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25 . So beschrelben d|e Europétschen Patentschnften 0009 977 und 0 001 706 dne Oberﬂﬁchenbeschnchtung

Ziel, die Dispergierbarkeit in Blut zu verbessern. _

Die US-PS, 4,587,308 beschreibt die Nachvernetzung wasserquellbarer Polymerer, dispergiert in ange-
quollener Form, mit Diglycidethern, polyvalenten Metallsalzen oder Halogenepoxiverbindungen.

U 30  Die DE-OS 34 29 379 beschreibt ein wasserabsorbierendes Harz, erhéltlich durch Impragnation eines was-
serquellbaren Harzes mit einem hydrophilen, reaktiven, olefinisch ungeséttigten Monomeren oder Polymeren
. daraus und einem Vernetzungsmittel.

Die US-PS 4,666,975 beschreibt die Nachvernetzung wasserquellbarer Polymerer in Suspension durch
Umsetzung mit Diglycidethern.

35 Die GB 21 19 384 A beansprucht die Nachvernetzung in der Partikeloberfiiche wasserquellbarer Poly-
; merer, deren Carboxylgruppen zu 50 bis 99 Mol% in neutralisierter Form vorliegen, mit mehrfunktionellen Ver-
—/ bindungen wie Polyclen oder Polyaminen.

In der DE-OS 35 23 617 und der EP-A 83 022) wird die Nachvernetzung in der Polymeroberfl&che mit
Ldsungen von Polyolen bzw. von Diglycidylverbindungen durchgefiihrt. Die Nachbehandlung erfolgt an Poly-

40  meren, deren Carboxylgruppen zu 50 bis 99 Mol% neutralisiert vorliegen in Gegenwart von Wasser und einem
hydrophilen organischen LGsungsmittel.

Bei all diesen Verfahren wird angestrebt, den Fliissigkeitstransport in einer Schicht aus Polymerpartikeln
zu verbessern oder ein Polymer bereitzustellen, das nach dem Quelivorgang bei Ausiibung eines Druckes, z.
B. durch den Kinderkérper auf das gequollene Polymer in einer Windel, die gespeicherte Flilssigkeit nicht wie-

45  der abgibt.

Die Aufgabe ist aber, nicht nur den Flissigkeitstransport in einer Schicht aus wasserquellbaren Polymerpar-
tikeln oder die Fihigkeit des Polymeren, Fliissigkeit unter der nachfolgenden Einwirkung eines Druckes zu-
riickzuhalten und zu verbessern, nachdem das Polymer frei, d.h. chne Belastung quellen konnte, sondern ein
wasserquellbares Polymer bereitzustellen, das Flissigkeit auch gegen eine ausgeiibte Belastung aufnimmt.

5  Diese spezielle Absorptionseigenschaft wird in der EP 0 339 461 als Aufnahme unter Druck bezeichnet.

Es wurde nun gefunden, daB wasserquellbare, Carboxylgruppen tragende Polymere, die zu 50 bis 93 Mol%
in neutralisierter Form vorliegen, mit hoher Quellkapazitit unter Belastung gewonnen werden kdnnen, wenn man
wasserquellbare Polymere mit geringer Quellkapazitéit unter Belastung mit N-(Hydroxialkyl)p-(Meth)-alaninestern
und/oder deren Polykondensationsprodukten behandslt und erwérmt.

55 Weiter wurde gefunden, daR die Nachbshandlung bei erhGhten Temperaturen von Carboxylgruppen tra-
genden Polymeren, die zu mehr als 80 Mol% in neutralisierter Form vorliegen, mit Polyolen oder Aminoalko-
holen nicht oder nur unter nicht praktikablen Bedingungen zu Produkten mit verbesserten Eigenschaften fiihrt,
im Gegensatz dazu aber durch die Behandlung dieser zu mehr als 80 Mol% neutralisierten Polymeren mit N-
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a) solche, die bel der Erwﬁrmung der Mlschung aus der L&sung des Nachbehandlungsmittels und dem
wasserquellbaren Polymeren verdampfen wiez.B. monofunktionelle Alkohole der C-Zahl 1-4, Aceton, Gly-
kolether, Glykolester und/oder

b) solche, die bei der Erwérmung nicht verdampfen und auf bzw. im Polymerpartike! verbleiben, wie z.B.

30 Butyrolacton, Butyrolactam, Milchséure, Diacetin. '

\_J Die unter a) aufgefiihrten Verdiinnungsmittel erfordern bei der Durchfihrung der Nachbehandlung der
wasserquellbaren Polymeren gewisse technische Mainahmen, da sie brennbar sind, explosionsfihige Gemi-
sche bilden und nicht in die Atmosphére gelangen diirfen.

Die unter b) aufgefiihrten Verdiinnungsmittel verbleiben auf dem Polymeren und erfordern keine beson-

35  deren SchutzmaBnahmen. In hdheren Mengen bei der Nachbehandlung eingesetzt, kénnen sie aber einen ne-
gativen Einflul auf die Quellkapazitét der nachbehandelten Polymeren haben.

- Die Menge des zugegebenen wasserléslichen organischen Verdiinnungsmittels ist abhéngig von der Men-

k\/ ge an eingesetztem Wasser. Sie soll so bemessen sein, daR ein handhabbares Produkt, das keine verklebten
Partikel enthdit, nach dem Vermischen mit dem wasserquellbaren Polymeren vorliegt.

40 Die L&sung des Behandlungsmittels wird mit dem pulverférmigen, wasserquellbaren, Carboxylgruppen
tragenden Polymer vermischt und anschlieRend erwérmt. Das pulverférmige Polymer kann von kugeliger Ge-
stalt sein, erhiltlich durch Polymerisation emulgierter, waRriger Monomerlésungen oder eine unregelmaRige
Form besitzen, erhéltlich durch L3sungspolymerisation, beispielsweise einer 30%igen Monomerlésung, die
50 bis 99 Mol% Alkaliacrylat, 50 bis 1 Mol% Acrylsdure und 0,01 bis 0,5 Gew% eines vernetzend wirkenden

45  Mittels enthélt. Die KorngriRe des zu behandelnden wasserquellbaren Polymeren betrégt 0,05 bis 1 mm, be-
vorzugt 0,1 bis 0,8 mm.

