero insaturado conteniendo un grupo amino tal como N,N-dietilaminoetil
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(met)acrilato, N,N-dietilaminopropil (met)acrilato y dietilaminopropil (met)acrilamida, o la forma cuaternizada del
monomero insaturado conteniendo el grupo amino. El monémero etilénicamente insaturado soluble en agua usado
puede ser al menos un compuesto seleccionado entre el grupo anteriormente mencionado. Desde el punto de vista
de disponibilidad industrial, el monémero etilénicamente insaturado soluble en agua puede ser al menos un com-
puesto seleccionado entre el grupo que consiste en acido acrilico, acido metacrilico y sales de los mismos, acrilami-
da, metacrilamida y N,N-dimetilacrilamida. Desde el punto de vista de seguridad incrementada, el mondémero etiléni-
camente insaturado soluble en agua puede ser &cido acrilico o &cido metacrilico, o sales de los mismos. El monéme-
ro etilénicamente insaturado soluble en agua puede igualmente incluir un monédmero bifuncional o superior que fun-
cione como un agente de reticulacién interno.

El mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua se suministra usualmente a la polimerizacion en suspension
en fase invertida en una forma dispersada en el medio de dispersion de hidrocarburo, como una soluciéon en agua.
La concentracion del monémero etilénicamente insaturado soluble en agua en la soluciéon de agua puede estar de-
ntro del intervalo de 20% en masa hasta la concentracion de saturacién. Igualmente, desde el punto de vista de la
obtencion de un estado satisfactorio de la suspension en fase invertida agua/aceite y del tamafo de particula ade-
cuado, e incremento del rendimiento de absorcién de agua de las particulas de resina absorbente de agua obteni-
das, la concentracion puede ser de 25-50% en masa, 30-45% en masa o 35-42% en masa.

Cuando el mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua tiene un grupo acido tal como acido (met)acrilico y
acido 2-(met)acrilamida-2-metilpropanosulfénico, el grupo acido puede neutralizarse con un agente neutralizante
alcalino, tal como una sal de metal alcalino. El agente neutralizante alcalino puede ser una soluciéon en agua de
hidroxido sédico, hidroxido potasico, amoniaco, o similar. Estos agentes neutralizantes alcalinos pueden usarse
solos 0 en combinacién de dos 0 mas.

El grado de neutralizacion por el agente neutralizante alcalino, con respecto al grupo acido total, puede ser de 10-
100% en moles, 30-90% en moles, 50-80% en moles o 60-78% en moles. Si el grado de neutralizacién esta dentro
de este intervalo, la presion de permeacién de las particulas de resina absorbente de agua obtenida se incrementa,
dando como resultado un rendimiento de absorcion de agua particularmente elevado. Ademas, el exceso de agente
neutralizante alcalino no permanece facilmente en las particulas de resina absorbente de agua, de manera quela
seguridad puede ser mejorada adicionalmente.

Usualmente, se agrega un iniciador de polimerizacién por radicales a una soluciéon en agua de un monémero etiléni-
camente insaturado soluble en agua. Los ejemplos de iniciadores de polimerizacién por radicales incluyen sales de
acido persulfarico tales como persulfato potasico, persulfato amonico y persulfato sédico; perdxidos tales como
peroxido de metil etil cetona, peréxido de metil isobutil cetona, peroxido de di-t-butilo, perdxido de t-butilcumilo,
peroxiacetato de t-butilo, peroxiisobuirato de t-butilo, peroxipivalato de t-butilo y per6xido de hidrégeno; y azo com-
puestos tales como dihidrocloruro de 2,2’-azobis(2-metilpropionamida), dihidrocloruro de 2,2’-azobis[2-(N-
fenilamidino)propano], dihidrocloruro de 2,2’-azobis[2-(N-alilamidino)propano], dihidrocloruro de 2,2’-azobis(2-[1-(2-
hidroxietil)-2-imidazolin-2iljpropano),  2,2’-azobis{2-metil-N-[1,1-bis(hidroximetil)-2-hidroxietil]propionamida}, 2,2’-
azobis+2-metil-N-(2-hidroxietil)propionamidal, y 4,4’-azobis(acido 4-cianovalérico). Dichos iniciadores de polimeriza-
cién por radicales pueden usarse solos, o pueden usarse dos 0 mas en combinacién.

La cantidad de iniciador de polimerizacién por radicales agregada es usualmente de 0,005 hasta 1% en moles con
respecto a los moles totales del monémero etilénicamente insaturado soluble en agua. Si la cantidad de iniciador de
polimerizacion por radicales es menor del 0,005% en moles, tiende a requerirse un largo periodo de tiempo para la
reaccion de polimerizacién. Si la cantidad de iniciador de polimerizacion por radicales es superior al 1% en moles,
tiende a formarse una reaccion de polimerizacién brusca.

El iniciador de polimerizacion por radicales puede combinarse con agente de reduccién tal como sulfito sédico, bisul-
fito sodico, sulfato ferroso y acido L-ascorbico, para uso como un iniciador de polimerizacién redox.

Puede agregarse un agente de transferencia de cadenas a la solucién de agua del monémero etilénicamente insatu-
rado soluble en agua para controlar el rendimiento de absorciéon de agua de las particulas de resina absorbente de
agua. Los ejemplos de dichos agentes de transferencia de cadena incluyen sales de acido hipofosforoso, tioles,
acidos tidlicos, alcoholes secundarios y aminas.

Igualmente, puede agregarse un espesante a la solucién en agua del monémero etilénicamente insaturado soluble
en agua, para alterar la viscosidad de la soluciéon en agua. Para una velocidad rotacional de agitacién dada, una
viscosidad superior de una solucion de monémero en agua da como resultado generalmente un tamano de particula
mayor de las particulas de resina absorbente de agua. Los ejemplos de espesantes que pueden usarse incluyen al
menos un compuesto seleccionado entre el grupo que consiste en hidroxietil celulosa, hidroxipropil celulosa, metil
celulosa, carboximetil celulosa, acido poliacrilico, acido poliacrilico (parcialmente) neutralizado, poliacrilamida, polie-
tilenoimina, dextrina y alginato sédico. Estos pueden usarse solos 0 en combinacion de dos o mas.

