
(57)【要約】

ポリオレフィンの製造中に樹脂特性を制御する方法を提

供する。本発明の方法は、或るポリマーグレードから別

のポリマーグレードへ移行する際、又は定常状態の製造

における障害の間に、製造不調又は規格変化に迅速に対

応して格外又は転移ポリマー物質を最少にするように樹

脂流動特性を制御するために、二次プロセス変数と組み

合わせた反応温度の連携操作を用いる。
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 反 応 器 中 で の 重 合 反 応 に お け る ポ リ マ ー の 樹 脂 流 動 特 性 を 調 節 す る 方 法 で あ っ て 、 前 記
反 応 器 が 該 反 応 器 中 に 初 期 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 有 し 、 前 記 ポ リ マ ー が 規 定 さ れ た 樹 脂
流 量 値 を 有 し 、 前 記 反 応 器 の 初 期 反 応 温 度 と は 異 な る 規 定 さ れ た 反 応 温 度 下 で 生 成 さ れ る
方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 反 応 器 の 初 期 反 応 温 度 を 、 規 定 さ れ た 高 い 反 応 温 度 を 超 え る 温 度 ま で 又 は 規 定 さ れ た 低
い 反 応 温 度 未 満 の 温 度 ま で 変 化 さ せ 、 そ し て 同 時 に 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て 規 定
さ れ た 樹 脂 流 量 値 に 向 か っ て ポ リ マ ー の 平 均 樹 脂 流 量 値 を 移 動 さ せ 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ マ ー の 平 均 樹 脂 流 量 値 が ポ リ マ ー の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 に 近 づ く に つ
れ て 、 ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 段 階 が 、 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て 温 度 設 定 値 を 徐 々 に
移 動 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 段 階 が 、 反 応 温 度 を 迅 速 に 移 動 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １
に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 前 記 温 度 を 段 階 的 に 移 動 さ せ る 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 変 化 さ せ た 後 に 、 ポ リ マ ー の 平 均 樹 脂 流 量 値 が ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ
れ た 樹 脂 流 量 値 の 許 容 範 囲 内 に 入 る ま で 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 維 持 す る 段 階 を さ ら に 含
む 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
　 前 記 規 定 さ れ た 反 応 温 度 が 反 応 器 の 初 期 反 応 温 度 よ り 低 く 、 そ し て 該 初 期 反 応 温 度 を 変
化 さ せ る 段 階 が ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 い 温 度 ま で 前
記 反 応 温 度 を 低 下 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
　 前 記 反 応 器 の 初 期 反 応 温 度 を 、 ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 約 １ ～ ３ ℃ 低
い 温 度 ま で 低 下 さ せ る 、 請 求 項 ６ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ８ 】
　 前 記 規 定 さ れ た 反 応 温 度 が 反 応 器 の 初 期 反 応 温 度 よ り 高 く 、 そ し て 該 初 期 反 応 温 度 を 変
化 さ せ る 段 階 が ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 い 温 度 ま で 前
記 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ９ 】
　 前 記 反 応 器 の 初 期 反 応 温 度 を 、 ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 約 １ ～ ３ ℃ 高
い 温 度 ま で 上 昇 さ せ る 、 請 求 項 ８ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ０ 】
　 前 記 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 段 階 の 後 に 、 反 応 器 中 の 気 体
組 成 を 変 え て ポ リ マ ー の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 に 又 は 該 流 量 値 付 近 に 平 均 樹 脂 流 量 値 を 維
持 す る 段 階 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ １ 】
　 反 応 器 中 で の 重 合 反 応 に お け る ポ リ マ ー の 樹 脂 流 動 特 性 を 調 節 す る 方 法 で あ っ て 、 前 記
ポ リ マ ー が 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 し 、 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 規 定 さ れ た 気 体 組 成 下
に 生 成 さ れ る 方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 の 少 な く と も 約 － ０ ． ５ ℃ ～ 最 大 で 約 － ２ ０ ℃ ま
で 反 応 器 の 反 応 温 度 を 低 下 さ せ 、 そ し て 同 時 に 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て 規 定 さ れ
た 樹 脂 流 量 値 を 有 す る ポ リ マ ー を 生 成 し 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ マ ー の 平 均 樹 脂 流 量 値 が ポ リ マ ー の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 に 近 づ く に つ
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れ て 、 ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 １ ２ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 低 下 さ せ る 段 階 が 、 ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 約 １ ～ ３
℃ 低 い 温 度 ま で 反 応 器 の 反 応 温 度 を 低 下 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ３ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 段 階 の 後 に 、 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て ポ リ マ ー の 規
定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 に 又 は 該 流 量 値 付 近 ま で 平 均 樹 脂 流 量 値 を 維 持 す る 段 階 を さ ら に 含 む
、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ４ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 段 階 の 後 に 、 規 定 さ れ た 反 応 温 度 付 近 ま で 反 応 温 度 を 移 動 さ
せ て 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 付 近 に 平 均 樹 脂 流 量 値 を 維 持 す る 段 階 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 １
１ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ５ 】
　 前 記 気 体 組 成 が 水 素 及 び α オ レ フ ィ ン １ 種 類 以 上 か ら な る 群 よ り 選 ば れ る 気 体 を 含 み ；
そ し て 前 記 気 体 組 成 を 変 化 さ せ る 段 階 が 反 応 器 中 へ の 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 低 減 さ せ る
こ と を 含 む 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ６ 】
　 前 記 気 体 組 成 が 水 素 を 含 み 、 そ し て 前 記 気 体 組 成 を 変 化 さ せ る 段 階 が 反 応 器 中 へ の 水 素
ガ ス の 流 量 を 低 減 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １ ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ７ 】
　 前 記 気 体 組 成 が α オ レ フ ィ ン を 含 み 、 そ し て 前 記 気 体 組 成 を 変 化 さ せ る 段 階 が 反 応 器 中
へ の α オ レ フ ィ ン ガ ス の 流 量 を 増 加 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 １ ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ８ 】
　 前 記 重 合 反 応 が 気 相 重 合 を 含 む 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ９ 】
　 前 記 反 応 器 が 流 動 床 を 含 む 、 請 求 項 １ ８ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ０ 】
　 前 記 重 合 反 応 が 溶 液 重 合 を 含 む 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ １ 】
　 前 記 重 合 反 応 が ク ロ ム 基 剤 触 媒 系 の 使 用 及 び 反 応 器 中 へ の 酸 素 の 加 減 を 含 み 、 そ し て 該
酸 素 の 流 量 を 変 化 さ せ て ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 付 近 に 平 均 樹 脂 流 量 値 を
維 持 す る 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ２ 】
　 前 記 重 合 反 応 が チ タ ン 基 剤 触 媒 及 び 助 触 媒 の 使 用 、 及 び 設 定 さ れ た モ ル 比 で の 反 応 器 中
へ の 水 素 及 び α オ レ フ ィ ン の 流 入 を 含 み ； そ し て 反 応 器 中 へ の 水 素 、 α オ レ フ ィ ン 、 又 は
そ の 両 方 の 流 量 を 変 化 さ せ て ポ リ マ ー に 対 し て 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 付 近 に 平 均 樹 脂 流 量
値 を 維 持 す る 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ３ 】
　 前 記 反 応 温 度 及 び 気 体 流 量 の 少 な く と も 一 方 を 、 コ ン ピ ュ ー タ ー 制 御 シ ス テ ム に よ り 変
化 さ せ る 、 請 求 項 １ １ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ４ 】
　 前 記 反 応 温 度 及 び 気 体 流 量 の 少 な く と も 一 方 を 、 手 動 に よ り 変 化 さ せ る 、 請 求 項 １ １ に
記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ５ 】
　 反 応 器 中 で の 重 合 反 応 に お け る ポ リ オ レ フ ィ ン の 樹 脂 特 性 を 制 御 す る 方 法 で あ っ て 、 前
記 ポ リ オ レ フ ィ ン が 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 し 、 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 規 定 さ れ た 気
体 組 成 下 に 生 成 さ れ る 方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 少 な く と も 約 ０ ． ５ ℃ ～ 最 大 で 約 ２ ０
℃ 高 く な る ま で 反 応 器 の 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ 、 そ し て 同 時 に ポ リ オ レ フ ィ ン が 規 定 さ れ た