Die Mischung aus derL&sung des Behandlungsmittels und des wasserquellbaren Polymeren wird im Labor
mit einfachen Mischern, wie sie im Haushalt verwendet werden, hergestelit. In der Technik verwendet man
kontinuierlich oder diskontinuierlich arbeitende Schaufel- oder Paddeimischer. Die Losung des Behandlungs-

80  mittels wird dabei gleichm&Rig zur Pulvervorlage oder in den Pulverstrom dosiert.

Die Mischung aus geldstem, verdiinntem Behandlungsmittel und wasserquellbarem Polymer wird an-
schlieBend auf 100 bis 250°C, bevorzugt 150 bis 210°C, erwarmt. Die Erwdrmungstemperatur und -zeit ist
abhéngig von der Menge an Behandlungsmittel, wobei die Behandlungszeit in der Regel zwischen wenigstens
§ Min. und einer Stunde liegt.

55 Vorteilhaft werden die Menge an Behandlungsmittel, die Zugabeweise und die Behandlungstemperatur
so aufeinander abgestimmt, daB die Behandlungszeit eine kontinuierliche Durchfiihrung des Verfahrens er-
laubt, d.h., daR die erforderliche Aufheizzeit zu nicht zu groRen Verweilzeiten im Trockner und anschlieRenden
Kiihler fishrt. Als Trockner eignet sich z.B. der Trockenschrank oder der Tellertrockner.

Gewonnen wird ein wasserquellbares Polymer, das nach dem Quellvorgang einen trockenen Eindruck ver-
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33 617 - lower after- treatnent tenperatures with an equi nol ar feedstock
of aftertr eaty) piRRkeitdfRdhmEdnte? gggsrh% post treatnent periods at the sane
tenpera- tur @dhufhalnd e Bélsting (AUBPiRBch ddfin fdr B b 840 4BY, 8BifRI7! belshriebbRéh Methode
product j50n  Ofpedunini)SiPyirakideNes Gotal it SlePBRE&W bk RdH d‘b@i@i&@%ﬁ séyaﬁbéohﬁf Und belastet
capabi | ity Ofdad PUNEH Reifiil Stéide| 86+ eifbn BHILKBARE Pon? lalBBSDE} ZIAGEH WirddnsEhRéREd auf
t enper at ur e iefenlBétant-ABsbroeficycresdier (DAT) gbstelit Woinkbn der Supétbdbydrber eine Stunde lang 0,9%ige
NaCl-Lésung saugen |4Rt.
3) Schermodul
30 Der Schermodul wird mit einem Carri-Med-Stress-Rheometer mit einer Platte-Platte-Konfiguration ge-
\J messen. Zur Bestimmung des Schermoduls 188t man 1 g wasserabsorbierendes Harz in 28 g = 0,9%iger
NaCl-Ldsung fir 1 Std. quellen und milt anschlieBend an diesem gequollenen Gel den Schermodul in Ab-
héngigkeit von der Frequenz (0,1 - 10 Hz). Der Wert bei 10 Hz wird als Speichermodul G’ in N/m2 ange-
geben.
35 Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Beispiele néher erlautert:
1.) Herstellung der erfindungsgeméB eingesetzten Behandlungsmittel fiir die wasserquellbaren Polyme-
;o ren (N-(Hydroxialkyl)g-(Meth)-alaninester und deren Polykondensationsprodukte:
N\ a) Behandlungsmittel A
10 g Ethylacrylat und 10 g Ethanol werden in einen Kolben eingewogen und unter Rithren mit 6,15 g
40 Ethanolamin versetzt. Die sich erwérmende L&sung &Rt man 16 Std zur Abreaktion stehen.
b) Behandlungsmittel B -
10 g Methylmethacrylat und 6,15 g Ethanolamin werden bei 40°C unter Rihren 15 Std. lang zur Re-
aktion gebracht.
¢) Behandlungsmittel C
45 13 g 2-Hydroxipropylacrylat und 10 g Ethanol werden in einem Kolben bei Raumtemperatur mit 6,2
g Ethanolamin verriihrt. Die Lsung wird 18 Std. lang zur Abreaktion stehengelassen.
d) Behandlungsmittel D
Behandlungsmittel A, eine klare Losung, |&8t man 14 Tage bei Raumtemperatur stehen. Wihrend die-
ser Zeit bildet sich ein feiner weier Niederschlag, der in Alkohol oder Wasser 16slich ist. Zur Behandlung
50 der Polymeren wird die homogenisierte Suspension verwendet.
¢) Behandlungsmittel E
- 100 g Ethylacrylat und 100 g Ethanol werden in einem Riihrkolben mit 61 g Ethanolamin vermischt
und die klare L&sung nach 18 Std. in einem Rotationsverdampfer bei einer Badtemperatur von 80°C und
einem Druck von 20 mbar von fllichtigen Anteilen befreit. Gewonnen wird ein bei Raumtemperatur leicht
55 triibes, hochviskoses Ol, das beim Stehen wachsartig wird.
) Behandlungsmittel F
61 g Monoethanolamin in 200 ml Methanol werden in einem Riihrkolben mit 100 g Ethylacrylat ver-
setzt und 8 Std. lang geriihrt. In den Riihrkolben gibt man 800 ml Methanol und 14 g 25%ige
Kaliummethylati&sung und rihrt 80 Std. lang. Der entstandene weiBe Niederschlag wird abfiltriert, in 500
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35

Beispiel 3 bis 5

Ein Polymeres der KorngrdBe 0,15 - 0,8 mm, gewonnen wie in Beispiel 1 durch Lsungspolymerisation,
mit der Ausnahme, daR die Monomermischung zu 70 Mol% aus Natriumacrylat und zu 30 Mol% aus Acrylssure
besteht. Das Polymere hat eine Retention von 39,5 g/g und eine AUB von 7,6 g/g.