Con el fin de mejorar adicionalmente el rendimiento de absorciéon de agua, tal como la velocidad de absorcién de
agua, de las particulas de resina absorbente de agua, puede agregarse un agente dispersante polimérico hidréfilo a
la solucién en agua del mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua. Los ejemplos de agentes de disper-
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sién poliméricos hidréfilos que pueden usarse incluyen al menos un compuesto seleccionado entre el grupo que
consiste en alcohol polivinilico, polivinilpirrolidona, polietileno glicol, polipropileno glicol, copolimero de bloque de
polietileno glicol-polipropileno glicol, poliglicerina, polioxietilenoglicerina, polioxipropilenoglicerina, copolimero de
polioxietileno-polioxipropileno glicerina y éster de &cido graso de polioxietileno sorbitano. Estos pueden usarse cada
uno de ellos solo, o en combinacién de dos o0 mas.

El tensioactivo comprende un éster de acido graso, el cual es un éster formado a partir de sorbitano, etc., y un acido
graso. Los ejemplos de dichos ésteres de acido graso incluyen éster de &cido graso de sorbitano, éster de acido
graso de polioxietileno sorbitano, éster de acido graso de sorbitol y éster de acido graso de polioxietileno sorbitol.
Entre estos, pueden usarse ésteres de acido graso de sorbitano o ésteres de &cido graso de polioxietileno sorbitano,
desde el puto de vista de un estado satisfactorio de la suspension en fase invertida de agua/aceite, y la obtencion
mas facilmente de particulas de una forma adecuada en el material absorbente con un tamafo de particula y una
distribucion de tamafo de particula adecuados, y desde el punto de vista de disponibilidad industrial. Desde el punto
de vista de una obtencién mas facilmente de particulas de resina absorbente de agua con propiedades incluso mas
satisfactorias, puede usarse un éster de acido graso de sorbitano. Estos tensioactivos pueden usarse solos o en
combinaciones de dos o mas.

El éster de acido graso de sorbitano, etc., estdn compuestos de un éster de acido laurico, y al menos otro éster se-
leccionado entre el grupo que consiste en ésteres de acido palmitico, ésteres de acido estearico y ésteres de acido
behénico. La proporcion de cada éster de acido graso se calcula en base al area del pico para cada éster en el cro-
matograma de GPC obtenido analizando el éster de acido graso o tensioactivo mediante el procedimiento de analisis
descrito mas adelante. Especificamente, la proporcion del area del pico para el éster de acido laurico, en base al
area del pico total para los ésteres de acido graso de sorbitano en el cromatograma de GPC es de 30-60% Y la pro-
porcién del area del pico total para los ésteres de acido palmitico, ésteres de acido estedrico y ésteres de &cido
behénico es de 10-50%. En base al conocimiento por los presentes inventores, esta composicion especifica para los
ésteres de acido graso puede proporcionar particulas de resina absorbente de agua con un tamafo de particula
adecuado, asi como una excelente velocidad de absorcién de agua y una distribucion de tamafio de particula sufi-
cientemente estrecha. Desde el mismo punto de vista, el porcentaje de éster de acido laurico puede ser d 30-55%,
30-50% o 35-45%. El porcentaje del total de ésteres de acido palmitico, ésteres de &cido estearico y ésteres de
acido behénico puede ser de 12-45%, 15-40% 0 15-35%.

Desde el punto de vista de estabilizacion del estado de la suspension en fase invertida de agua/aceite y usando una
cantidad eficaz para un efecto de estabilizacion de la suspension, la cantidad de tensioactivo (especialmente éster
de acido graso de sorbitano, etc.) usada puede ser de 0,1 a 5 partes en masa, 0,2 a 0,3 partes en masa 0 0,4 a 2
partes en masa, con respecto a 100 partes en masa de la soluciéon en agua del monémero etilénicamente insaturado
soluble en agua suministrado para polimerizacién en suspension en fase invertida.

Con el fin de estabilizar el estado de la suspension de fase invertida de agua/aceite, puede usarse un tensioactivo y
un agente de dispersion polimérico hidréfobo en combinacion. El agente de dispersion polimérico hidréfobo esta
usualmente disuelto en un medio de dispersidon de hidrocarburo. Los ejemplos de agentes de dispersion poliméricos
hidréfobos incluyen polietileno modificado con anhidrido maléico, polipropileno modificado con anhidrido maleico,
copolimero de etileno-propileno modificado con anhidrido maléico, EPDM (terpolimero de etileno-propileno-dieno)
modificado con anhidrido maléico, polibutadieno modificado con anhidrido maléico, copolimero de etileno-anhidrido
maléico, copolimero de etileno-propileno-anhidrido maléico, copolimero de butadieno-anhidrido maléico, polietileno
oxidado, copolimero de etileno-acido acrilico, etil celulosa y etilhidroxietil celulosa. Entre estos, desde el punto de
vista de estabilidad de la suspension de fase invertida de agua/aceite, puede usare al menos uno seleccionado entre
el grupo que consiste en polietileno modificado con anhidrido maléico, polipropileno modificado con anhidrido maléi-
co, copolimero de etileno-propileno modificado con anhidrido maléico, polietileno oxidado y copolimero de etileno-
acido acrilico. Estos agentes de dispersion poliméricos hidréfobos pueden usarse solos o en combinaciones de dos
0 mas.

La cantidad de agente de dispersion de polimeros hidréfobos usada puede ser de 0,1 a 5 partes en masa, 0,2 a 3
partes en masa o 0,4 a 2 partes en masa, con respecto a 100 partes en masa de la solucién en agua del monémero
etilénicamente insaturado soluble en agua suministrado para polimerizacion en suspensién en fase invertida.

Los ejemplos de medio de dispersion de hidrocarburo incluyen hidrocarburos alifaticos de cadena tales como n-
hexano, n.heotano, 2.metilhexano, 3-metilhexano, 2,3-dimetilpentano, 3-etilpentano y n-octano; hidrocarburos alici-
clicos tales como ciclohexano, metilciclohexano, ciclopentano, metilciclopentano, trans-1,2-dimetilciclopentano, cis-
1,3-dimetilciclopentano y trans-1,3-dimetilciclopentano; e hidrocarburos aromaticos tales como benceno, tolueno y
xileno. Estos medios de dispersion de hidrocarburos pueden usarse cada uno solos, o pueden usarse dos 0 mas en
combinacion. Entre estos medios de dispersiéon de hidrocarburos puede usarse al menos un compuesto selecciona-
do entre el grupo que consiste en hidrocarburos alifaticos de cadena de C7-8 e hidrocarburos aliciclicos. Desde el
punto de vista de un estado satisfactorio de la suspension en fase invertida de agua/aceite, y especialmente la ob-
tencion facilmente de un tamafo de particula adecuado de la particula de resina absorbente de agua para una exce-
lente velocidad de absorciéon de agua, disponibilidad industrial, y calidad de estabilidad, el medio de dispersion de
hidrocarburo puede incluir, igualmente, n-heptano o ciclohexano. Desde el mismo punto de vista, puede usarse una
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mezcla de medios de dispersion de hidrocarburo, tales como el producto disponible comercialmente EXXSOL Hep-
tane (conteniendo 75-85% de n-heptano e hidrocarburos isémeros, producto de de ExxonMobil).