10

20

30

40

50

(3) JP 2006-500458 A 2006.1.5



樹 脂 流 量 値 を 有 し て 生 成 さ れ る よ う に 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ マ ー の 平 均 樹 脂 流 量 値 が ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 に 近 づ
く に つ れ て 、 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ
る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ２ ６ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ る 段 階 が 、 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 約
１ ～ ３ ℃ 高 い 温 度 ま で 反 応 器 の 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 ２ ５ に 記 載 の 方
法 。
【 請 求 項 ２ ７ 】
　 目 標 と す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し そ し て 反 応 器 中 で の 重 合 反 応 に お け る 格 外 ポ リ オ レ
フ ィ ン を 低 減 す る 方 法 で あ っ て 、 前 記 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン が 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 し
そ し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 規 定 さ れ た 気 体 組 成 下 に 生 成 さ れ る 方 法 に お い て 、 下 記 の
段 階 、 す な わ ち 、
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 を モ ニ タ ー し そ し て 該 平 均 樹 脂 流 量 値 を 目
標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 と 比 較 し 、
　 前 記 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 の 適 切 な 範 囲 外 に あ る 平 均 樹 脂 流 量 値
を 検 出 後 に 、 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 少 な く と も 約 ０ ． ５ ℃
～ 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 低 下 さ せ 、 そ し て 同 時 に 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量
を 変 え て 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を
有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 が 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流
量 値 に 近 づ く に つ れ て 、 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応
温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ２ ８ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 低 下 さ せ る 段 階 が 、 前 記 反 応 器 の 反 応 温 度 を 、 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て
規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 約 １ ～ ３ ℃ 低 い 温 度 ま で 低 下 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項 ２ ７ に 記
載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ９ 】
　 目 標 と す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し そ し て 反 応 器 中 で の 連 続 重 合 反 応 に お け る 格 外 ポ リ
オ レ フ ィ ン を 低 減 す る 方 法 で あ っ て 、 前 記 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン が 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を
有 し そ し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 規 定 さ れ た 気 体 組 成 下 に 生 成 さ れ る 方 法 に お い て 、 下
記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 を モ ニ タ ー し そ し て 該 平 均 樹 脂 流 量 値 を 目
標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 と 比 較 し 、
　 前 記 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 の 適 切 な 範 囲 外 に あ る 平 均 樹 脂 流 量 値
を 検 出 後 に 、 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 高 い 反 応 温 度 よ り 少 な く と も 約 ０ ．
５ ℃ ～ 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 く な る ま で 又 は 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 低 い 反 応
温 度 よ り 少 な く と も 約 ０ ． ５ ℃ ～ 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 く な る ま で 反 応 温 度 を 移 動 さ せ 、 そ し
て 同 時 に 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 変 え て 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て 二 次 ポ リ オ レ フ
ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 が 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流
量 値 に 向 か っ て 移 動 す る に つ れ て 、 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向
か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ３ ０ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 段 階 が 、 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 約
１ ～ ３ ℃ 高 い 温 度 又 は 約 １ ～ ３ ℃ 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る こ と を 含 む 、 請 求 項
２ ９ に 記 載 の 方 法 。
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【 請 求 項 ３ １ 】
　 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン か ら 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン へ の 転 移 の 間 に わ た る 反 応 器 中 の 重 合 反 応
に お け る 格 外 ポ リ オ レ フ ィ ン を 低 減 す る 方 法 で あ っ て 、 前 記 一 次 及 び 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン
が そ れ ぞ れ 規 定 さ れ た 樹 脂 流 動 特 性 値 を 有 し 、 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 下 に 生 成
さ れ 、 前 記 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 及 び 規 定 さ れ た 反 応 温 度 が
一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 す る も の よ り 低 い 方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を
移 動 さ せ 、 そ し て 同 時 に 反 応 器 中 へ の 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 変 え て 気 体 組 成 を 変 化 さ せ
て 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 が ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流
動 特 性 値 に 近 づ く に つ れ て 、 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て
反 応 器 の 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ３ ２ 】
　 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン か ら 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン へ の 転 移 の 間 に わ た る 反 応 器 中 の 重 合 反 応
に お け る 格 外 ポ リ オ レ フ ィ ン を 低 減 す る 方 法 で あ っ て 、 前 記 一 次 及 び 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン
が そ れ ぞ れ 規 定 さ れ た 樹 脂 流 動 特 性 値 を 有 し 、 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 下 に 生 成
さ れ 、 前 記 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 及 び 規 定 さ れ た 反 応 温 度 が
一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 す る も の よ り 高 い 方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を
移 動 さ せ 、 そ し て 同 時 に 反 応 器 中 へ の 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 変 え て 気 体 組 成 を 変 化 さ せ
て 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 が ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流
動 特 性 値 に 近 づ く に つ れ て 、 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て
反 応 器 の 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ３ ３ 】
　 一 次 設 定 の 反 応 条 件 で 生 成 さ れ る 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン か ら 二 次 設 定 の 反 応 条 件 で 生 成 さ
れ る 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン へ 変 化 さ せ る 際 に 反 応 器 中 の 連 続 重 合 反 応 を 制 御 す る 方 法 で あ っ
て 、 前 記 一 次 及 び 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン が そ れ ぞ れ 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 し 、 前 記 反 応
条 件 が そ れ ぞ れ 規 定 さ れ た 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 含 む 方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な
わ ち 、
　 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 反 応 温 度 と 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 反 応 温 度
と を 比 較 し 、
　 反 応 器 の 反 応 温 度 を 調 節 し そ し て 同 時 に 反 応 器 中 へ の 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 変 え て 気
体 組 成 を 変 化 さ せ て 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン
を 生 成 し 、 そ れ に よ っ て 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 が 、
　 　 ａ ） 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 低 い 場 合 に は 、 二 次 ポ リ オ
レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 低 下 さ
せ 、 又 は 、
　 　 ｂ ） 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 高 い 場 合 に は 、 二 次 ポ リ オ
レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 上 昇 さ
せ 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 が ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流
動 特 性 値 に 近 づ く に つ れ て 、 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 反 応 温 度 に 向 か っ て
反 応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ３ ４ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 調 節 す る 段 階 の 後 に 、 平 均 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス が 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の
規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 の 適 切 な 範 囲 内 に な る ま で 、 調 節 さ れ た 反 応 温 度 及 び 気 体 の 流 量 を