100 g dieses pulverférmigen Polymeren werden wie in Beispiel 1 mit Ldsungen des Behandlungsmittels

45 F vermischt und erwérmt. Die Behandlungsbedingungen und Prifergebnisse sind in Tabelle 2 aufgelistet.



on the anount of agent, with the treatnent period in general anounting to
between at least 5 mn. and one hougpgsili9248pPunt of post treatnent agent,
the node of feeding, and the treatnent tenperature are advantageously
coordinated in such a way that the duration of treatnent permts a
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non-woven fabrics and in diyapgangPnstructions. The aftertreated pol yner
obt ai ned i s gxam negq aQ?vafO” Ws: b% Li qui %Eabsorﬁé‘i on The absorbed anount
of liquid peF gram ot? t e+ 8uel | Q poI)J' rjst %i%hed
pol ymer quanity—ts—ep—ectoset—tn—ea—tea—bag—ane—ei-pped g—a—0-9%50| uti on
of so- Hiumchloride. The apRHBhePf absorption is determined after 10
m nutes, after the teg bag_has been centrifuged at 1400 rpmfor 5 m nutes
in a centri fﬁge havi?&a di¢aRet er®ot> 23 cﬁ,‘r" t he H’Q]ui #&fount 34b& or bed by
the tea bag -t - } } : unt of
absor ptj,on (9) tea bag @4hafBsorption (retention) wei ght of the

(g) 2.) Liquid absarption_under I%ad The absorspti on under | oad

0 190 2,6 38,1

ol,ymer
E{AUL) i s det@rnined 2Rordi%nd§ to 0,08

25
Beispiel 6
100 g des in Beispiel 3 eingesetzten wasserquellbaren Polymeren werden wie in Beispiel 1 mit einer L&-
sung aus 0,1 g Behandlungsmittel E, 2 g Wasser und 1,0 g Pyrrolidon-2 vermischt und erwarmt.
0 X
/
Behandlungs-~ AUB Retention
35 : temp. zeit
(*C) (min) (g/g) (g/g9)
Y ‘
o 190 10 26,2 40,4
190 15 30,4 36,2
190 20 © 29,2 34,9

45  Beispiel 7 bis 12 und Vergleichsbeispiel 4

Purchgefﬁhrt wird die Mischung mit 100 g Polymeren wie in Beispiel 3 unter den in Tabelle 3 aufgefiihrten
Bedingungen und mit den dort angegebenen Nachbehandlungsmitteln, -temperaturen und -zeiten.
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the nmethod described in EP 0 339 461, page 7: The wei ghed portion of

super absorber is placed in a cylin-gggigabgyssel with sieve bottom and
the powder is stressed with a punch exerting a pressure of 20 [err] The
cylinder is subsequently placed on a Demand- Absor bency- Tester (DAT) where

t he superabsorber is allowed to suck 0.9% NaCl -sol ution for one hour. 3.)
Shear Modul ugadégereimar nodul us is neasured by neans of a Carri-Med-
Stress- Rheoneter_wth plate-plate-configuration. In order to 8 determ ne
the shear nodulus, 1 g water-absorbing resinis allowed to swell|l for one
hour in 28 g—e-.-g% NaC=sotutTom, —angd this swoll en gel 1s used to neasure

t he shear nodulus in corre,ksaﬁhg@—tahﬁdmmngquency (0.1 - 10 H@tenthe val ue

at 10 Hz is gLV ul err e sent ntion wll
be ill usérat eh ?ﬁpms)‘\[ s&é’t g'lgltqg t'ﬁﬁ:tgol ltaf‘%wl n‘lg:jei-eli{;I ﬂtg ‘é;r)a\fp/%nuf acture
of the agents WBed ackbr-di ng 96 t helPr esehiChn- HEH Fbr t

wat er - swel | abl-epolyners—(N- ’i“”*mv"a! iyttt —eti—at-amt-me—esters and
their pol ycondensation products a Agent A 10 g ethyl acryl ate and 10 g
et hanol are wei ghed into a flask and eth | am gare cgad under
stirrindg® The?warmi n& %ol u- "tion i& 5a‘?lowéfgoto st%nd 7 r' % 5 %0fs to
termnate re&eu-en—-%a—Ag-eﬁ{—-B—i:e—gﬁﬁﬁ-yiﬂm-hamLe a6 157

et hanol anmi ne are reacted ypdflanghi raing at [err] for 15 hours. c) Agent C
a flask, 13 g 2- rT¥droxy ropyl {iate grad 101§ wgl argys |rred up
with 6.2 g et Banol antn® at roomteﬁrp at ure? The %ol ron is a | owed to
st and for 18 -het-s—to~tetf-hete—teacttrom
Y
Mathanol A
9 2,0 2 1,08 180 14 31,1 36,0
25
W ' Methanol A o
10 2,0 2 0,52 180 20 28,7 - 36,1
% Mathanol B
11 2,0 2 5,27 150 60 31,3 35,4
N -
P Ethanol €
12 2,0 2 2.4 150 30 27,3 33,6
Vergleichsbeispiel
45 Ethanol Ethanolamin
4 - 2,0 3,88 0,5 150 30 9,0 <
2,0 3,85 c,5 150 60 10,5
50
Beispiel 13
56 100 g des in Beispiel 3 eingesetzten wasserquellbaren Polymeren (G’ = 1800 N/m2) werden mit 5,05 ¢

einer Lésung aus 1,05 g der homogenisierten Suspension des Nachbehandlungsmittels D, 2,0 g Wasser und
2,0 g Methanol vermischt und im Umlufttrockenschrank erwérmt.



9 d) Agent D Preparation A which is a clear solution, is allowed to stand
for 14 days at roomtenperature. Dugggystybigyq Period, a fine white precipi-
tate forns which is soluble in alcohol or water. The honpgeni zed suspensi on
is used to treat the polyners. e) Agent E 100 g ethyl acrylate and 100 g
ethanol are mxed in a flask wwth 61 g ethanol ami ne under stirring; after
18 hours, the clear solution.is liberated fromvolatile conponents in a
rotary gvaporator at BPh#@dAungRperature of aperr] Bewenr pregsure of 20 nbar.
A highly viscous oil adiitch is slightdmp.turbid at £oewn tenperature and that
becomes waxy during s ing is obtajned. f) ,Agen 00 yl acrylate
are added to 61 g non(té‘g'[qﬂanol anm ne ﬁaJn&zoo r(rglﬁgt hgi#;? W t‘%ﬁlﬁ't: flask, and
the mxture is stirreg—for—8 hours—800—Trettanot——amd—14—g—25% pot assi um
met hyl atee sol ution are added into tiepfl askeasd sgsj7i ng iagsgonti nued for
80 hours. The re- sulting white precipitate is filtered off, stirred up in
500 M netha- nol, and filtered off once again. The filter cake is dried at
[err] and 25 nbar. 73.2 g of a white powder nelting between 195 and [err]

i s ob- tairBelspielddbiadént G 1000 m tetrahydrofuran are placed in a flask; 14
g 25% pHtas- sjium net hyl ate sol ution, 62 nonoet hanol am ne and 100 g et hyl
10 acryl at i?awgggga@va"ﬁm Polygcryjsgigre, gerer Garboxyiptuppen 2y 6 Mei%in reytralisipréan Foren vor-

e Re 0,2 his 0,8 i i , . .
conms. 0 ou i alEal e pm Ao VENA2. Stk e e

N\ 2,0 g Methanol wie in Beispiel 1 vermischt und in einem Umlufttrockenschrank erwarmt.
20
o
-~ Behandlungs- AUB Retention
% Beispiel mittel temp. zeit
' - (g) (*C) (min)  (g/g) (g/g}
30 FAVOR .- - - - - 9,3 41,9
N\
14 . 2,1 180 10 25,1 30,2
o 15 ' 4,2 160 10 26,4 34,5
16 4,2 150 15 28,2 34,1
40 Beispiel 17