La cantidad de medio de dispersion de hidrocarburo usado puede ser de 50 a 650 partes en masa, 70 a 55 partes en
masa o 100 a 450 partes en masa, con respecto a 100 partes en masa del monémero etilénicamente insaturado
soluble en agua suministrado parta polimerizacion en suspensién en fase invertida. Si la cantidad de medio de dis-
persién de hidrocarburo usada es menor de 50 partes en masa, puede ser dificil de controlar la temperatura de poli-
merizacion. Si la cantidad de medio de dispersién de hidrocarburo es mayor de 650 partes en masa, puede ser dificil
de incrementar la productividad y la economia puede deteriorarse.

La temperatura de la suspensién antes de la fase aceite (el liquido aceitoso) que contiene el medio de dispersion de
hidrocarburo puede ser de 50°C o superior, 55°C a 110°2C, 60°C a 100°C, 65°C a 90°C o 70°C a 85°C.

La temperatura de la suspensién durante el periodo a partir del mezclado inicial del medio de dispersién de hidrocar-
buro y la solucién en agua que comprende el monémero etilénicamente insaturado soluble en agua, hasta que se ha
mezclado completamente la cantidad total, puede mantenerse a 45°C o superior, 50°C a 100°C, 55°C a 90°C, 60°C a
85°C, 0 65°C a 80°C. Si la temperatura de la suspensién esta dentro de este intervalo durante el proceso de mezcla-
do, es mucho mas facil obtener un tamaro de particula adecuado con una distribucién de peso molecular estrecha.

Después de preparar la suspension mediante el mezclado del medio de dispersién de hidrocarburo y la solucién en
agua del mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua en la presencia del tensioactivo, la suspension puede
calentarse si es necesario, y ser suministrada para la polimerizacién en suspensién en fase invertida. La temperatura
de reaccion durante la polimerizacién en suspension en fase invertida, difiere, dependiendo del tipo de iniciador de
polimerizacion de radical usado y, por ello, no puede especificarse para todos los casos. Usualmente, la temperatura
de reaccion puede ser de 20°C a 110°C o 40°C a 90°C, desde el punto de vista de promover una polimerizaciéon
rapida y un acortamiento del tiempo de polimerizacién, al mismo tiempo que se simplifica también la eliminacion del
calor de reaccion y se permite que tenga lugar una reaccion suave. El tiempo de reaccién esta usualmente entre 0,5
y 4 horas, aunque esto no es limitativo.

En la mayoria de los casos, las particulas de resina absorbentes de agua, o su polimero gelificado que contiene
agua como un precursor las particulas de resina absorbente de agua, son de varias formas tales como en forma
esférica, granular, fragmentada o konpeito, o un aglomerado de las mismas, como un resultado de la polimerizacién
en suspension en fase invertida. El polimero gelificado que contiene agua puede ser granular, para obtener mas
facilmente un area superficial especifica grande y una rapida velocidad de absorciéon de agua, y puede ser granular
con protusiones uniformes sobre las superficies.

Después de producirse el polimero gelificado que contiene agua mediante polimerizacién en suspensién en fase
invertida, puede agregarse ademas una soluciéon en agua de mondmero a la mezcla de reaccién para una segunda
polimerizacion en suspension en fase invertida, e incluso puede repetirse ademas la polimerizacion en suspension
en fase invertida. El nimero de veces que se repite la polimerizacion en suspension en fase invertida no esta parti-
cularmente restringida, siempre y cuando sean dos 0 mas veces, pero puede ser dos o tres veces desde el punto de
vista de incremento de la productividad, al mismo tiempo que se mantiene un tamafio de particula adecuado y una
distribucion de tamafio de particula estrecha.

Como un ejemplo especifico, después de que se ha completado la primera polimerizacién en suspensién en fase
invertida, la mezcla de reaccién se enfria mientras se ajusta de manera apropiada la temperatura y, a continuacion,
se agrega la solucion en agua del mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua, suspendiendo la solucién
en un estado apropiadamente ajustado de temperatura, si es necesario, después de lo cual se llevan a cabo la se-
gunda y subsiguientes polimerizaciones en suspensién en fase invertida.

El segundo y subsiguiente iniciador de polimerizacion y monémero etilénicamente insaturado soluble en agua, agre-
gados a la mezcla de reaccion después de la primera polimerizacion en suspension en fase invertida, pueden ser el
mismo tipo de compuestos, en los mismos intervalos de compuestos, tal como se han usado en la primera polimeri-
zacion. Igualmente, la solucién en agua del monémero etilénicamente insaturado soluble en agua puede ser o bien
el mismo o bien diferente en la primera, segunda y subsiguientes polimerizaciones.

La cantidad de mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua usado en la segunda y subsiguientes polimeri-
zaciones en suspension en fase invertida puede ser de 20 a 250 partes en masa, 40 a 200 partes en masa o 60 a
150 partes en masa, con respecto a 100 partes en masa del primer monémero. Si la cantidad de mondmero etiléni-
camente insaturado soluble en agua agregado a la segunda y subsiguientes polimerizaciones es menor de 20 partes
en masa, puede ser dificil lograr un incremento de productividad, mientras que si la cantidad agregada es superior a
250 partes en masa, el tamafno de particula de las particulas de resina absorbente de agua puede llegar a ser exce-
sivamente grande.

La concentracién para la solucion en agua del segundo y subsiguientes mondémeros etilénicamente insaturados
puede ser al menos de 1% en masa o mayor, 2-25% en masa, 3-20% en masa o 4-15% en masa superior que la
concentracién de la solucion en agua del primer monémero, desde el punto de vista de incremento de productividad.
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La segunda y subsiguientes polimerizaciones en suspension en fase invertida pueden llevarse a cabo bajo las mis-
mas condiciones que la primera polimerizacion en suspension en fase invertida.