10

20

30

40

50

(5) JP 2006-500458 A 2006.1.5



維 持 す る 段 階 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 ３ ３ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ５ 】
　 目 標 と す る 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 含 む 重 合 条 件 下 に お け る 反 応 器 中 で の 目 標 ポ リ オ レ
フ ィ ン の 連 続 重 合 方 法 で あ っ て 、 前 記 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン が 規 定 さ れ た 樹 脂 流 動 特 性 値 を
有 す る 方 法 に お い て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 樹 脂 流 動 特 性 値 を モ ニ タ ー し そ し て 該 値 を 目 標 ポ リ オ レ フ
ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 動 特 性 値 と 比 較 し 、
　 前 記 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 特 性 値 の 適 切 な 範 囲 外 に あ る 平 均 樹 脂 流 動 特
性 値 を 検 出 後 に 、 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 高 い 反 応 温 度 よ り 高 い 温 度 ま で
又 は 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 し て 規 定 さ れ た 低 い 反 応 温 度 よ り 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 変
化 さ せ 、 そ し て 同 時 に 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 変 え て 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て 二
次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 し 、 そ し て
　 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 が 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 樹
脂 流 動 特 性 値 に 近 づ く に つ れ て 、 目 標 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 す る 目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 反
応 温 度 を 移 動 さ せ る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ３ ６ 】
　 前 記 反 応 温 度 を 、 目 標 反 応 温 度 よ り 約 １ ～ ３ ℃ 高 い 温 度 又 は 低 い 温 度 ま で 変 化 さ せ る 、
請 求 項 ３ ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ７ 】
　 前 記 反 応 器 が 流 動 床 を 含 む 、 請 求 項 ３ ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ８ 】
　 前 記 重 合 条 件 が ク ロ ム 基 剤 触 媒 系 及 び 反 応 器 中 へ の 酸 素 の 加 減 を 含 み 、 そ し て 該 酸 素 の
流 量 を 調 節 す る 、 請 求 項 ３ ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ９ 】
　 前 記 重 合 条 件 が チ タ ン 基 剤 触 媒 及 び 助 触 媒 系 、 及 び 反 応 器 中 へ の 設 定 さ れ た モ ル 比 の 水
素 及 び α オ レ フ ィ ン の 流 入 を 含 み ； そ し て 前 記 反 応 器 中 へ の 水 素 及 び α オ レ フ ィ ン の 少 な
く と も 一 方 の 流 量 を 調 節 す る 、 請 求 項 ３ ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ０ 】
　 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 に 対 し て 必 要 と さ れ る 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 モ ル 比 を 含 む 重 合 条
件 下 に お け る α オ レ フ ィ ン １ 種 類 以 上 の 連 続 重 合 方 法 で あ っ て 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 前 記 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 モ ル 比 に 制 限 を 設 定 し 、
　 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 を 設 定 し 、
　 前 記 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 を 生 じ さ せ る た め の 望 ま し い 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 決 定 し
、
　 重 合 が 進 行 す る に つ れ て 実 際 の 樹 脂 流 動 特 性 を 測 定 し 、
　 望 ま し い 低 い 反 応 温 度 よ り 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 低 下 さ せ 又 は 望 ま し い 高 い 反 応 温 度
よ り 高 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ て 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 望 ま し い 値 に 向 か っ て 移 動
さ せ る の に 必 要 と さ れ る 反 応 温 度 の 変 化 を 決 定 し 、
　 前 記 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 値 に 向 か っ て 動 か す の に 必 要 と さ れ る
気 体 組 成 モ ル 比 を 決 定 し 、
　 前 記 モ ル 比 に 必 要 と さ れ る 気 体 成 分 の 量 を 決 定 し 、
　 先 行 す る 段 階 を 満 足 さ せ る の に 必 要 な 量 で 、 反 応 器 中 の 少 な く と も １ 種 類 の 気 体 の 流 入
量 及 び 反 応 温 度 を 変 化 さ せ 、
　 気 体 組 成 が 望 ま し い 値 に 向 か っ て 平 均 樹 脂 流 量 値 を 移 動 さ せ る 間 に 望 ま し い 反 応 温 度 に
向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ 、 そ し て
　 気 体 組 成 を 調 節 し て 望 ま し い 樹 脂 特 性 を 維 持 す る
　 段 階 を 含 む 、 前 記 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
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【 ０ ０ ０ １ 】
　 　 本 発 明 は 、 一 般 的 に 、 オ レ フ ィ ン 重 合 プ ロ セ ス を 制 御 す る た め の 重 合 系 及 び 方 法 に 関
し 、 さ ら に 詳 細 に は 、 或 る グ レ ー ド の ポ リ マ ー を 別 の グ レ ー ド の ポ リ マ ー に 変 化 さ せ る 際
の 又 は 重 合 プ ロ セ ス 中 の 障 害 (disturbance)の 間 の 格 外 ポ リ マ ー の 量 を 低 減 す る 方 法 に 関
す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 或 る グ レ ー ド の ポ リ マ ー か ら 別 の グ レ ー ド の ポ リ マ ー に 変 化 さ せ る に は 、 新 し い 樹 脂 規
格 (resin specification) 及 び 対 応 す る プ ロ セ ス 条 件 、 例 え ば 、 反 応 温 度 、 反 応 体 及 び 反
応 体 比 率 に 重 合 反 応 器 が 切 り 替 え る た め の 転 移 時 間 を 必 要 と す る 。 或 る 生 成 物 か ら 別 の 生
成 物 へ の 転 移 の 間 、 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 （ 例 え ば 、 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ） 、 密 度 、 又 は
初 期 生 成 物 又 は 所 望 の 目 標 生 成 物 の 他 の 特 性 を 有 し て い な い 格 外 ポ リ マ ー 物 質 が 生 成 さ れ
る 。 さ ら に 、 「 定 常 状 態 」 条 件 下 で の 重 合 反 応 運 転 は 、 ば ら つ き が 生 じ る こ と が あ り 格 外
ポ リ マ ー 物 質 の 生 成 を 招 く 場 合 が あ り 、 収 益 の 損 失 及 び 反 応 器 の 運 転 停 止 に 至 る こ と が あ
る 。 。 格 外 ポ リ マ ー 物 質 は 経 済 的 損 失 を 与 え る の で 、 反 応 器 が 前 記 の よ う な 物 質 を 生 成 す
る 時 間 の 長 さ 、 及 び 生 成 さ れ る 物 質 の 量 を 最 少 に す る こ と が 望 ま し い 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 一 時 的 な 格 外 ポ リ マ ー 物 質 を 低 減 す る た め の 多 く の 方 法 が 記 載 さ れ て き た 。 こ れ ら の 方
法 は 、 他 の 改 善 措 置 (remedial actions)の 中 で と り わ け 、 反 応 器 中 に 重 合 抑 制 剤 又 は 触 媒
毒 (catalyst poison)（ 例 え ば 、 Ｃ Ｏ ２ 、 Ｏ ２ ） を 供 給 す る こ と 、 新 し い 値 に 対 し 自 動 流
量 比 制 御 器 を 調 整 す る こ と 、 反 応 器 か ら 反 応 ガ ス を 除 去 す る こ と 、 触 媒 量 を 低 減 す る こ と
、 及 び ／ 又 は 不 活 性 ガ ス 、 例 え ば 、 窒 素 を 添 加 す る こ と を 含 ん で い る 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 格 外 物 質 (off-grade material)を 制 限 す る た め の 現 行 の ア プ ロ ー チ に も か か わ ら ず 、 新
た な 生 成 物 へ の 転 移 の 間 に 生 成 さ れ 又 は 定 常 状 態 の 製 造 の 間 の ば ら つ き の 結 果 と し て 生 成
さ れ る 格 外 ポ リ マ ー 物 質 の 量 を 低 減 す る た め の よ り 効 果 的 で 有 効 な 方 法 を 提 供 す る べ き 必