1500 g wasserquellbares Polymer der KorngrdRe 0,15 bis 0,85 mm, hergestellt durch Polymerisation einer
29%igen L3sung von 70 Mol% Natriumacrylat, 30 Mol% Acrylséure und 0,17 Gew.% Trimethylol-propan-
triacrylat (bezogen auf Acryls#ure) mit einer Retention von 44,8 g/g und einer AUB von 7,2 g/g, werden in einem

45 Draismischer vorgelegt. In das bewegte Pulverbett wird eine L8sung aus 1,5 g Behandlungsmittel E, 30 g Was-
ser und 15 g Pyrrolidon-2 getropft. Die erhaltene Mischung wird in einem auf 210°C vorgeheizten Freifallmi-
scher erwarmt. Die Erwarmungszeiten, -temperaturen und Prifungsergebnisse sind in Tabelle 4 aufgelistet.
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‘bott om of the reactor. The supernatant solution is poured off, and the

vi scous pol ycondensate is |iberategpbsfymagheri ng vol atile conponents at 25
mbar and [err] Total amne: 2.8 mmol/g. 2) Treatnent of the water-swellable
pol ymers according to the present invention: Exanple 1 and 2 and
Conparative Exanple. 1 to 3: A water-swellable polynmer having the particle
size of 0.2 to ﬁEBEﬁﬁi_gbtained by polynerizing a 29% nononer sol ution of
90 nol -2 sodi um acrylate and 10 ol -% acrylic acid in the presence of
0.25%wt. trinethylolpro tr (rel et ignaci d) having
an absor bency (retentlon?QPE *%&ﬁ%'@rsol ut ?%%gof %é\gédﬁ; Sgnd an

absor bency under ‘| oad (AURERYf 6{8CY/ g. 100 g F/The wak¥9Lwel | abl e

pol ymer are placed in a EQQJmhqﬂgﬁ;_J4L;cup_and-aned-uﬂde+—5%+ong
stirring using a single- ?b”Ed do; str m xer with aftertreatnent agent,
wat er, and organic dilut =¥ ng agéﬂ ?gunts AJERPLIRRASS Table 1) within
about 3 mn. The m xture2Ps spreaa7|n a @l ass dish at a layer thickness of
5 to 10 mmand heated in % recirgghating air dryer. The.drying periods and
tenperatures as well as ? e test results are listed in Table 1. In
Conpar afi ve Exanpl es 1 t&03, et hdB8l ani ne and 8Pyéer ol ﬁgr@ used as

treat nent agent-. Tabl gpl Examg®at er D Iuenng 6 Agenss, i ne Tenp.
AUL Ret enti on No. (g) (g) ) (err) g/g)
wethanol  E | 10386 24,0 32 éH‘? 2.037:83 1.3
met hano) A 2 20 24 _ 320 roe— o 337
Egyparatlve Exanpl e net hanol et hanol am ne

Beispiel 18

100 g des in Beispiel 3 eingesetzten wasserquellbaren Polymeren wird mit einer L3sung aus 0,3 g Behand-
25 [ungsmittel G in 2,0 g Wasser und 2,8 g Methanol vermischt, in einer Glasschale ausgebreitet und fir 15 Min.
in einem Trockenschrank von 190°C gelagert. Das auf Raumtemperatur abgekiihite Produkt zeigt kein Blocken

beim Quelivorgang, eine AUB von 33,5 g/g und eine Retention von 37,7 g/g.

Beispiel 19
30
:\/ 100 g des in Beispiel 3 eingesetzten wasserquellbaren Polymeren wird mit einer [ 6sung aus 0,1 g Behand-
lungsmittel E in 2,0 g Wasser und 1,0 g Diacetin vermischt. Zur Trocknung wird das pulverformige Produkt fiir
15 Min. in einen auf 190°C vorgeheizten Trockenschrank gegeben. Nach dem Abkihlen wird eine AUB von
29,9 g/g gemessen.

Beispiel 20 -

N Eingesetzt wird ein vernetztes, wasserquellbares Polymer der KorngroBe 0,15 - 0,80 mm und der Zusam-
mensetzung entsprechend Beisplel 3. Das Polymere hat eine Retention von 35,5 g/g, eine AUB von 9,4 g/g
40  und eine Speichermodul von 2600 N/m2.
Eine Mischung aus 1,5 g Behandlungsmittel, hergestellt wie Behandlungsmittel A chne Verwendung von
Ethanol als Verdiinnungsmittel, 30 g Wasser und 30 g Diacetin, wird wie in Beispiel 17 mit 1500 g des pulver-
férmigen Polymeren vermischt und erwéirmt. Nach einer Behandlungszeit von 20 Min. bei 183 bis 185°C zeigt
das Polymere folgende Kenndaten:

45 Retention = 80,7 g/g
AUB = 31,19/g
G'= 5300 N/m2
Beispiel 21

80

100 g einer vernetzten Polyacrylsdure, deren Carboxylgruppén zu 70 Mol% in neutralisierter Form vor-
liegen, mit einer Retention von 47,5 g/g und einer AUB von 8,4 g/g, werden mit4,1 g der Behandlungsmischung
aus Beispiel 20 behandelt und 10 Min. in einem auf 240°C vorgeheizten Trockenschrank in 3 mm Schichtstérke

gelagert. Das gewonnene Polymere hat sine Retention von 35,5 g/g und eine AUB von 24,4 g/g.
55 '
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1 2.0 2.8 0.5 10 190 6.9 WU\TQO