El procedimiento de produccion de esta realizacion puede comprender ademas, después de la Unica o multiples
polimerizaciones de suspension en fase invertida, una etapa de eliminacién de una porcion del agua del polimero
gelificado que contiene agua producido (referida también mas adelante en la presente invencién como “secado pri-
mario”). En el secado primario, el contenido en agua del polimero gelificado que contiene agua, se ajusta, por ejem-
plo, a 20-130% en masa con respecto al componente de monémero etilénicamente insaturado soluble en agua que
compone el polimero gelificado que contiene agua.

No existen restricciones particulares sobre el procedimiento para el secado primario, y este puede ser un procedi-
miento de calentamiento externo de la dispersion del polimero gelificado que contiene agua en el medio de disper-
sién de hidrocarburo para la eliminacién de agua mediante destilacion azeotrdpica, un procedimiento de eliminacién
del polimero gelificado que contiene agua mediante decantacion y realizacién de secado por presién reducida, o un
procedimiento de separacioén por filtrado del polimero gelificado que contiene agua con un filtro y realizacion de se-
cado por presién reducida. Por motivos de conveniencia de las etapas de produccién, puede seleccionarse el proce-
dimiento de dispersién del polimero gelificado que contiene agua obtenido mediante polimerizacion en un medio de
dispersion de hidrocarburo y de realizacion de la eliminacion de agua mediante destilacion azeotrépica.

Después del secado primario, puede llevarse a cabo la reaccién de post-reticulacion para reticular el polimero gelifi-
cado que contienen agua. La reaccion de post-reticulacion puede ademas incrementar el rendimiento de absorcion
de agua de las particulas de resina absorbente de agua.

El agente de post-reticulacion usado es un compuesto con dos o mas grupos funcionales en la molécula que puede
reaccionar con un grupo funcional en el monémero etilénicamente insaturado soluble en agua (por ejemplo, un grupo
carboxilo en el caso de &cido acrilico). El agente de post-reticulacién puede ser igualmente un compuesto soluble en
agua. Los ejemplos de agentes de post-reticulacion incluyen polioles tales como etileno glicol, propileno glicol, 1,4-
butanodiol, trimetilolpropano, glicerina, polioxietileno glicol, polioxipropileno glicol y poliglicerina; compuestos de
diglicidil éter tales como (poli)etileno glicol diglicidil éter, (poli)propileno glicol diglicidil éter y (poli)glicerin diglicidil
éter; compuestos haloepoxi tales como epiclorhidrina, epibromhidrina y a-metilepiclorhidrina; compuestos diisociana-
to tales como diisocianato de 2,4-tolileno y diisocianato de hexametileno; compuestos oxetano tales como 3-metil-3-
oxetanometanol, 3-etil-3-oxetanometanol, 3-butil-3-oxetanometanol, 3-metil-3-oxetanoetanol, 3-etil-3-oxetanoetanol y
3-butil-3-oxetanoetanol; compuestos oxazolino tales como 1,2-etileno bisoxazolino; compuestos carbonato tal como
carbonato de etileno; y compuestos hidroxialquilamida tal como bis[N,N-di(B-hidroxietil)Jadipamida. Cada uno de
estos pueden usarse solos o0 en mezclas de dos o0 mas.

Entre estos, los compuestos glicidil éter pueden seleccionarse desde el punto de vista de excelente reactividad.
Desde el punto de vista de alta solubilidad en agua y satisfactoria manipulabilidad como un agente de post-
reticulacion, el agente de post-reticulacion puede ser al menos un compuesto seleccionado entre el grupo que con-
siste en etileno glicol diglicidil éter, propileno glicol diglicidil éter,glicerin diglicidil éter, polietileno glicol diglicidil éter y
poliglicerol glicidil éter. Desde el punto de vista de obtencion de alto rendimiento para las particulas de resina absor-
bente de agua, el agente de post-reticulacion puede ser al menos un compuesto seleccionado entre el grupo que
consiste en etileno glicol diglicidil éter y propileno glicol diglicidil éter.

La cantidad de agente de post-reticulaciéon agregado puede ser de 0,0001 a 1% en moles, 0,0005 a 0,5% en moles,
0,001 a 0,1% en moles o 0,005 a 0,05% en moles, con respecto a los moles totales del monémero etilénicamente
insaturado soluble en agua que compone el polimero gelificado que contiene agua. Si la cantidad de agente de post-
reticulaciéon es menor de 0,0001% en moles con respecto a los moles totales del monémero etilénicamente insatura-
do soluble en agua, la reticulacién es débil, y como un resultado de ello, las superficies de las particulas de resina
absorbente de agua aumentan mas facilmente de viscosidad tras la absorciéon de agua, tendiendo, de esta forma, a
disminuir la velocidad de absorcién de agua. Si la cantidad de agente de post-reticulaciéon es mayor de 1% en moles,
tiende a una excesiva reticulacién dando como resultado una menor capacidad de absorcién de agua.

La mezcla del polimero gelificado que contiene agua y el agente de post-reticulacién puede llevarse a cabo después
de ajustar el contenido en agua del polimero gelificado que contiene agua hasta un intervalo especifico en la etapa
de secado primario. De esta forma, mediante el control del contenido en agua en el momento de la mezcla del poli-
mero gelificad que contiene agua y el agente de post-reticulacion, es posible promover mas favorablemente la reac-
cién de post-reticulacion.

El contenido en agua del polimero gelificado que contiene agua en la etapa de post-reticulacién puede ser de 20-
130% en masa, 25-110% en masa, 30-90% en masa, 35-80% en masa 0 40-70% en masa, con respecto al compo-
nente de monémero etilénicamente insaturado soluble en agua que compone el polimero gelificad que contiene
agua. Si el contenido en agua del polimero gelificado que contiene agua esta dentro del intervalo anteriormente
mencionado, es posible acortar la etapa de secado primario para incrementar la eficacia, al mismo tiempo que se
maximiza la mejora en el rendimiento de absorcién de agua obtenida mediante la reaccién de post-reticulacion.
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El contenido en agua del polimero gelificad que contiene agua en la etapa de post-reticulacion puede determinarse
calculando la relacion del total de la cantidad obtenida restando la cantidad del agua extraida externamente median-
te el secado primario de la cantidad de agua en la solucién en agua del monémero antes de la polimerizacion (la
cantidad de agua después del secado primario), y la cantidad de agua usada necesaria para la adicion del agente de
post-reticulacion, con respecto a la masa del componente de monémero etilénicamente insaturado soluble en agua
que compone el polimero gelificad que contiene agua.