要 性 及 び 要 求 が 絶 え ず 存 在 し て い る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 本 発 明 は 、 反 応 温 度 と 少 な く と も １ つ の 二 次 プ ロ セ ス 制 御 要 素 、 例 え ば 、 気 相 組 成 又 は
供 給 量 と の 連 携 操 作 (coordinated　 manipulation)を 用 い て ポ リ オ レ フ ィ ン の 製 造 の 間 に
わ た り 樹 脂 特 性 を 制 御 す る 重 合 系 及 び 方 法 を 対 象 と す る 。 精 密 な 樹 脂 流 動 特 性 制 御 は 、 連
携 的 方 法 で 温 度 及 び 二 次 プ ロ セ ス 制 御 要 素 （ 複 数 を 含 む ） を 操 作 す る こ と に よ り 達 成 さ れ
る 。 二 次 プ ロ セ ス 制 御 要 素 と し て の 気 体 組 成 と 連 携 さ せ て 温 度 操 作 を 行 う こ と は 、 プ ロ セ
ス 不 調 (process upset)に 対 す る 又 は 新 た な 生 成 物 又 は グ レ ー ド へ の 転 移 に お け る 迅 速 な
対 応 を 可 能 に し て 、 転 移 の 間 に 又 は 定 常 状 態 の 製 造 の 間 に 生 成 さ れ る 格 外 樹 脂 物 質 の 量 を
低 減 す る 。 さ ら に 、 温 度 の 操 作 は 、 反 応 器 を ガ ス 抜 き す る 必 要 性 を 低 減 す る こ と に よ り 高
価 な 気 体 の 損 失 を 低 減 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 比 較 的 速 い 速 度 で 反 応 系 が 応 答 す る 「 速 い 」 プ ロ セ ス 変 数 又 は パ ラ メ
ー タ ー と し て の 反 応 温 度 を 変 化 さ せ 、 同 時 に 、 一 つ に は 反 応 系 内 で の 拘 束 (constraint)の
た め に 反 応 系 に 比 較 的 遅 い 影 響 を 及 ぼ す 二 次 的 又 は 「 遅 い 」 プ ロ セ ス 変 数 、 例 え ば 、 気 体
組 成 を 変 化 さ せ る こ と を 含 む 。 反 応 温 度 を 、 ポ リ マ ー 生 成 物 に 対 す る 目 標 反 応 温 度 近 く に
操 作 し て 、 生 成 中 の 樹 脂 の 転 移 を 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 ま で 強 制 し 又 は 促 進 す る 。 転 移 プ
ロ セ ス の 態 様 に お い て 、 二 次 プ ロ セ ス 変 数 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） を 調 節 し 、 そ し て 反 応 温
度 を 、 所 望 の ポ リ マ ー の 目 標 反 応 温 度 が 反 応 温 度 よ り 低 い 場 合 に は 該 目 標 反 応 温 度 よ り 最
大 で 約 ２ ０ ℃ 低 く な る ま で 、 よ り 典 型 的 に は 約 １ ～ ３ ℃ 低 く な る ま で 変 化 さ せ 、 又 は 反 応
温 度 よ り 高 い 場 合 に は 目 標 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 く な る ま で 、 よ り 典 型 的 に は 約 １ ～
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３ ℃ 高 く な る ま で 変 化 さ せ る 。 不 調 又 は 障 害 を 含 む プ ロ セ ス の 態 様 に お い て 、 二 次 プ ロ セ
ス 変 数 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） を 調 節 し そ し て 目 標 温 度 よ り 高 く 又 は 低 く 温 度 を 移 動 さ せ 樹
脂 流 動 特 性 （ 例 え ば 、 Ｍ ． Ｉ ． ） を 望 ま し い 値 ま で 移 動 さ せ て 障 害 を 補 填 す る 。 二 次 プ ロ
セ ス 変 数 （ 例 え ば 、 変 化 さ せ た 気 体 組 成 ） が 生 成 中 の ポ リ マ ー の 樹 脂 流 動 特 性 （ 例 え ば 、
Ｍ ． Ｉ ． ） に 効 果 を 示 す と き 、 反 応 温 度 を 目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 戻 す こ と が で き る 。 そ
の 点 で 、 変 化 さ せ た 二 次 プ ロ セ ス 変 数 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） は 、 反 応 器 中 の ポ リ マ ー の 平
均 樹 脂 流 量 値 を 目 標 値 に 向 か っ て 移 動 さ せ る の に 充 分 に 速 い 影 響 を 与 え る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 本 発 明 は 、 反 応 温 度 の 影 響 と 二 次 プ ロ セ ス 制 御 変 数 の 影 響 と を 組 み 合 わ せ て 、 短 時 間 に
選 択 さ れ た 値 ま で 樹 脂 流 動 特 性 （ 例 え ば 、 Ｍ ． Ｉ ． ） を 迅 速 に 強 制 す る 。 速 い 作 用 性 の 制
御 力 を 用 い る こ と に よ り 、 樹 脂 流 動 特 性 変 動 は 低 減 さ れ る 。 反 応 温 度 及 び 二 次 プ ロ セ ス 変
数 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） の 操 作 は 、 よ り 高 い レ ベ ル の 制 御 系 を 用 い た 望 ま し い 樹 脂 流 動 特
性 値 と 連 携 さ せ る こ と が で き る 。 プ ロ セ ス モ デ ル を 用 い て 、 反 応 温 度 及 び 二 次 プ ロ セ ス 変
数 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） を 操 作 す る 方 法 を 決 定 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 重 合 反 応 に お け る ポ リ オ レ フ ィ ン の 樹 脂 流 動 特 性 、 例 え ば 、 メ ル ト イ
ン デ ッ ク ス （ Ｍ ． Ｉ ． ） を 制 御 す る の に 用 い る 。 本 発 明 の 方 法 は 、 反 応 器 の 反 応 温 度 を 変
化 さ せ て 、 ポ リ オ レ フ ィ ン の 製 造 に 対 し て 設 定 さ れ た 又 は 規 定 さ れ た （ 目 標 ） 反 応 温 度 が
低 い 場 合 に 該 目 標 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 く な る ま で 下 げ 、 又 は 高 い 場 合 に 目 標 温 度 よ
り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 く な る ま で 上 げ 、 そ し て 同 時 に 反 応 器 中 へ の 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を
調 節 し て 気 体 モ ル 比 を 調 節 し 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 値 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 製 造 す る
こ と を 含 む 。 温 度 は 、 プ ロ セ ス 限 界 、 例 え ば 、 ど れ ぐ ら い 速 く 温 度 を 物 理 的 に 上 昇 さ せ 又
は 低 下 さ せ る こ と が で き る か に つ い て の 反 応 器 の 限 界 、 及 び 樹 脂 特 性 （ 例 え ば 、 粘 着 性 な
ど ） へ の 温 度 の 影 響 の 拘 束 内 で で き る だ け 迅 速 に 移 動 さ せ る 。 例 え ば 、 温 度 制 御 に お け る
設 定 値 を 変 え て 反 応 器 の 加 熱 及 び 冷 却 を 強 制 す る こ と に よ っ て 、 反 応 器 内 で の 実 際 の 温 度
変 化 に 対 し て 付 随 す る 遅 れ 時 間 を 伴 っ て 温 度 を 移 動 さ せ る こ と が で き る 。 温 度 設 定 値 は 、
段 階 的 に 上 げ 又 は 下 げ 、 又 は 連 続 的 経 路 に 従 っ て 増 加 さ せ 又 は 減 少 さ せ る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 次 い で 、 樹 脂 流 動 特 性 へ の 気 体 組 成 の 効 果 が 増 し 、 反 応 器 内 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹
脂 流 量 値 が 所 望 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 目 標 樹 脂 流 量 値 に 近 づ く に つ れ て 、 目 標 反 応 温 度 に 向
か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ て 樹 脂 流 動 性 へ の 反 応 温 度 の 影 響 を 低 減 さ せ る こ と が で き る 。
所 望 な ら ば 、 ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 が 目 標 樹 脂 流 量 値 の 許 容 範 囲 に 近 づ く ま で
、 変 更 し た レ ベ ル に 反 応 温 度 及 び 調 節 し た 気 体 組 成 を 維 持 す る こ と が で き 、 そ の 後 、 平 均
樹 脂 流 量 値 が 目 標 値 に 近 づ く に つ れ て 、 目 標 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る こ と が
で き る 。 次 い で 、 気 体 組 成 及 び ／ 又 は 反 応 温 度 を 必 要 に 応 じ て 操 作 し て 、 目 標 樹 脂 流 量 値
の 許 容 範 囲 内 に 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 を 維 持 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 一 つ の 実 施 態 様 に お い て 、 本 発 明 の 方 法 は 、 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 樹 脂 流 動 特 性
を モ ニ タ ー し そ し て そ の 値 を 所 望 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 規 定 さ れ た 又 は 目 標 と す る 樹 脂 流 量
値 と 比 較 す る こ と に よ っ て 、 連 続 重 合 反 応 に お け る 不 調 (upset)又 は 障 害 の 間 の 格 外 ポ リ
オ レ フ ィ ン を 低 減 す る の に 用 い ら れ る 。 所 望 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 目 標 樹 脂 流 量 値 の 適 切 な
範 囲 外 の 値 を 検 出 し た 時 に 、 反 応 温 度 を 、 ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 す る 目 標 反 応 温 度 が 低 い 場