7.5 40. 7 met hanol gl ycerol 2 gp@st4724B%- 8
190 8.2 381" 60 190 8.6 mmﬂr@uﬂﬁ,ﬂm‘%
2.8 p .0ta qu 190 13.8 37.9 Exanples 3cto

havi ng t he %;'?'é WPPLPR® 0. 15 to 0.8 nm obtained by sol vent pol yrerization

as in Exa S{,S of 70
o1 - 96 of Z%F"**M sphdad oI RHGE o Bedsalien A oEPORTER. OR. 3 £ RUPLITE,
retention o 39 549/¢g and an AUL of 7.6 g/qg. 100 g of this powdery polyner
are mxed @s pdivefaRges Rosrpiinbritts) fr WadsAGSFIRbigRIGRAS Bilsk @mefwaags#quma.teﬁ%uwahe
treat ment conginigen PolyrAdtSl efn@iBith dufth Hbrstliehiufid Erwirv@R eihd? MiBah&, bebtehend aks100 8B 2
Exam WAt er Dnlwesigitens eirfsg @asserhizgNBaren carboxyijRupenhdiiden PolfRetiréidas thithdddtens 0,2 Byuiva- ( 9)
(9) (41 n)  lente Carbayifirlppet B0 300 Gew(-IV epthalf &b BRSUHis 98 Mol%in Beutralisiefter Form vorlie§en30
15 180 a) 0,603 bi8 5 Gew.dIT, bavorretio A6 bik 2 Gew.-TE NHydrdXialRyl)p-(Meth)- Algnirestern uhdoder
180 28. 6 BY0,801 disisGewl-TI Devorugt0,05 b 235ew.-Tl, Polyk@ndedsation@Podukten von a) id 90
32.6 38. 1 Exanp! bs $GawyJ1 Wasséruphe wat er - swel | abl e pol yner used in Exanple
3 are mixed wi 1l 02 bisi0@evoH elpes mit Wa eng%tharQB organigehap, Yesginnyngsmitiels) dgg beim Er-
2-pyrrobi - dons;%mq;zéa%wg%ggzww err;sech& b eﬁtscmgr? \t/ ; erremgsmltttells das beim Er-

I ] N 1 -
AUL Re | hﬁ‘fé Pgs ey Qige refingy

wérmen der Mischurig nicht verdampf
Y 2. Pulverférmiges Absorptionsmittel nach Anspruch 1, dadurch erhalten, dal man die Mischung nach An-
20 spruch 1 auf 100 bis 250°C, bevorzugt auf 150 bis 210°C, erwarmt.
— 3. Pulverfdrmiges Absorptionsmittel nach Anspruch 1 und 2, dadurch erhalten, da® man am Stickstoffatom

durch Hydroxi-C,-Cg-alkylgruppen substituierte B-(Meth)-Alaninester verwendet.

4. Pulverformiges Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch erhalten, da man N-(Hy-
droxnalkyl)-substltulerte ﬁ-(Math)Alamn-C,-Ce-alkerster oder -C4-Ce-hydroxialkyl-ester verwendet.

5. Pulverfirmiges Absorptlonsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch erhalten, dakR man was-
serldsliche Polyamide von N-(hydroxialkyl)B-(Meth-)Alaninestern verwendet.

30 6. Pulverférmiges Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch erhalten, da man was-
\/ serliisliche Polyamidether von N-(hydroxialkyl)p-(Meth-)Alaninestern verwendet.

7. Pulverformiges Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 - 6, bei dem wenlgstens 80 Mol% des Po-
lymeren neutralisiert sind.
35
Patentanspriiche fiir folgenden Vertragsstaat : GR

N 1. Verfahren zur Herstellung eines pulverfdrmigen Absorptionsmittels fiir wéssrige Fliissigkeiten auf Basis
eines wasserquellbaren, pulverfdrmigen Polymers, dadurch gekennzeichnet, daR diese erhéitlich sind
40 durch Herstellen und Erwarmen einer Mischung, bestehend aus 100 Gew.-Tl wenigstens eine wasser-
quellbaren carboxylgruppenhaltigen Polymeren, das mindestens 0,2 Aquivalente Carboxylgruppen pro
100 Gew.-Tl enthiilt, die zu 50 bis 99 Mol% in neutralisierter Form vorliegen
mit
a) 0,001 bis 5 Gew.-Tl, bevorzugt 0,05 bis 2 Gew.-T1, N-(Hydroxialkyl)B-(Meth)- Alaninestern undfoder
45 b) 0,001 bis 5 Gew.-Tl, bevorzugt 0,05 bis 2 Gew.-Tl, Polykondensationsprodukten von a) in
¢) 0,1 bis 5 Gew.-Tl Wasser und
d") 0,2 bis 10 Gew.-Tl eines mit Wasser mischbaren organischen Verdiinnungsmittels, das beim Er-
wiarmen der Mischung verdampft und/oder
d2) 0,2 bis 10 Gew.-Tl eines mit Wasser mischbaren organischen Verdiinnungsmittels, des beim Er-
50 wérmen der Mischung nicht verdampft.

2, \Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet, da man die nach Anspruch 1 erhaltene Mischung
auf 100 bis 250°C, bevorzugt auf 150 bis 210°C, erwarmt.

ss 3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB man am Stickstoffatom durch Hydroxi-
C4-Ce-alkylgruppen substituierte B-(Meth)-Alaninester verwendet.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daR man N-(Hydroxialkyl)-sub-
stituierte B-(Meth)Alanin-C4-Ce-alkylester oder -C;-Cg-hydroxialkylester verwendet.
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190
20

e Pt Ex:gbﬁ%,l,%zﬁp,ﬂ%fand COWJM“ MU!'@W The

m xture is prepared with 100 g pol yner accordlng to Exanple 3, t

34.
36.
36.
35.
33.
150

CD-hI—‘OHO

1800

Exanpl e 1310 ’%'8?“1’%

condi ti ons trea nent nt t er and |ods
.*r. gren nac %\E Ei Ee %mﬁré# %\msger{ﬁsh rf’?

s ok R T i L el i
m n

°"Eﬁﬂ (9) [err]

% 9/ 8) Verfahr@h Bch Sindm der Andpriiche 1 bis 4, dadurch g%k&gzeich R dak man wasseriBSliche Foly- 9
met hanol amidetir 80n -N%y@mmalkygﬁ-(Meth-)Alanm?stelrﬂ-ver 10 30. 3
nmet hanol A9 180 14 31.1
met haio| Verfahrgp degh em@ @rAnsprgche 1-6, dadurcjn_ g§@ennze!pmt. daB man wenigglens 80 Nlol% des
net hanol P°'V"‘°E“1‘!““3“323|’O 2 5 27 150 60 31.3
et panol 4 150 27.3
Corrpa?a‘l“PVE"E%&W“&'%Q%&%Y““W?FMn5? am ne 4 3 85 0.5