La masa del componente mondmero etilénicamente insaturado soluble en agua que compone el polimero gelificado
que contiene agua, puede determinarse calculando el contenido tedrico de sélido en el polimero, a partir de la masa
total del monémero etilénicamente insaturado soluble en agua usado para la reaccién de polimerizacion.

La relacion en masa de la cantidad de agua del gel después del secado primario y la cantidad de agua a usar como
necesaria durante la adicién del agente de post-reticulacion, puede ser de 100:0 a 60:40, 99:1 a 70:30, 98:2 a 80:20
0 98:2 a 90:10, desde el punto de vista del acortamiento de manera razonable de la etapa de secado para una eco-
nomia incrementada del proceso, al mismo tiempo que se dispersa de manera uniforme el agente de post-
reticulacion.

Con el fin de dispersar de manera uniforme al agente de post-reticulacion durante la mezcla del polimero gelificado
que contiene agua y el agente de post-reticulacion, puede agregarse como un disolvente agua o un disolvente orga-
nico hidréfilo. Los ejemplos de disolventes organicos hidréfilos incluyen alcohole inferiores tales como alcohol metili-
co, alcohol etilico y alcohol isopropilico, cetonas tales como acetona y metil etil cetona, éteres tales como dioxano y
tetrahidrofurano, amidas tal como N,N-dimetilformamida y sulféxidos tal como dimetil sulféxido. Cada uno de estos
pueden usarse solos 0 mezclados con agua segln sea necesario, o dos 0 mas pueden usarse mezclados.

La temperatura de reaccién para la reaccion de post-reticulacion de las particulas de resina absorbente de agua con
el agente de post-reticulacién puede ser de 60°C o superior, 70°C a 200°C, o 80°C a 150°C. Si la temperatura de
reaccion es menor de 60°C, la reaccion de post-reticulacion no se desarrolla tan prontamente y tiende a ser necesa-
rio un tiempo excesivamente largo para la reaccion, en tanto que si la temperatura de reaccién excede de 200°C, las
particulas de resina absorbentes de agua obtenidas pueden experimentar degradacién, disminuyendo potencialmen-
te el rendimiento de absorcion de agua.

El tiempo de reaccion para la post-reticulacion difiere dependiendo de la temperatura de reaccién y el tipo y cantidad
de mezcla del agente de post-reticulacion y, en consecuencia, no puede especificarse para todos los casos, pero,
usualmente, puede ser de1-300 minutos, 0 5-200 minutos.

Después de la reaccién de post-reticulacion, puede aplicarse energia externa tal como calor para eliminar el agua y
el medio de dispersion de hidrocarburo, mediante destilacion o similar, para el secado del polimero (referida mas
adelante en la presente invencion esta etapa como “secado secundario”). Dicho secado secundario puede propor-
cionar particulas de resina absorbente de agua de tipo polvo con una excelente propiedad de flujo.

No existen restricciones particulares sobre el procedimiento para el secado secundario y, por ejemplo, puede ser un
procedimiento de destilacion de una mezcla de particulas del polimero después de la reaccion de post-reticulacion
que estan dispersadas en el medio de dispersion de hidrocarburo, para eliminar simultaneamente el agua y el medio
de dispersiéon de hidrocarburo, un procedimiento para eliminar las particulas de polimero mediante decantacion y
realizacién de secado a presién reducida, o un procedimiento de separacion por filtracion de las particulas de poli-
mero con un filtro y realizacion de un secado a presién reducida. Entre estos, el procedimiento de destilacién de una
mezcla de las particulas de polimero después de la reaccion de post-reticulacion, que estan dispersadas en el medio
de dispersién de hidrocarburo, con el fin de eliminar simultdneamente el agua y el medio de dispersion de hidrocar-
buro, puede seleccionarse para conveniencia de las etapas de produccion.

Usando el procedimiento de produccion de esta realizacién, es posible obtener particulas de resina absorbentes de
agua con un tamafo de particula adecuado y una excelente velocidad de absorciéon de agua, asi como una distribu-
cién de tamano de particula estrecho y, en consecuencia, excelente manipulabilidad como un polvo.

El tamafio de particula mediana de las particulas de resina absorbentes de agua para esta realizacién puede ser de
100-600 um. Si las particulas de resina absorbente de agua tienen este intervalo de tamafo de particula mediana,
es posible mantener su satisfactoria manipulabilidad como un polvo durante la produccion del material absorbente, y
reducir el espesor del material absorbente. Desde el mismo punto de vista, el tamafo de particula medio puede ser
de 110-500 pm, 120-400 um o 130-350 pm.

El grado de uniformidad del tamafio de particula de las particulas de resina absorbente de agua puede ser de 1,0-
3,0. Si las particulas de resina absorbente de agua tienen este intervalo de grado de uniformidad, es posible mante-
ner su satisfactoria manipulabilidad como un polvo durante la produccion del material absorbente, y reducir el espe-
sor del material absorbente. El grado de uniformidad puede ser de entre 1,2y 2,8, o entre 1,4 y 2,5. La medicion del
grado de uniformidad se describe en detalle en los ejemplos que siguen.

Desde el mismo punto de vista que para el grado de uniformidad, la proporcion de particulas de un tamafo por en-
cima de 500 um, las cuales son retenidas sobre un tamiz de 500 pm, puede ser baja en la distribucion de tamanos
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de particula de las particulas de resina absorbente de agua, medida usando tamices normalizados. Especificamente,
la proporcion de particulas por encima de un tamafo de 500 pm puede ser no superior al 12% en masa, no superior
al 10% en masa o no superior al 8% en masa.

La velocidad de absorcion de agua de las particulas de resina absorbente de agua para solucion salina fisiolégica
puede ser de 1-20 segundos. Con dicha excelente velocidad de absorcién de agua, es posible prevenir fuga de flui-
do para uso en un articulo absorbente. La velocidad de absorciéon de agua puede ser de 1-15 segundos, 2-10 se-
gundos, 2-8 segundos o 2-6 segundos. La medicion de la velocidad de absorcién de agua se describe en detalle en
los ejemplos que siguen.

No existen restricciones particulares sobre la capacidad de absorcién de agua de las particulas de resina absorbente
de agua para la solucién salina fisiologica, pero puesto que las particulas de resina absorbente de agua que absor-
ben més agua puede incrementar adicionalmente la capacidad de absorcién del articulo absorbente, esta puede ser
de 30-90 g/g, 35-80 g/g, 45-75 g/g, 50-70 g/g o 55-65 g/g. La medicién de la capacidad de absorcién de agua para
solucion salina fisioldgica se describe en detalle en los ejemplos que siguen.