合 に は 該 目 標 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 く な る ま で 、 又 は 前 記 目 標 反 応 温 度 が 高 い 場
合 に は 目 標 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 く な る ま で 変 化 さ せ 、 そ し て 同 時 に 、 ポ リ オ レ フ ィ
ン に 対 し て 規 定 さ れ た 樹 脂 流 量 値 ま で 樹 脂 流 量 値 を 移 動 さ せ る た め に 気 体 １ 種 類 以 上 の 流
量 を 設 定 し て 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 調 節 す る 。 ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 が 目 標 と
す る 樹 脂 流 量 値 に 近 づ く に つ れ て 、 反 応 温 度 を 目 標 温 度 に 向 か わ せ る 。 所 望 な ら ば 、 平 均
樹 脂 流 量 値 が ポ リ オ レ フ ィ ン の 目 標 樹 脂 流 量 値 の 許 容 範 囲 に 近 づ く ま で 、 変 化 さ せ た 反 応
温 度 及 び 調 節 し た 気 体 流 量 を 維 持 す る こ と が で き 、 そ の 後 、 反 応 温 度 を ポ リ オ レ フ ィ ン に
対 す る 目 標 反 応 温 度 に 向 か わ せ る こ と が で き る 。 必 要 に 応 じ て 反 応 温 度 及 び ／ 又 は 気 体 流
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量 を 調 節 し て 反 応 器 中 の ポ リ オ レ フ ィ ン の 平 均 樹 脂 流 量 値 を 目 標 値 の 許 容 範 囲 内 に 維 持 す
る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 別 の 態 様 に お い て 、 一 次 ポ リ オ レ フ ィ ン か ら 、 異 な る 反 応 温 度 下 に 生 成 さ れ る 二 次 ポ リ
オ レ フ ィ ン へ の 製 造 に お け る 転 移 の 間 の 連 続 重 合 に 本 発 明 の 方 法 を 用 い て 、 転 移 の 間 の 格
外 ポ リ オ レ フ ィ ン を 低 減 す る 。 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 す る た め の 目 標 反 応 温 度 を 現 下
の (current)反 応 温 度 と 比 較 す る こ と が で き 、 次 い で 、 必 要 に 応 じ て 反 応 器 の 反 応 温 度 を
目 標 温 度 よ り 高 い か 又 は 低 い 温 度 ま で 変 化 さ せ る こ と が で き 、 そ し て 反 応 ガ ス の 流 量 を 調
節 す る こ と が で き る 。 前 記 方 法 に お い て 、 転 移 の 開 始 時 に 、 目 標 反 応 温 度 が 低 い 場 合 に 二
次 ポ リ オ レ フ ィ ン を 生 成 す る た め に 、 反 応 温 度 を 前 記 目 標 反 応 温 度 よ り 約 ２ ０ ℃ 低 い 温 度
ま で 低 下 さ せ 、 又 は 高 い 場 合 に は 目 標 温 度 よ り 約 ２ ０ ℃ 高 い 温 度 ま で 上 昇 さ せ 、 そ し て 同
時 に 、 気 体 １ 種 類 以 上 の 流 量 を 調 節 し て 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 変 化 さ せ る 。 そ の 後 、 平 均
樹 脂 流 量 値 が 目 標 値 に 近 づ く に つ れ て 、 目 標 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 。 所 望
な ら ば 、 反 応 器 内 の ポ リ オ レ フ ィ ン 全 体 の 平 均 樹 脂 流 量 値 が 二 次 ポ リ オ レ フ ィ ン の 目 標 樹
脂 流 量 値 の 許 容 範 囲 内 に 入 る ま で 、 変 化 さ せ た 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を そ の 変 化 さ せ た レ
ベ ル に 維 持 す る こ と が で き 、 そ の 後 、 平 均 樹 脂 流 量 値 が 目 標 樹 脂 流 量 値 に 近 づ く に つ れ て
、 反 応 器 の 反 応 温 度 を 目 的 反 応 温 度 に 向 か っ て 移 動 さ せ る こ と が で き る 。 必 要 に 応 じ て 気
体 組 成 を 調 節 し て 反 応 温 度 を 目 標 温 度 近 く に 維 持 し そ し て 定 常 状 態 の 製 造 の 間 に 所 望 の 樹
脂 流 動 特 性 を 有 す る ポ リ オ レ フ ィ ン を 提 供 す る こ と が で き る 。 反 応 温 度 を 目 標 温 度 近 く に
変 化 さ せ て 望 ま し い 流 動 特 性 を 維 持 す る こ と も で き る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 流 動 床 反 応 器 中 で ク ロ ム 基 剤 触 媒 系 を 用 い て ポ リ オ レ フ ィ ン を 製 造 す る た め の 典 型 的 な
気 相 重 合 法 に お い て 、 酸 素 の 加 減 (add-back)流 量 を 制 御 し て 酸 素 流 量 に お け る 大 き な 変 動
を 避 け な が ら 、 プ ロ セ ス 障 害 及 び 転 移 に 対 応 さ せ て 反 応 器 床 温 度 を 目 標 よ り 高 い 又 は 低 い
温 度 に 操 作 し て 流 動 特 性 値 の 目 的 値 に 向 け て の 移 動 を 促 進 さ せ る 。 こ の よ う な 酸 素 の 加 減
に お け る 大 き な 変 動 は 、 触 媒 の 生 産 性 及 び 生 産 速 度 に 望 ま し く な い 変 化 を 引 き 起 こ す こ と
が あ る 。 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 が 目 標 値 に 向 か っ て 移 動 す る に つ れ て 反 応 温 度 は 目 標 温 度 に
向 か っ て 移 動 す る 。 気 体 組 成 及 び ／ 又 は 温 度 を 変 化 さ せ て 、 ポ リ マ ー の 望 ま し い 流 動 特 性
を 維 持 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 流 動 床 反 応 器 中 で チ タ ン 基 剤 触 媒 系 を 用 い て ポ リ オ レ フ ィ ン を 製 造 す る 典 型 的 な 気 相 重
合 法 に お い て 、 水 素 対 α オ レ フ ィ ン （ 例 え ば 、 エ チ レ ン ） の モ ル 比 を 同 時 に 操 作 し な が ら
、 反 応 器 床 温 度 を 目 標 よ り 高 い 又 は 低 い 温 度 に 適 切 に 操 作 す る 。 こ う し て 、 樹 脂 流 動 特 性
値 が 目 標 値 に 向 か っ て 移 動 す る に つ れ て 、 反 応 温 度 は 目 標 温 度 に 向 か っ て 移 動 す る 。 気 体
組 成 及 び ／ 又 は 温 度 を 変 化 さ せ て 、 ポ リ マ ー の 望 ま し い 流 動 特 性 を 維 持 す る こ と が で き る
。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 製 品 規 格 ま で プ ロ セ ス 出 力 (output)を 動 か す た め に 遅 い 作 用 性 の 制 御 （ 例 え ば 、 気 体 組
成 ） に 全 信 頼 を お く こ と は 、 転 移 時 間 の 延 長 及 び 無 規 格 製 品 の 過 剰 発 生 又 は 多 量 の 気 体 放
出 を 招 く 。 対 照 的 に 、 本 発 明 に 従 っ て 遅 い 作 用 性 の 制 御 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） と 連 携 さ せ
て 速 い 作 用 性 の 制 御 力 （ 温 度 ） を 用 い る こ と に よ っ て 、 樹 脂 特 性 変 動 の 低 減 と よ り 少 な い
無 規 格 製 品 の 製 造 を も た ら す 。 有 利 に は 、 本 発 明 の 方 法 は 樹 脂 特 性 の 精 密 な 制 御 を 提 供 し
、 グ レ ー ド 転 移 の 間 に 又 は プ ロ セ ス 運 転 の 間 の 障 害 か ら 生 成 さ れ る 格 外 物 質 の 量 を 望 ま し
く は 低 減 し 、 こ の よ う に し て 収 益 を 増 大 さ せ る 。 必 要 な 場 合 に 、 気 体 流 量 の 調 節 と 組 み 合
わ せ て 、 反 応 温 度 を 目 標 温 度 よ り 高 い か 又 は 低 い 温 度 ま で 移 動 さ せ る こ と に よ っ て 、 本 発
明 の 方 法 は 、 反 応 温 度 が 所 望 の ポ リ オ レ フ ィ ン に 対 す る 目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 増 加 し な
が ら (incrementally)移 動 す る 重 合 方 法 に わ た っ て 生 成 さ れ る 格 外 ポ リ オ レ フ ィ ン の 量 の
低 減 、 好 ま し く は 、 少 な く と も 約 ２ ５ ％ の 低 減 を 達 成 す る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 気 体 組 成 の 変 化 と 組 み 合 わ せ て 反 応 温 度 を 変 化 さ せ る 本 発 明 の 方 法 は 、 気 体 組 成 の 調 節
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単 独 で は 設 定 値 近 く に 樹 脂 特 性 （ 例 え ば 、 Ｍ ． Ｉ ． ） を 移 動 さ せ る の に 効 果 的 で な い 状 況
に お い て 、 又 は 気 体 流 量 、 例 え ば 、 水 素 （ Ｈ ２ ） 又 は ヘ キ サ ン （ Ｃ ６ ） の 量 の 増 加 を 制 限
す る の が 望 ま し い 状 況 に お い て 、 樹 脂 特 性 を 目 標 に 向 か っ て 動 か す こ と に と り わ け 有 効 で
あ る 。 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 以 下 に 添 付 図 面 を 参 照 し な が ら 本 発 明 の 実 施 態 様 を 記 載 す る が 、 こ れ ら は 本 発 明 の 実 施
態 様 を 示 す こ と の み を 目 的 と す る も の で あ っ て 、 こ れ ら 実 施 態 様 に 限 定 す る こ と を 目 的 と
す る も の で は な い 。 図 面 全 体 を 通 じ て 、 図 面 に 参 照 番 号 を 用 い 、 同 じ 参 照 番 号 を い く つ か
の 図 面 に わ た っ て 及 び 本 明 細 書 の 記 載 中 に 用 い て 同 じ 又 は 同 様 な 部 分 を 示 す こ と と す る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
　 図 １ は 、 一 次 樹 脂 生 成 物 か ら 二 次 樹 脂 生 成 物 へ の 転 移 を 制 御 す る 本 発 明 の 方 法 の 一 実 施