[err] ar

g gy gm sw}g@&hw@s e hputetens

B e R T LT 2o

sch es e e aus
suspenston of qté‘fll'}a n c£r§ p‘fn?éq Q“ P me ?Jns C.2 Aquivalents Carboxylgruppen pro

'\./.
o

100 Gew.-Tl enthélt, die zu 50 bis 99 Mol% in neutrahslerter Form vorliegen
mit
a) 0,001 bis 5 Gew.-Tl, bevorzugt 0,05 bis 2 Gew.-Tl, N-(Hydroxialkyl)s-(Meth)- Alaninestern und/oder
b) 0,001 bis 5 mew,-Tl, bevorzugt 0,05 bis 2 Gew.-Tl, Polykondensationsprodukten von a} in
¢) 0,1 bis 5 Gew.-Tl Wasser und
d) 0,2 bis 10 Gew.-Tl eines mit Wasser mischbaren organischen Verdiinnungsmittels, das beim Er-
wérmen der Mischung verdampft und/oder
d?) 0,2 bis. 10 Gew.-Tl eines mit Wasser mischbaren orgamschen Verdimnungsmttels. das beim Er-
2% wirmen der Mischung nicht verdampft

2, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzenchnet dal!. man die nach Anspruch 1 erhaltene Mischung
auf 100 bis 250°C, bevorzugt auf 150 bis 210°C, erwirt.

3. \Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzsichnet, dak man am Stickstoffatom durch Hydroxi-
C4-Cg-alkylgruppen substituierte p-(Neth)-Alaninester verwendet.

4. \Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daR man N-(Hydroxialkyl)-sub-
stitulerte B-(Meth)Alanin-C,-Cg-alkylester ader -C,-Cg-hydroxialkylester verwendet.

35 §. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daR man wasserlstiche Poly-
amide von N-(hydroxialkyl)p(Meth-)Alaninestern verwendet.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dal man wasserldsliche Poly-
amidether von N-(hydroxiatkyl)p(Meth-)Alaninestern verwendet.

40
7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 8, dadurch gekennzeichnet, dal man wenigstens 80 Mol% des
Polymeren neutralisiert.
5 Claims

Claims for the following Contractlng States : AT, BE, CH, DE, DK, FR, GB, IT, LU, LI, MC, NL,
PT, SE

so 1- Apowdery absorbent for aqueous liquids based on a water-swellable powdery polymer, obtainable by
manufacturing and heating a mixture consisting of 100 parts by weight of at least one water-swellable
carboxyl-groups-containing polymer comprising atleast 0.2 equivalents of carboxyl groups per 100 parts
by weight which are neutralized to the extent of 50 to 99 mol-%,
a) 0.001 to 5 parts by weight, preferably 0.05 to 2 parts by weight of N-(hydroxyalkyl)p-(meth)-alanine
55 esters and/or
b) 0.001 to 5 parts by weight, preferably 0.05 to 2 parts by weight of polycondensation products of a)
in
c) 0.1 to 5 parts by weight of water and
d?) 0.2 to 10 parts by weight of a water-miscible organic diluting agent which evaporates on heating
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and 2.0 g nethanol and heated in a recirculating air drying oven.

et e Ty Mmoo |

36.7 2350 Exapple 14 to 16 100 g of a cross-tinked pdl yacrylic
aci d whose car ur % i, zed e ext.ent of

t, i, t,
60 i -% and Wil it g s PPl mogPe §En Gutrb et i bl AnE R GR
922, a product B em sche Fabri k Stockhausen GrbH, Krefeld, FRG are

m xed Wi thga ﬁfalpbwde%bwrbem@w@twmé\omma anat.w@ﬁ&hmaﬂdc&mﬁ.g%m hanred as
in Exanpl e 1 grsb-bgrt@sblyt150io2ree With recircu- lating air. Exam

Agent Tenp. Time AUL Retention (9) (err) (mn) (g/9) (g/9)
FAVOR 3.. The powdery absorbent according to ofir®1 andzppbgine_gzpy using B-(methpalgnine egtgrg substituted 1
25.1 0.2 1% the nitrogen atonpby hydrexy-Cq-Ce-alkyl groyps. 26, 4 34.5 16 4, 2 150

I f th I
e £ o e At

mol - % sodi um AeF g?:rrf/ %wt. of tri-

met hyl ol - ps.opmeowermmeattaemémk@anym oiava..aemh b&gm bylsing Fateri@Iuble polyatiies
retenti®n of - (Rydexghighp(mem-)dbdine@bters. 2 9/ g are filled in a Drais- mxer. A
solution of 1.5 g Agent E, 30 g water, and 15 g 2-pyrro- lidone is added

dropwi se i Bt OTWMWQMWIWWW plaima 1 fo.4 obtained by using water-soluble polyamide
\/ ethers of N-(hydroxyalkyl)p-(meth-)alanine esters.

20 7. The powdery absorbent according to any one of claims 1 to 6 in which at least 80 mol-% of the polymer
I\ are neutralized.

Claims for the following Contracting State : GR

25 1. Aprocess for the production of powdery absorbents for aqueous liquids, which absorbents are based on
a water-swellable powdery polymer, characterized in that they are obtainable by manufacturing and heat-
ing a mixture consisting of 100 parts by weight of atleast one water-swellable carboxyl-groups-containing
polymer comprising at least 0.2 equivalents of carboxyl groups per 100 parts by weight which are neu-
tralized to the extent of 50 to 99 mol-%,
30 with
/\/ 2) 0.001 to & parts by weight, preferably 0.05 to 2 parts by weight of N-(hydroxyalkyl)p-(meth)-alanine
esters and/or
b) 0.001 to 5 parts by weight, preferably 0.05 to 2 parts by weight of polycondensation products of a)
in
35 c) 0.1 to 5 parts by weight of water and
d") 0.2 to 10 parts by weight of a water-mlscible organic diluting agent which evaporates on heating
C the mixture and/or
N d?) 0.2 to 10 parts by weight of a water-miscible organic diluting agent which does not evaporate on
heating the mixture.

2, The process according to claim 1 characterized in that the mixture obtained according to claim 1 is heated
to 100 to 250°C, preferably to 150 to 210°C.

3. The process according to claim 1 and 2 characterized in that B-(meth)-alanine esters substituted at the
. nitrogen atom by hydroxy-C,-Ce-alkyl groups are used.

4. The process according to any one of claims 1 to 3 characterized in that N-(hydroxyalkyl)-substituted -
(meth)alanine-C4-Cg-alkyl esters or -C;-Cg-hydroxyalkyl esters are used.