Las particulas de resina absorbente de agua pueden contener igualmente aditivos tales como un estabilizador resis-
tente al calor, antioxidante, agente anti-bacteriano o similares, dependiendo del fin. La cantidad de dichos aditivos
difiere dependiendo de la aplicacion de las particulas de resina absorbente de agua, los tipos de aditivos, y de otros
factores, pero esta puede ser de 0,001 a 10 partes en masa, 0,01 a 5 partes en masa o0 0,1 a 2 partes en masa, con
respecto a 100 partes en masa de las particulas de resina absorbente de agua.

Ejemplos

La invencion se expondra a continuacion con mayor detalle mediante ejemplos y ejemplos comparativos. No obstan-
te, la presente invencion no esta limitada a los ejemplos descritos mas adelante.

1. Andlisis de proporcion de cada éster de acido graso en el tensioactivo

Cada uno de los tensioactivos usados en los ejemplos y ejemplos comparativos se pesaron hasta 100 mg en un vial,
y se agregaron 20 ml de tetrahidrofurano para disolver el tensioactivo. La solucion se filtr6 a través de un filtro de
PTFE de 0,45 um para preparar una muestra de medicién. La muestra de mediciéon se analizé6 mediante GPC bajo
las condiciones mostradas mas adelante. El total de los valores de las areas del pico correspondiente a cada uno de
los ésteres en el cromatograma obtenido se registré como valor del area total. La proporcién de cada éster se cal-
cul6 a partir de la relacién del valor del area de cada de cada éster con respecto al valor del &rea total.

* Aparato HLC-8320GPC (Tosoh Corp.)

* Columna: TSKgel SuperH2500 (6,9 mm de diametro X 15 cm) x 4 (Tosoh Corp.)
* Detector: Refractémetro diferencial (RI detector)

* Eiuyente: Tetrahidrofurano

* Velocidad de flujo: 0,4 ml/min

* Temperatura de columna: 40°C

* Velocidad de inyeccién: 10 pl

* Curva de calibracion: Poliestireno convencional

Para el monolaurato de sorbitano (NONION LP-20R, producto de NOF Corp.), la proporcion de éster de acido laurico
fue del 64% y la proporcion total de éster de acido palmitico, éster de acido estearico y éster de acido behénico fue
del 4%. Para el monoestearato de sorbitano (NONION SP-60R, producto de NOF Corp.), la proporcién de éster de
acido laurico fue del 1% y la proporcion total de éster de acido palmitico, éster de acido estearico y éster de acido
behénico fue del 98%. El mismo analisis se llevd a cabo para los tensioactivos descritos en los Ejemplos 1 a 3 y el
Ejemplo Comparativo 3, preparado mediante la combinacion de los dos tensiactivos en las proporciones prescritas.
La proporcién de cada éster determinada mediante analisis se muestra en la Tabla 1.

2. Preparacién de particulas de resina absorbente de agua
Ejemplo 1

Se prepard un matraz separable cilindrico de fondo redondo con un didmetro interior de 100 mm, equipado con un
condensador de reflujo, un embudo de goteo, un tubo interior de gas nitrégeno, y un agitador. El agitador usado fue
un aparato provisto con una cuchilla de agitacion con 4 cuchillas de paletas oblicuas con diametros de hoja de 50
mm en dos niveles, y recubiertas superficialmente con un resina fluorada. Después de introducir 660 ml de n-
heptano en el matraz, se agregd un tensioactivo, formado por una mezcla de 0,99 g de monolaurato de sorbitano

9



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2620 730 T3

(NONION LP-20R, producto de NOF Corp.) y 0,11 g de monoestearato de sorbitano (NONION SP-60R, producto de
NOF Corp.), y la temperatura se elevd a 70°C para la disolucién del tensioactivo.

De manera separada, se introdujeron 92 g (1,03 mol) de una solucién en agua de acido acrilico al 80,5% en masa en
un vaso de boca picuda de 300 ml y se enfrid6 con agua-hielo mientras se agregaban, gota a gota, 147,7 g de una
solucién en agua de hidroxido sédico al 20,9% en masa para neutralizacién al 75% en moles. A continuacién, se
agregaron 0,10 g de persulfato potasico para disolverla y preparar una solucién en agua de monémero. El contenido
equivalente en solido de polimero de la solucién en agua del monémero fue de 91 g, y la cantidad de agua fue de
148,6 g.

La solucién de tensioactivo en el matraz separable se agitd con la velocidad rotacional del agitador fijada a 700 rpm,
mientras se agregaba la solucién en agua de monémero. Después de intercambiar el interior del sistema por nitré-
geno durante 30 minutos, el matraz se sumergié en un bafio de agua a 70°C para elevar la temperatura, y la reac-
cién de polimerizacion se llevo a cabo durante 1 hora para producir un polimero gelificado que contiene agua.

A continuacién, se us6 un bafno de agua a 120°C para elevar la temperatura, y el agua y el n-heptano se destilaron
azeotrépicamente para eliminar 111,7 g de agua del sistema bajo reflujo del n-heptano (secado primario). A conti-
nuacién, se adicionaron 4,14 g (0,00048 mol) de una solucidn en agua de etileno glicol diglicidil éter al 2% como un
agente post-reticulacion. La cantidad de agua fue de 40,9 g, y el contenido en agua con respecto al componente de
monomero etilénicamente insaturado soluble en agua que compone el polimero gelificado que contiene agua (el
contenido en sélido en base al polimero) fue de 45% en masa. Después de agregar el agente post-reticulacion, la
mezcla se mantuvo a aproximadamente 80°C durante 2 horas.

A continuacion, se evaporé el n-heptano para secado (etapa de secado secundario), obteniéndose 88,2 g de particu-
las de resina absorbente de agua granulares.

Ejemplo 2

Se obtuvieron particulas de resina absorbente de agua granulares, en una cantidad de 89,1 g, mediante el mismo
procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el tensioactivo se cambié a una mezcla de 0,77 g de monolaurato
de sorbotano (NONION LP-20R, producto de NOF Corp.) y 0,33 g de monoestearato de sorbitano (NONION SP-
60R, producto de NOF Corp.).