態 様 を 示 す フ ロ ー チ ャ ー ト で あ る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 図 ２ ～ ６ は 、 一 次 ポ リ エ チ レ ン か ら 目 標 ポ リ エ チ レ ン へ の 生 成 に お け る 転 移 に 対 し て 種
々 の パ ラ メ ー タ ー を 変 化 さ せ た 効 果 を 示 す 転 移 の コ ン ピ ュ ー タ ー シ ミ ュ レ ー シ ョ ン の 結 果
を 表 す グ ラ フ で あ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 図 ２ は 、 平 均 床 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス （ Ｍ ． Ｉ ． ） 値 を 迅 速 に 調 節 す る た め の 水 素 濃 度 の
変 化 と 連 携 さ せ た 反 応 温 度 の 変 化 の 効 果 を 表 す グ ラ フ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 図 ３ は 、 床 平 均 密 度 値 に 対 す る 、 水 素 濃 度 の 変 化 と 連 携 さ せ た 反 応 温 度 の 変 化 の 効 果 を
表 す グ ラ フ で あ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 図 ４ は 、 気 相 重 合 反 応 に お け る 水 素 濃 度 の 変 化 の 動 態 (dynamics)を 表 す グ ラ フ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 図 ５ は 、 気 相 重 合 反 応 に お け る ヘ キ セ ン ／ エ チ レ ン 比 を 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 表 す グ ラ
フ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 図 ６ は 、 目 標 値 に 向 か っ て 戻 っ て い く 気 相 重 合 反 応 に お け る 床 反 応 温 度 の 動 態 を 表 す グ
ラ フ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 本 発 明 は 、 或 る ポ リ マ ー 生 成 物 か ら 別 の ポ リ マ ー 生 成 物 へ の 転 移 の 間 、 又 は 定 常 状 態 の
製 造 運 転 の 間 に 生 じ る 障 害 の 間 、 重 合 プ ロ セ ス に お い て 生 成 さ れ る 格 外 樹 脂 の 量 を 低 減 す
る 方 法 を 提 供 す る 。 本 発 明 の 方 法 は 、 重 合 反 応 器 の プ ロ セ ス パ ラ メ ー タ ー を 操 作 し て 樹 脂
規 格 及 び 対 応 す る プ ロ セ ス 条 件 に お け る 変 化 又 は 変 動 に 迅 速 に 対 応 し て ポ リ オ レ フ ィ ン の
生 産 の 間 に わ た り 樹 脂 特 性 を 制 御 す る こ と を 含 む 。 と り わ け 、 本 発 明 は 、 樹 脂 流 動 特 性 、
例 え ば 、 樹 脂 の メ ル ト イ ン デ ッ ク ス に 対 し て 比 較 的 速 い 効 果 を 有 す る 反 応 温 度 を 、 典 型 的
に は プ ロ セ ス 拘 束 の た め 、 樹 脂 流 動 特 性 に 対 し て 比 較 的 遅 い 効 果 を 有 す る 二 次 プ ロ セ ス 変
数 （ 例 え ば 、 気 体 組 成 ） と 連 携 さ せ て 操 作 す る こ と に よ っ て 、 反 応 プ ロ セ ス 及 び 樹 脂 特 性
を 制 御 す る こ と を 指 向 し て い る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 本 発 明 に よ れ ば 、 ポ リ マ ー 生 成 物 の 樹 脂 流 動 特 性 を 最 も 迅 速 に そ の 目 標 値 に 動 か す 又 は
強 制 す る 一 次 プ ロ セ ス 制 御 変 数 と し て 、 反 応 温 度 の 操 作 を 用 い る 。 温 度 調 節 は 、 反 応 温 度
に よ っ て 与 え ら れ る よ り は 遅 い 速 度 で あ る が 樹 脂 流 動 特 性 を 目 標 値 に 強 制 す る の に 寄 与 す
る 二 次 プ ロ セ ス 制 御 変 数 の 調 節 と 共 に 用 い る 。 典 型 的 な 二 次 プ ロ セ ス 制 御 変 数 は 、 反 応 器
中 の 気 相 組 成 （ 例 え ば 、 反 応 ガ ス 供 給 ） 、 例 え ば 、 水 素 ／ エ チ レ ン （ Ｈ ２ ／ Ｃ ２ ） モ ル 比
、 ヘ キ セ ン ／ エ チ レ ン （ Ｃ ６ ／ Ｃ ２ ） モ ル 比 、 又 は 他 の 蒸 気 組 成 、 及 び ク ロ ム 基 剤 触 媒 系
中 で の 酸 素 （ Ｏ ２ ） 加 減 で あ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 他 の プ ロ セ ス 変 数 と 比 べ て 、 反 応 温 度 は 、 樹 脂 流 動 特 性 （ す な わ ち 、 メ ル ト イ ン デ ッ ク
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ス 、 フ ロ ー イ ン デ ッ ク ス 、 及 び メ ル ト フ ロ ー 比 ） を 調 節 す る こ と に 対 し て 比 較 的 「 速 い 」
効 果 を 与 え る こ と が 見 出 さ れ た 。 反 応 温 度 の 二 次 的 効 果 は 、 例 え ば 、 コ モ ノ マ ー 濃 度 、 エ
チ レ ン 分 圧 、 及 び 助 触 媒 変 化 、 例 え ば 、 ト リ エ チ ル ア ル ミ ニ ウ ム （ Ｔ Ｅ Ａ Ｌ ） に よ っ て も
影 響 を 受 け る 樹 脂 密 度 に 関 係 す る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 特 定 の プ ロ セ ス 変 数 が 樹 脂 流 動 特 性 に 対 し て 与 え る 遅 い 効 果 は 、 一 般 に 、 遅 い プ ロ セ ス
パ ラ メ ー タ ー を 如 何 に 速 く 操 作 す る こ と が で き る か に つ い て の 制 限 に よ る も の で あ り 、 或
る 程 度 、 プ ロ セ ス 動 力 学 又 は 運 転 経 済 学 に 関 連 し た 拘 束 に よ る も の で あ る 。 例 え ば 、 気 体
は 消 費 さ れ 又 は 反 応 器 か ら ガ ス 抜 き さ れ て 濃 度 を 減 少 さ せ る は ず で あ る の で 反 応 器 中 の 気
体 組 成 を 迅 速 に 変 化 さ せ る こ と は 一 般 的 に 難 し い 。 過 剰 の ガ ス 抜 き は 原 料 の 損 失 を 招 く こ
と が あ り 、 運 転 コ ス ト に 不 利 な 影 響 を 与 え る 。 結 果 と し て 、 反 応 器 中 で の 気 体 組 成 の 変 化
は 、 比 較 的 ゆ っ く り 進 行 す る 傾 向 に あ る 。 こ れ と 比 べ て 、 反 応 器 内 の 反 応 温 度 は 、 反 応 温
度 を 変 化 さ せ る こ と に よ っ て 比 較 的 迅 速 に 上 昇 さ せ 又 は 低 下 さ せ る こ と が で き る 。 し か し
な が ら 、 反 応 温 度 の 低 下 又 は 上 昇 の 量 を 制 限 す る 拘 束 が あ り 、 そ れ は 、 例 え ば 、 反 応 器 系
自 体 、 例 え ば 、 反 応 器 が 所 定 の 時 間 内 に 冷 却 を 与 え る こ と が で き る 程 度 、 温 度 の 関 数 と し
て 用 い ら れ て い る 触 媒 の 効 果 的 な 生 産 性 の 範 囲 、 及 び 樹 脂 の 融 点 未 満 ま で の 温 度 増 加 に お
け る 制 限 を 含 ん で い る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 反 応 温 度 及 び 気 相 流 量 の 調 節 を 促 進 す べ き 制 御 を 有 す る 何 れ の 反 応 器
系 に お い て も 用 い る こ と が で き る 。 一 般 に 、 反 応 器 系 は 、 反 応 温 度 、 反 応 ガ ス 分 圧 及 び 流
量 、 及 び 触 媒 量 及 び 助 触 媒 量 を 含 む 種 々 の プ ロ セ ス 変 数 の 設 定 値 を 調 節 し て 、 例 え ば 、 ポ
リ マ ー 生 成 物 間 の 転 移 に お い て 又 は グ レ ー ド の 変 動 又 は 障 害 を 受 け る 特 定 の ポ リ マ ー 生 成
物 の 製 造 の 間 に 、 一 次 温 度 に お い て 及 び 一 次 設 定 の プ ロ セ ス 条 件 下 に 生 成 さ れ る 一 次 ポ リ
マ ー 生 成 物 、 又 は グ レ ー ド か ら 二 次 温 度 に お い て 及 び 二 次 設 定 の プ ロ セ ス 条 件 下 に 生 成 さ
れ る 二 次 ポ リ マ ー 生 成 物 、 又 は グ レ ー ド へ の 切 り 換 え を 可 能 に す る 機 構 を 含 ん で い る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 一 つ の 実 施 態 様 に お い て 、 本 発 明 の 方 法 は 、 或 る ポ リ マ ー 生 成 物 、 又 は グ レ ー ド か ら 別
の ポ リ マ ー 生 成 物 、 又 は グ レ ー ド へ の 転 移 の 間 の 格 外 ポ リ マ ー を 最 少 に す る 気 体 組 成 と 関
連 さ せ た 反 応 温 度 の 操 作 を 含 む 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 重 合 プ ロ セ ス に お い て 、 望 ま し い 樹 脂 特 性 、 例 え ば 、 と り わ け 、 樹 脂 流 動 特 性 （ メ ル ト
イ ン デ ッ ク ス 、 フ ロ ー イ ン デ ッ ク ス 、 及 び メ ル ト フ ロ ー 比 ） 及 び 密 度 が 選 択 さ れ る 。 触 媒
系 、 反 応 体 、 気 相 組 成 及 び 濃 度 、 反 応 器 の 型 、 プ ロ セ ス 温 度 、 圧 力 、 及 び 滞 留 時 間 を 含 む
プ ロ セ ス 変 数 は 、 望 ま し い 樹 脂 特 性 を 達 成 す る よ う に 選 択 さ れ る 。 一 般 に 、 所 定 の 反 応 器
系 に よ り 製 造 さ れ る ポ リ マ ー 生 成 物 は 、 異 な る 比 率 及 び 異 な る 反 応 温 度 で あ る が 同 じ 気 相
反 応 体 を 用 い る 。 ポ リ マ ー 生 成 物 は そ れ ぞ れ 、 多 数 の 異 な る 樹 脂 特 性 、 又 は グ レ ー ド で 製
造 す る こ と が で き る 。 ポ リ マ ー 生 成 物 の グ レ ー ド は そ れ ぞ れ 、 そ の 特 性 、 例 え ば 、 密 度 及
び メ ル ト イ ン デ ッ ク ス に つ い て 狭 い 範 囲 を 有 し て い る 。 触 媒 及 び 反 応 体 モ ノ マ ー 供 給 物 は
、 目 標 と す る 樹 脂 特 性 及 び 時 間 当 り ポ ン ド の 望 ま し い 樹 脂 生 成 速 度 を 満 た す 量 で 反 応 器 中
に 導 入 し 、 こ れ は コ ン ピ ュ ー タ ー 制 御 又 は 手 動 制 御 に よ っ て 達 成 す る こ と が で き る 。 時 間
当 り ポ ン ド の 望 ま し い 生 成 速 度 は 選 択 す る こ と が で き 、 そ し て 典 型 的 に は 、 商 業 的 運 転 に