5. The process according to any one of claims 1 to 4 characterized in that water-soluble polyamides of N-
(hydroxyalkyl)p-(meth-)alanine esters are used.

6. The process according to any one of claims 1 to 4 characterized in that water-soluble polyamide ethers
of N-(hydroxyalkyl)g-(meth-)alanine esters are used.

85 7. The process according to any one of claims 1 to 6 characterized in that at least 80 mol-% of the polymer
are neutralized.
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~ 2100C. The heating-up peri ods and RS Plages as wel | as t he
are listed in Table 4. Table 4 Tine Terrperature lll I”ll ”liljD Ii
Ret enti on (g/ g) c

heati ng-u p%mraé gorébo iollowlng Coftﬁct‘lpggat[g Es

gg 6 50 forthe productlon og po! absorbents4fo u u |ds hl Qts are b
Ilable powder pol ra erized in th he a al
wat er - swel | abE,u :g b ’ E m

g Agent Gin qrﬁla ro 'ﬁerqbé( y ig
a glass dish g dstgmeg ,{tgfsa g)ﬁlldlg, oven at err he product
cool ed to roogus enpera- ture does not bl ock during swel I [ ng, "has an AUL of
33.5 g/ @ and a d)eH@Is § purts®f welght, prefbrebly 0105 & FParts thvelbhilbr B-(9rokyaRyl)p-(meth)-alanine
wat er - swel | abl aselapgrer used in Exanple 3 are mixed with a solution of 0.1
g Agent E in 2.4)0.gomes gartsdg deight (prederahiyc00nsite 2parts by déight fipolgidovidengatipnprixnste sfa)t he
powdery productinis placed in a drying oven preheated to [err] An AUL of
29.9 g/ g i s nmeadbd b rafts by waightdf watgr anBxanpl e 20 A cross-1i nked,
wat er - s#el | abl ed‘)ma'#tyr’r@PafhéviwﬁlghttoﬁﬂeWWmlﬁclbleergamzellumg agent Whiplevgo@alesAmhaating t he
corrp05|t|on acdbe niky aﬂ@!OfExa le 3 is used. The ynmer has a retention of
5 g/g, an AR Qs togd0 paris/by ‘”a'ﬂ'ﬂ ofa watesmisgible,opaae G@t'vﬂagzrﬁub'ffevqef nok eYRPQR| 08 of
]\/ g prepar at iSAN9 thembfYEt ur ed as Agent A wi t hout

20 2. The process according to claim 1 characterized in that the mixture obtained according to claim 1 is heated
to 100 to 250°C, preferably to 150 to 210°C.

3. The process according to claim 1 and 2 characterized in that p-(meth)-alanine esters substituted at the
nitrogen atom by hydroxyC-Cg-alkyl groups are used. :
% 4. The process according to any one of claims 1 to 3 characterized in that N-(hydroxyalkyl)-substituted p-
{meth)alanine-C;-Cg-alkyl esters or -C1-c.-hydroxyalkyl esters are used.
5. The process according to any one of claims 1 to 4 charactenzed in that water-soluble polyamides of N-
(hydroxyalkyl)p-(meth-)alanine esters are used.
30
‘\/ 6. The process according to any one of claims 1 to 4 characterized in that water-soluble polyamide ethers
of N-(hydroxyalkyl)B-(meth-)alanine esters are used.
7. The process according to any one of claims 1 to 6 characterized in that at least 80 mol-% of the polymer
35 are neutralized.
N Revendications

40 Revendications pour les Etats contractants sulvants : AT, BE, CH, DE, DK, FR, GB, IT, LU, LI,
MC, NL, PT, SE

1. Agent d’absorption pulvérulent pour des liquides aqueux, & base d'un polymére pulvérulent, gonflable &
I'eau, que I'on peut obtenir par la préparation et le chauffage d'un mélange, constitué de 100 parties en
45 poids d"au moins un polymére contenant des radicaux carboxyle, gonflable & I'eau, qui contient au moins
0,2 équivalent de radicaux carboxyle par 100 parties en poids, qui se présentent pour 50 2 99% molaires
sous forme neutralisée
a) 0,001 & 5 parties en poids, de préférence 0,05 & 2 parties en poids, d'esters N-(hydroxyalkyl)p-
(méth)-alaniniques et/ou '
50 b) 0,001 & 5 parties en poids, de préférence 0,05 & 2 parties en poids, de produits de polycondensation
de a) dans
c) 0,1 & 5 parties en poids d'eau et
d') 0,2 a 10 parties en poids d’un diluant organique, miscible 4 'eau, qui s’évapore au cours du chauf-
fage du mélange et/ou
55 d?) 0,2 & 10 parties en poids d'un diluant organique, miscible & I’eau, qui ne s'évapore pas au cours
du chauffage du mélange.

2. Agent d'absorption pulvérulent selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on obtient en chauffant
le mélange selon la revendication 1 & une température de 100 & 250°C, de préférence 150 & 210°C.
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ét han6l used as diluent, 30 g water and 30 ¢ diacetin |E' Gkd, bed
in Exanple 17 with 1500 g of the powslgsy 7zppaymer and he mrm ng ﬂm)
treatment period of 20 mn at 183 to [err] the pol ymer has ¢ ha oW

characteristi Reten ey =
£ 300 £ eryiont sy %g@ 0 o ol Toptipntpor
car bo[xﬁtréroué?gﬁ ety T A Rl

47.5 g/ g and an L of 8.4 g/g, are treated with 4.1 g of the t reat nent

m xture accar Qg d'hitorpbichpl & uleridsuhat I'Srle Qlichidndib déd réveiditatidnB | £% Baa%eried ende Gl N
a dryi ng oven rpstempadratlisdton deif)(heth)dianinatedd dikyle. en The, alathairogalkyidny0yEy; 4 Bubstita-
retention of 3JionS-(gtgxyakgiqay AUL of 24.4 g/g. 17 CLAI MS for the
Contracting States: AT, BE CH DE DK FR GB, IT, LU LI, MC N, PT, SE
1. A powslerdy &SQ%FB@HTP“?"(H“'VQ&'G@GW Iupeqyplepnaye-desrevendications-h 4. caracifesd egise gu'on
powdery pol yméPbtiegipardptiisgticadepolvarpdngpoleiiasfantlced Aastere iltydgposihsingpislaniniques.