Ejemplo 3

Se obtuvieron particulas de resina absorbente de agua granulares, en una cantidad de 88,4 g, mediante el mismo
procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el tensioactivo se cambié a una mezcla de 0,66 g de monolaurato
de sorbotano (NONION LP-20R, producto de NOF Corp.) y 0,44 g de monoestearato de sorbitano (NONION SP-
60R, producto de NOF Corp.).

Ejemplo Comparativo 1

Se prepard un matraz separable cilindrico de fondo redondo con un didmetro interior de 100 mm, equipado con un
condensador de reflujo, un embudo de goteo, un tubo interior de gas nitrégeno, y un agitador. El agitador usado fue
un aparato provisto con una cuchilla de agitacion con 4 cuchillas de paletas oblicuas con diametros de hoja de 50
mm en dos niveles, y recubiertas superficialmente con un resina fluorada. Después de introducir 660 ml de n-
heptano en el matraz, se agregaron 1,10 g de monolaurato de sorbitano (NONION LP-20R, producto de NOF Corp.)
como un tensioactivo, y la temperatura se elevo a 45°C para la disolucion del tensioactivo.

De manera separada, se introdujeron 92 g (1,03 mol) de una solucién en agua de acido acrilico al 80,5% en masa en
un vaso de boca picuda de 300 ml y se enfri6 con agua-hielo mientras se agregaban, gota a gota, 147,7 g de una
solucién en agua de hidréxido sodico al 20,9% en masa para neutralizaciéon al 75% en moles. A continuacion, se
agregaron 0,10 g de persulfato potasico para disolverla y preparar una solucién en agua de monémero. El contenido
equivalente en solido de polimero de la solucién en agua del monémero fue de 91 g, y la cantidad de agua fue de
148,6 g.

La solucién de tensioactivo en el matraz separable se agit6é con la velocidad rotacional del agitador fijada a 700 rpm,
mientras se agregaba la solucién en agua de monoémero. Después de intercambiar el interior del sistema por nitré-
geno durante 30 minutos, el matraz se sumergié en un bafio de agua a 70°C para elevar la temperatura, y la reac-
cién de polimerizacion se llevé a cabo durante 1 hora para producir un polimero gelificado que contiene agua. Des-
pués de la polimerizacion, se agregaron 0,41 g (0,000048 mol) de etileno glicol diglicidil éter y se llev6 a cabo la
reaccion de reticulacion.

A continuacion, se us6 un bano de agua a 120°C para elevar la temperatura, y el agua y el n-heptano se destilaron
azeotrépicamente para eliminar 127,6 g de agua del sistema bajo reflujo del n-heptano (secado primario). A conti-
nuacién, se adicionaron 5,52 g (0,00063 mol) de una solucidn en agua de etileno glicol diglicidil éter al 2% como un
agente post-reticulacion. La cantidad de agua fue de 26,3 g, y el contenido en agua con respecto al componente de
monomero etilénicamente insaturado soluble en agua que compone el polimero gelificado que contiene agua (el
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contenido en sélido en base al polimero) fue de 29% en masa. Después de agregar el agente post-reticulacion, la
mezcla se mantuvo a aproximadamente 80°C durante 2 horas.

A continuacion, se evaporé el n-heptano para secado (etapa de secado secundario), obteniéndose 87,4 g de particu-
las de resina absorbente de agua granulares.

Ejemplo Comparativo 2

Se obtuvieron particulas de resina absorbente de agua esféricas, en una cantidad de 89,1 g, mediante el mismo
procedimiento que en el Ejemplo Comparativo 1, excepto que el tensioactivo se cambi6é a 1,10 g de monoestearato
de sorbitano (NONION SP-60R, producto de NOF Corp.).

Ejemplo Comparativo 3

Se obtuvieron particulas de resina absorbente de agua esféricas, en una cantidad de 90,3 g, mediante el mismo
procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el tensioactivo se cambié a una mezcla de 0,33 g de monolaurato
de sorbotano (NONION LP-20R, producto de NOF Corp.) y 0,77 g de monoestearato de sorbitano (NONION SP-
60R, producto de NOF Corp.).

3. Evaluacion

Las particulas de resina absorbente de agua obtenidas en los ejemplos y ejemplos comparativos se evaluaron de la
manera siguiente. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

(1) Capacidad de absorcion de agua de particulas de resina absorbente de agua, para solucién salina fisiol6gica

Después de introducir 500 g de solucién en agua de cloruro sédico al 0,9% en masa (solucion salina fisiolégica) en
un matraz de 500 ml, se agregaron 2,0 g de particulas de resina absorbente de agua y la mezcla se agit6 durante 60
minutos. Primeramente, se midi6 la masa Wa (g) de un tamiz JIS estandar de 75 um de abertura usado para la filtra-
cién de los contenidos del matraz, después de lo cual, el tamiz se inclind con un angulo de inclinacién de aproxima-
damente 30 grados con respecto a la horizontal y se dejé reposar durante 30 minutos, para separar por filtracién el
agua en exceso.

La masa Wb (g) del tamiz con el gel absorbente de agua se midio, y la capacidad de asbsorcién de agua se calculd
mediante la férmula siguiente.

Capacidad de absorcion de agua para solucién salina fisiolégica (g/g) = (Wb —Wa)/2,0
(2) Velocidad de absorcién de agua de particulas de resina absorbente de agua, para solucion salina fisiol6gica

Este ensayo se realizd en un ambiente controlado a 25°C + 1°C. Después de medir 50 + 0,1 g de solucién salina
fisiologica se carg6 dentro de un matraz de 100 ml de volumen, con una varilla agitadora magnética (8 mm x 30 mm,
sin anillos) y el matraz se sumergié en un bafio termostatico para ajustar la temperatura del liquido a 25 + 0,2°C. A
continuacion, el matraz se coloc6 sobre el agitador magnético y se cred un batido en la solucién salina fisiolégica a
una velocidad rotacional de 600 rpm, después de lo cual se agregaron rapidamente 2,0 + 0,002 g de particulas de
resina absorbente de agua a la solucion salina fisiolégica. Se usé un crondmetro de parada para medir el tiempo
(segundos) desde la adicion de las particulas de resina absorbente de agua hasta la convergencia del batido sobre
la superficie liquida, y el tiempo se registr6 como la velocidad de absorcién de agua de las particulas de resina ab-
sorbente de agua.

(3) Tamano de particula mediana de particulas de resina absorbente de agua

Se mezclaron 100 g de particulas de resina absorbente de agua con 0,5 g de silice amorfa (nombre del producto:
Sipernat 200, de Degusa, Japén), como un lubricante.