お い て 時 間 当 り 約 ３ ， ０ ０ ０ ポ ン ド ～ 約 ２ ５ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド で あ る 。 反 応 器 に 供 給 さ れ
る 触 媒 の 量 は 生 成 速 度 の 一 次 制 御 で あ り 、 触 媒 供 給 量 の 増 加 は 生 成 速 度 を 増 加 さ せ る の に
用 い ら れ る 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 転 移 は 、 一 般 に 、 一 次 樹 脂 流 動 特 性 値 （ 例 え ば 、 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ） を 示 す 一 次 ポ リ
マ ー 生 成 物 が 反 応 温 度 を 含 む 一 次 設 定 の 反 応 条 件 で 生 成 さ れ る 初 期 運 転 条 件 か ら 出 発 す る
。 異 な る 樹 脂 流 動 特 性 値 を 有 す る 二 次 又 は 目 標 ポ リ マ ー 生 成 物 は 、 よ り 高 い か 又 は よ り 低
い 異 な る 反 応 温 度 を 含 む 異 な る 設 定 の 反 応 条 件 を 必 要 と す る で あ ろ う 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
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　 本 発 明 に よ れ ば 、 或 る ポ リ マ ー 生 成 物 又 は 樹 脂 の グ レ ー ド か ら 二 次 （ 目 標 ） ポ リ マ ー 生
成 物 又 は グ レ ー ド へ の 変 化 に お い て 、 転 移 の 開 始 時 に 、 現 下 の 反 応 温 度 を 、 目 標 ポ リ マ ー
又 は グ レ ー ド の 反 応 温 度 よ り 高 い 又 は 低 い 温 度 ま で 、 典 型 的 に は 、 目 標 温 度 に つ い て 少 な
く と も 約 － ０ ． ５ ℃ ～ 約 ＋ ０ ． ５ ℃ か ら 、 最 大 で 約 － ２ ０ ℃ ～ 約 ＋ ２ ０ ℃ ま で 移 動 さ せ る
。 例 え ば 、 目 標 反 応 温 度 が 現 下 の 温 度 よ り 低 い 場 合 に は 、 反 応 温 度 を 、 目 標 反 応 温 度 よ り
少 な く と も 約 ０ ． ５ ℃ か ら 、 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 低 い 温 度 ま で 、 よ り 典 型 的 に は 約 １ ～ ３ ℃ 低
い 温 度 ま で 移 動 さ せ る 。 反 応 温 度 の 低 下 に 関 す る 拘 束 は 、 効 果 的 な 触 媒 活 性 及 び 生 産 性 に
対 す る 温 度 限 界 を 含 む 。 目 標 反 応 温 度 が 現 下 の 温 度 よ り 高 い 場 合 に は 、 反 応 温 度 を 、 目 標
反 応 温 度 よ り 少 な く と も 約 ０ ． ５ ℃ 、 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 い 温 度 ま で 、 よ り 典 型 的 に は 約 １
～ ３ ℃ 高 い 温 度 ま で 移 動 さ せ る 。 反 応 温 度 の 増 加 量 を 制 限 す る 因 子 は 、 例 え ば 、 樹 脂 の 融
点 を 含 む 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 目 標 温 度 よ り 高 い か 又 は 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 変 化 さ せ る こ と と 同 時 に 、 例 え ば 、 反
応 器 中 へ の １ 種 類 以 上 の 気 体 、 例 え ば 、 水 素 （ Ｈ ２ ） の 流 量 を 増 加 さ せ 又 は 減 少 さ せ る こ
と に よ っ て 、 反 応 器 中 の 気 体 組 成 も 調 節 す る 。 反 応 器 中 の 気 体 組 成 の 変 化 は 、 一 般 に 、 プ
ロ セ ス 系 又 は プ ロ セ ス 運 転 拘 束 に よ っ て 制 限 さ れ る 。 例 え ば 、 水 素 （ Ｈ ２ ） 流 量 は 、 水 素
供 給 か ら 利 用 す る こ と が で き る 最 大 流 量 並 び に 最 小 可 能 供 給 量 （ ゼ ロ ） に よ っ て 制 限 さ れ
る こ と が あ る 。 ヘ キ セ ン （ Ｃ ６ ） 供 給 は 、 樹 脂 が 粘 着 性 に な ら な い こ と を 保 証 す る べ き 上
端 で 制 限 さ れ る こ と が あ る 。 同 様 に 、 ヘ キ セ ン 供 給 は 、 反 応 器 を 凝 縮 (condensing)（ ド ラ
イ (dry)に 対 し て ） モ ー ド 運 転 で 維 持 す る べ き 下 端 で 制 限 さ れ る こ と が あ る 。 前 記 の よ う
な 気 体 流 量 に 関 す る 制 限 は 、 一 般 に 、 モ デ ル に よ っ て 決 定 さ れ る が 、 直 接 の 測 定 に よ っ て
決 め る こ と も で き る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 転 移 の 開 始 時 に 、 反 応 器 は 一 次 ポ リ マ ー 生 成 物 の 特 性 を 有 す る 多 量 の 樹 脂 を 含 ん で い る
。 生 成 中 の ポ リ マ ー 物 質 の メ ル ト イ ン デ ッ ク ス （ Ｍ ． Ｉ ． ） 又 は 他 の 樹 脂 流 動 特 性 を 転 移
の 間 に わ た り 連 続 的 に モ ニ タ ー し そ し て 樹 脂 流 動 特 性 値 と 比 較 す る こ と が で き る 。 モ ニ タ
リ ン グ は 、 当 業 者 に 公 知 の 技 術 に よ る 直 接 測 定 に よ り 、 又 は 気 体 組 成 、 温 度 、 触 媒 特 性 な
ど に 基 づ く モ デ ル を 使 用 す る こ と に よ り 実 施 す る こ と が で き る 。 同 様 に 、 反 応 温 度 を モ ニ
タ ー し 目 標 温 度 と 比 較 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 目 標 温 度 よ り 高 い 温 度 ／ 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ ／ 低 下 さ せ た 後 、 そ し て 気 体
組 成 が 反 応 器 中 の ポ リ マ ー 全 体 の 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 （ 例 え ば 、 Ｍ ． Ｉ ． ） を 目 標 値 に 向
か っ て 移 動 さ せ る こ と に 効 果 を 示 す に つ れ て 、 同 様 に し て 目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温
度 を 移 動 さ せ る 。 反 応 温 度 は 、 一 般 に 、 温 度 制 御 設 定 値 を 変 化 さ せ る こ と に よ っ て 目 標 に
向 か っ て 移 動 さ せ る 。 反 応 温 度 は 、 所 定 の プ ロ セ ス 拘 束 及 び 格 外 樹 脂 を 最 少 に し た い と い
う 要 望 に 応 じ て 適 切 に 、 徐 々 に 又 は 迅 速 に 目 標 温 度 に 向 か っ て 移 動 さ せ る こ と が で き る 。
所 望 な ら ば 、 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 が 目 標 値 の 許 容 範 囲 内 に 入 る ま で 、 調 節 し た 気 体 組 成 及
び 反 応 温 度 を 維 持 す る こ と が で き 、 そ の 後 、 目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ
る こ と が で き る 。 次 い で 、 必 要 に 応 じ て 、 気 体 組 成 を 調 節 し て 目 標 反 応 温 度 及 び 樹 脂 流 量
値 の 許 容 範 囲 に 又 は そ の 近 く に 反 応 温 度 及 び 平 均 樹 脂 流 動 特 性 を 維 持 す る こ と が で き る 。
反 応 温 度 を 目 標 温 度 近 く に 調 節 し て 目 標 値 又 は そ の 近 く に 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 維 持 す る
こ と も で き る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
　 一 次 ポ リ マ ー 生 成 物 か ら 、 異 な る メ ル ト イ ン デ ッ ク ス 及 び 反 応 温 度 を 有 す る 二 次 （ 目 標
） ポ リ マ ー 生 成 物 へ の 転 移 に お け る 重 合 プ ロ セ ス の フ ロ ー チ ャ ー ト を 示 す 図 １ を 参 照 し な
が ら 本 発 明 の 方 法 の 一 実 施 態 様 を 記 載 す る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 反 応 器 は 、 最 初 に 、 一 次 ポ リ マ ー 生 成 物 を 生 成 す る 定 常 状 態 で 運 転 す る （ １ ０ ） 。 次 い
で 、 新 し い 式 、 例 え ば 、 反 応 ガ ス （ 水 素 ／ モ ノ マ ー ） 比 及 び 反 応 温 度 、 を 有 す る 二 次 生 成
物 へ の 転 移 に 対 す る 決 定 を 行 う （ １ ２ ） 。 次 い で 、 以 下 の プ ロ セ ス を 同 時 に 実 施 す る こ と
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が で き る 。 オ ペ レ ー タ ー は 、 触 媒 レ ベ ル を 現 下 の レ ベ ル に 維 持 し 又 は 触 媒 供 給 量 を 増 加 さ
せ て （ １ ４ ） 、 望 ま し い 生 成 速 度 を 維 持 す る か 又 は 樹 脂 特 性 に 影 響 を 与 え る こ と が で き る
。 二 次 （ 目 標 ） 生 成 物 を 生 成 す る 反 応 温 度 を 、 一 次 生 成 物 を 生 成 す る 現 下 の 反 応 温 度 と 比
較 す る （ １ ６ ） 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 一 つ の 実 施 態 様 に お い て 、 目 標 反 応 温 度 が 低 い 場 合 に は 、 目 標 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃
低 い 温 度 ま で 、 よ り 典 型 的 に は 、 目 標 温 度 よ り 約 １ ～ ３ ℃ 低 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 低 下 さ
せ る （ １ ８ ） 。 同 時 に 、 反 応 器 中 へ の １ 種 類 以 上 の 気 体 の 流 量 を 変 化 さ せ て 気 体 組 成 を 調
節 す る 。 典 型 的 な プ ロ セ ス に お い て 、 水 素 の 分 圧 を 低 下 さ せ て 反 応 器 中 の 水 素 濃 度 を 減 少
さ せ る 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
　 別 の 実 施 態 様 に お い て 、 二 次 生 成 物 の 目 標 反 応 温 度 が 一 次 生 成 物 の 反 応 温 度 よ り 高 い 場