- consi sting éDf 919 d'B o}pﬁmﬂ%lvxyﬁl rqgglonqtme eILcﬁﬂl?edngg nﬁ@t‘gﬂs VPLJ&% n ¢
car boxyl - groug btﬁ& r%tgila i #& %%\f]v\grﬁﬁl \Aﬂdbn’gd‘ﬂ' rjaﬁé" &Hf‘extent

car boxyl groupg parts Ich are neutral 7

of 50 td599 erI % a) 0. 001 to 5 parts by weight, preferably 0. 05 to 2
parts by wetl.glngematrabdoplionculestiient kuplat[ aneqlieidrduie Hesaévamiicatione $ 4 € caracdiisé @vce 'au
0.001 to 5 parmiainsisg% wolaigistdy pelynefesonlvieytrallsé8S t o 2 parts by wei ght of
pUcondensatlon products of a) inc) 0.1 to 5 parts by weight of water and
[efT] 0.2 t Reveodipatians poyr Kitatdentradtant splbyapt @GR sci bl e organic dil uti ng agent
whi ch evaporates on heating the mxture and/or d2) 0.2 to 10 parts by
V\k—l/ght of al Weﬁ“é’édérﬁeﬂﬁpﬂf’t@“dl"%%ﬂ‘@ ahpqrriien érulent pour des liquides aqueux, & base d'un poly-

mére pulvérulent, gonflable'a I'eau, caractérisé en ¢e que ceux-ci peuvent s’obtenir par la préparation et
le chauffage d’un mélange, constitué de 100 parties en poids d"au moins un polymére contenant des ra-
dicaux carboxyle, gonflable & I'eau, qui contient au moins 0,2 équivalent de radicaux carboxyle par 100
parties en poids, qui se présentent pour 50 4 99% molaires sous forme neutralisée
a) 0,001 & § parties en poids, de préférence 0,05 & 2 parties en poids, d’esters N-(hydroxyalkyl)p-
(méth)-alaniniques et/ou
b) 0,001 & 5 parties en poids, de préférence 0,05 4 2 parties en poids, de produits de polycondensation
de a) dans
c) 0,1 a 5 parties en poids d'eau et
\_/ d?) 0,2 & 10 parties en poids d'un diluant organique, mlscrble & l'eau, qui s’évapore au cours du chauf-
fage du mélange et/ou
d?) 0,2 & 10 parties en poids d'un diluant organique, miscible 2 I'eau, qui ne s'évapore pas au cours
du chauffage du mélange.

30

35

2. Procédé suivant la revendication 1, caractérisé en ce que I'on chauffe le mélange obtenu suivant la re-
vendication 1 & 100-250°C, de préférence 150 &4 210°C.

3. Procédé suivant les revendications 1 et 2, caractérisé en ce que I'on utilise des esters p-(méth)-alanini-
40 ques substitués par des radicaux hydroxyalkyle en C,-Cq sur 'atome d’azote.

4. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 & 3, caractérisé en ce que {'on utilise des B-
{méth)alaninates d’alkyle en C;-Cg ou d’hydroxyalkyle en C;-Cg & substitution N-(hydroxyalkylique).

& 9 Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce que I'on utilise des polya-
mides solubles dans I'eau d'esters N-(hydroxyalkyl)p-(méth)alaniniques.

6. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce que I'on utilise des éthers
polyamidiques solubles dans I'eau d’esters N-(hydroxyalkyl)p-(méth)alaniniques.

Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 & 6, caractérisé en ce que I'on neutralise au moins
80% molaires du polymére.

Revendications pour I’Etat contractant suivant : ES
5 4. Procédé de préparation d'un agent d’absorption pulvérulent pour des liquides aqueux, & base d'un poly-
meére pulvérulent, gonflable & 'eau, caractérisé en ce que ceux-ci peuvent s’obtenir par la préparation et
le chauffage d’'un mélange, constitué de 100 parties en poids d’au moins un polymére contenant des ra-
dicaux carboxyle, gonflable & I'eau, qui contient au moins 0,2 équivalent de radicaux carboxyle par 100
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agent” whi ch does not evaporate on heating the mxture.
absorbent according to claim1 obt gplagqhmBheat- I ng tl', I ma ,I Il", ng
toclaiml to 100to[err] preferablyto 150 to [err] 3.*

b b d 1 h I
2Stsgir‘seghb2tclc%rj%§n i easlan gl anﬁou érence%};g%yp?%ﬁgﬁ ;ﬁr.e:rerimt lé%% aal alm-ne
RPN AR }1?@%%"3 R A C'a'h f,a o e by

ia o ers&.&su eei%!' rétich \Ag{@}yda 6{% Eﬂ;-{vgﬂs &h um%pﬁly enSatiof’

or [errf hydr o e ent according to any one

of clains 1 tog pbg Ar6hn pYidd el Gt water-sol ubl e pol yam des of

N- (hydr oxyal kylg 021D prEiBy oA poidd U ldIRinFdafibse, miBoibleAVSau) Qe EVapora AER0rE Al Ehaut-
according to anggeqme,ae,fge@{/aj ms 1 to 4 obtained by using water-soluble

pol yam fde et herdg ocfa 18-paligsleropoids d'ah Hilubit @fgadiquaphibeijedd IR, 6l ne $'E\dipcre pak au Ehi@s
powdery absor benthaatfageddmaignge0 any one of clainms 1 to 6 in which at |east

80 nol -%of the olymer are neutralized.
é suivant la revendication 1, caractérisé en ce que I'on chauffe le mélange obtenu suivant la re-

vendlcatlon 1 & 100-250°C, de préférence 150 & 210°C.

15
3. Procédé suivant les revendications 1 et 2, caractérisé en ce que 'on utilise des esters p-(méth)-alanini-

ques substitués par des radicaux hydroxyalkyle en C,-Cg sur ['atome d’azote.

4. Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 & 3, caractérisé en ¢e que l'on utilise des B-
N\
(méth)alaninates d'alkyle en C4-Cg ou d’hydroxyalkyle en C4-Cg & substitution N-(hydroxyalkylique).

C

Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce que l'on utilise des polya-
mides solubles dans 'eau d'esters N-(hydroxyalkyl)p-(méth)alaniniques.

6. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce que I'on utilise des éthers
25 polyamidiques solubles dans I'eau d’esters N-(hydroxyalkyl)p-(méth)alaniniques.

7. Procédé suivant 'une quelconque des revendicati ions 1 a6, caractérisé en ce quel'on neutralise au moins
80% molaires du polymére.
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