Para la medicion se usaron 7 tamices contiguos de entre 13 tamices JIS estandar diferentes (aberturas: 1,7 mm, 1,4
mm, 850 um, 600 pm, 500 um, 355 pm, 250 um, 180 um, 150 um, 106 um, 75 um, 45 pm y 38 um).

Las particulas de resina absorbente de agua se colocaron en el tamiz del nivel el mas superior entre los tamices
combinados en el orden de 500 pm, 355 um, 250 um, 180 pm, 150 um, 106 um, 75 um, y una bandeja. A continua-
cién, se us6 un vibrador Ro-Tap para la vibracién de los tamices durante 20 minutos.

A continuacion, se calculd la masa de las particulas de resina absorbente de agua remanente sobre cada tamiz
como un porcentaje de la masa total, y tras sumarlas en orden a partir del tamafno de particula mas grande, la rela-
cién entre aberturas de tamices y el valor integrado para el porcentaje de masa remanente sobre el tamiz se repre-
sentd sobre papel logaritmico de probabilidad. Después de conectar las representaciones sobre el papel de probabi-
lidad con una linea recta, el tamafo de particula correspondiente al porcentaje de masa acumulativo al 50% en ma-
sa se determiné como el tamano de particula mediana de las particulas de resina absorbente de agua.
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Cuando, o bien el porcentaje de masa de particulas de resina absorbente de agua sobre el tamiz del nivel el mas
alto o bien la bandeja del nivel el mas bajo excedié del 15,9%, fue imposible confirmar con exactitud el grado de
uniformidad tal como se expone mas adelante y, en consecuencia, se volvieron a seleccionar 7 combinaciones con-
tiguas entre los tamices anteriormente mencionados, y la distribucién de tamafio de particula se volvié a medir de
manera tal que el porcentaje de masa de particulas de resina absorbente de agua remanentes sobre el tamiz del
nivel el mas alto y la bandeja del nivel mas bajo no fueron mayores del 15,9%.

(4) Grado de uniformidad de la distribucién del tamano de particulas

En la medicion del tamario de particula mediana, se determinaron el tamarfio de particula (X1) correspondiente a un
porcentaje de masa acumulativo del 15,9% en masa y el tamafo de particula (X2) correspondiente a uno de 84,1%
en masa, y el grado de uniformidad se calcul6 mediante la formula siguiente.

Grado de uniformidad = X1/X2

Especificamente, una distribucion de tamafo de particula mas estrecho se aproxima a un grado de uniformidad de 1,
en tanto que una distribucién de tamafo de particula mas amplio corresponde a un grado de uniformidad superior a
1.

(5) Porcentaje en masa de particulas de tamafio de particula por encima de 500 um entre particulas de resina ab-
sorbente de agua (porcentaje de particulas por encima de 500 um)

En la mediciéon del tamafo de particula mediana, se calcularon la masa total de particulas remanentes sobre los
tamices con una abertura de 500 um o mayor y dividieron por la masa de las particulas de resina absorbente de
agua suministrada por el ensayo, para determinar el porcentaje en masa de particulas de tamario por encima de 500
um entre las particulas de resina absorbente de agua.

(6) Manipulabilidad del polvo

La manipulabilidad del polvo para las particulas de resina absorbente de agua de los ejemplos y ejemplos compara-
tivos se evaluaron mediante cinco andlisis evaluados de acuerdo con (1) a (4) anteriores, en base a los criterios
siguientes, y la evaluacién la méas frecuentemente seleccionada se registr6 como la manipulabilidad del polvo de las
particulas de resina absorbente de agua.

Buena: Baja pulverizacion. Adecuada propiedad de flujo, que facilita los procedimientos para pesado y lim-
pieza.

Pobre: Alta pulverizacién. Baja propiedad de flujo, que dificulta los procedimientos para pesado y limpieza.
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Tal como puede verse en la Tabla 1, las particulas de resina absorbente de agua obtenidas en los ejemplos mostra-
ron todas ellas excelente rendimiento de absorcion de agua incluyendo la velocidad de absorcién de agua, a la vez
que igualmente tienen adecuado tamano de particula, e igualmente tenian una distribucién de tamafnos estrecha vy,
en consecuencia, excelente manipulabilidad del polvo. Por otra parte, las particulas de resina absorbentes de agua
obtenidas en los ejemplos comparativos fueron inadecuadas en términos del mismo rendimiento.

Las particulas de resina absorbentes de agua de la invencion pueden usarse adecuadamente en una diversidad de
campos, que incluyen materiales higiénicos tales como panales desechables, articulos sanitarios y hojas de PET;
materiales agricolas tales como materiales retenedores del agua y acondicionadores del suelo, y materiales indus-
triales tales como materiales para el bloqueo del agua para cables de comunicacion y energia eléctrica, y captadores
del rocio; y pueden usarse lo mas adecuadamente en campos que incluyen materiales higiénicos especiales tales
como panales para adultos, panales para incontinencia, y pantalones de entrenamiento para ir al bafo, y servilletas
extra-altamente absorbentes, y hojas de PET, aseos portatiles, materiales para el bloqueo del agua para cables y
similares.
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REIVINDICACIONES

Un procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua, que comprende una etapa que
incluye llevar a cabo la polimerizacion en suspensién en fase invertida de un monémero etilénicamente insatu-
rado soluble en agua en una suspensiéon que contiene un tensioactivo que comprende un éster de acido graso
de sorbitano, sorbitol o un derivado de los mismos, y un medio de dispersion de hidrocarburo,

en el que el éster de acido organico incluye un éster de acido laurico y al menos un tipo de otro éster seleccio-
nado entre el grupo que consiste en ésteres de acido palmitico, ésteres de acido estearico y ésteres de &cido
behénico, y

en un cromatograma de GPC obtenido a partir del éster de &cido graso, la proporcion del area del pico debida al
éster de acido laurico es del 30-60% y la proporcion del area del pico total debida al otro éster es del 10-50%,
en base al area del pico total debida a los ésteres de acido graso.

El procedimiento de produccion de particulas de resina absorbente de agua de acuerdo con la reivindicacién 1,
en el que el éster de acido graso es al menos uno seleccionado entre el grupo que consiste en ésteres de acido
graso de sorbitano, ésteres de acido graso de polioxietileno sorbitano, ésteres de acido graso de sorbitol y éste-
res de acido graso de polioxietileno sorbitol.
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