合 に は 、 目 標 反 応 温 度 よ り 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 い 温 度 ま で 、 よ り 典 型 的 に は 、 目 標 温 度 よ り
約 １ ～ ３ ℃ 高 い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 上 昇 さ せ る 。 同 時 に 、 反 応 器 中 へ の １ 種 類 以 上 の 気 体
の 流 量 を 変 化 さ せ て 反 応 器 中 の 気 体 組 成 を 調 節 す る 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 樹 脂 流 動 特 性 （ 例 え ば 、 Ｍ ． Ｉ ． ） 及 び 反 応 器 条 件 の 変 化 は 転 移 の 間 に わ た り モ ニ タ ー
す る 。
【 ０ ０ ４ １ 】
　 場 合 に よ り 、 所 望 な ら ば 、 反 応 温 度 の 上 昇 ／ 低 下 後 、 し ば ら く の 間 反 応 温 度 を 場 合 に よ
り （ 規 定 ど お り に 、 目 標 反 応 温 度 よ り 低 く 又 は 高 く ） 維 持 し て 、 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 を
有 す る ポ リ マ ー を 生 成 し そ し て 目 標 樹 脂 流 動 値 の 予 定 さ れ た 許 容 範 囲 内 ま で 平 均 樹 脂 流 動
特 性 値 を 移 動 さ せ る よ う に 重 合 反 応 を 強 制 す る こ と が で き る （ ２ ０ ） 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
　 反 応 温 度 を 目 標 温 度 近 く に 上 昇 さ せ 又 は 低 下 さ せ た 後 に 、 平 均 樹 脂 流 量 値 が 目 標 値 に 近
づ く に つ れ て 、 反 応 温 度 を 目 的 又 は 目 標 反 応 温 度 ま で 移 動 さ せ る こ と が で き る （ ２ ２ ） 。
そ の 後 、 ポ リ マ ー を 定 常 状 態 モ ー ド （ ２ ４ ） で 生 成 し て い る 間 に 、 必 要 に 応 じ て 反 応 温 度
及 び ポ リ マ ー の 樹 脂 流 動 特 性 を 目 標 値 に 又 は そ の 近 く に 維 持 す る よ う に 気 体 組 成 を 調 節 し
な が ら 、 必 要 に 応 じ て 目 標 温 度 近 く に 反 応 温 度 を 移 動 さ せ て 樹 脂 特 性 を 厳 密 に 制 御 す る こ
と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
　 別 の 実 施 態 様 に お い て 、 本 発 明 の 方 法 を 用 い て 定 常 状 態 の 製 造 の 間 に わ た り 格 外 樹 脂 を
制 御 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
　 反 応 器 中 の 不 調 は 、 １ つ 以 上 の プ ロ セ ス 変 数 及 び ／ 又 は 樹 脂 特 性 を モ ニ タ ー し 、 そ し て
プ ロ セ ス の モ デ ル に 基 づ き 推 論 上 の 計 算 を 実 施 す る こ と が で き る コ ン ピ ュ ー タ ー 又 は 最 新
の (advanced)制 御 シ ス テ ム に 信 号 を 入 力 す る こ と に よ り 検 出 す る こ と が で き る 。 典 型 的 に
は 、 不 調 は 、 反 応 系 に お け る 温 度 の 有 意 な 上 昇 を 含 ん で い る が 、 異 常 な 圧 力 値 、 反 応 体 供
給 量 に お け る 変 動 、 不 規 則 な 触 媒 流 、 及 び 装 置 故 障 も 含 ん で い る こ と が あ る 。 不 調 又 は 障
害 は 、 樹 脂 が 格 外 で あ る こ と を 示 す 、 プ ロ セ ス 変 数 （ 例 え ば 、 床 温 度 、 気 体 組 成 ） の 値 又
は 樹 脂 流 動 特 性 値 （ 例 え ば 、 Ｍ ． Ｉ ． 、 密 度 ） の 望 ま し い 中 間 設 定 値 か ら の 逸 脱 に よ っ て
製 造 プ ロ セ ス に お い て 検 出 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
　 不 調 が 生 じ た 定 常 状 態 製 造 に お い て は 、 本 発 明 に 従 っ て 目 標 反 応 温 度 よ り 高 い か 又 は 低
い 温 度 ま で 反 応 温 度 を 移 動 さ せ 、 そ し て そ の 変 化 を 気 体 組 成 に お け る 変 動 と 連 携 さ せ る こ
と に よ っ て 、 樹 脂 を 迅 速 に 目 標 グ レ ー ド 規 格 に 戻 す こ と が で き る 。 本 発 明 に よ れ ば 、 反 応
温 度 は 、 目 標 反 応 温 度 よ り 少 な く と も 約 ０ ． ５ ℃ か ら 最 大 で 約 ２ ０ ℃ 高 い か 又 は 低 い 温 度
ま で 、 典 型 的 に は 、 約 １ ～ ３ ℃ 高 い か 又 は 低 い 温 度 ま で 移 動 さ せ る 。 調 節 し た 気 体 組 成 が
目 標 樹 脂 流 量 値 に 向 か っ て 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 移 動 さ せ る こ と に 効 果 を 現 す に つ れ て 、
目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温 度 を 移 動 さ せ る 。 所 望 な ら ば 、 長 時 間 に わ た り 反 応 温 度 を
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（ 規 定 ど お り に 、 目 標 反 応 温 度 よ り 低 い か 又 は 高 い 温 度 に ） 維 持 し て 目 標 樹 脂 流 量 値 の 許
容 範 囲 内 ま で 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 の 移 動 を 強 制 し 、 そ の 後 目 標 反 応 温 度 に 向 か っ て 反 応 温
度 を 移 動 さ せ る 。 次 い で 、 必 要 に 応 じ て 、 気 体 組 成 を 変 化 さ せ て 反 応 温 度 及 び 樹 脂 流 動 特
性 値 を 目 標 近 く に 維 持 す る こ と が で き る 。 温 度 を 変 化 さ せ て 樹 脂 流 量 値 を 目 標 値 に 又 は そ
の 近 く に 維 持 す る こ と も で き る 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 本 発 明 は 、 所 望 の 樹 脂 特 性 に 必 要 な 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 含 む 重 合 条 件 下 に お け る α
オ レ フ ィ ン の 重 合 方 法 を 提 供 す る 。 本 発 明 の 方 法 に お い て 、 以 下 の 工 程 は コ ン ピ ュ ー タ ー
制 御 又 は 手 動 制 御 を 用 い て 実 施 す る こ と が で き る 。 要 素 及 び 条 件 は 、 反 応 器 運 転 、 樹 脂 特
性 に 不 都 合 な 影 響 を 与 え な い よ う に 、 又 は 反 応 器 の 物 理 的 限 界 を 破 る こ と の な い よ う に 選
択 す る 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
　 本 発 明 方 法 は 、 下 記 の 段 階 、 す な わ ち 、
　 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 モ ル 比 に つ い て 制 限 を 設 定 し ；
　 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 を 設 定 し ；
　 前 記 望 ま し い 樹 脂 流 動 特 性 を 生 じ る た め の 望 ま し い 反 応 温 度 及 び 気 体 組 成 を 決 定 し ；
　 重 合 が 進 行 す る に つ れ て の 実 際 の 樹 脂 流 動 特 性 を 測 定 し ；
　 望 ま し い 反 応 温 度 よ り 低 い （ 又 は 高 い ） 温 度 ま で 反 応 温 度 を 移 動 さ せ て 平 均 樹 脂 流 動 特
性 値 を 望 ま し い 値 に 向 か っ て 動 か す の に 必 要 な 反 応 温 度 の 低 下 量 （ 又 は 上 昇 量 ） を 決 定 し
；
　 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 望 ま し い 値 に 向 か っ て 動 か す の に 必 要 な 気 体 組 成 モ ル 比 を 決 定 し
；
　 前 記 モ ル 比 に 必 要 な 気 体 成 分 の 量 を 決 め ；
　 先 行 す る 段 階 を 満 た す の に 必 要 な 量 で 反 応 温 度 及 び 反 応 器 中 へ の 気 体 流 量 を 変 化 さ せ ；
　 気 体 組 成 が 平 均 樹 脂 流 量 値 を 望 ま し い 値 に 向 か っ て 動 か し て い る 間 に 反 応 温 度 を 望 ま し
い 反 応 温 度 に 向 か っ て 移 動 さ せ ； そ し て
　 生 成 さ れ る ポ リ マ ー の 分 析 に よ っ て 示 さ れ る よ う に 気 体 組 成 及 び ／ 又 は 反 応 温 度 を 調 節
し て 望 ま し い 樹 脂 特 性 を 維 持 す る
　 段 階 を 含 ん で い る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ８ 】
　 望 ま し い 反 応 温 度 よ り 低 い （ 又 は 高 い ） 温 度 に 反 応 温 度 を 移 動 さ せ て 平 均 樹 脂 流 動 特 性
値 を 望 ま し い 値 に 向 か っ て 動 か す の に 必 要 な 反 応 温 度 の 低 下 （ 又 は 上 昇 ） の 量 は 、 流 動 床
樹 脂 特 性 、 格 外 物 質 の 値 、 規 格 か ら の 格 外 物 質 の 程 度 な ど に よ っ て 決 定 さ れ る 。 温 度 変 化
は 、 生 成 中 の ポ リ マ ー の 樹 脂 流 動 特 性 に 対 し て 迅 速 な 効 果 を 与 え る の に 充 分 で あ る こ と が
好 ま し い 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
　 実 際 の 樹 脂 流 動 特 性 を 移 動 さ せ て 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 望 ま し い 値 に 向 か っ て 動 か す の
に 必 要 な 気 体 組 成 モ ル 比 の 変 化 量 は 、 反 応 器 ガ ス 抜 き 放 出 (reactor vent emission)の 時
間 費 用 、 格 外 生 成 に 対 す る 反 応 器 動 態 (reactor dynamics)の 応 答 性 な ど に よ っ て 決 定 さ れ
る 。 気 体 の モ ル 比 は 、 時 間 当 り の モ ル 数 で 表 さ れ る 或 る 気 体 の 流 量 を 時 間 当 り の モ ル 数 で
表 さ れ る 第 二 の 気 体 の 流 量 で 割 っ た も の を い う 。 前 記 モ ル 比 の 変 化 は 、 生 成 中 の ポ リ マ ー
の 樹 脂 流 動 特 性 に 有 力 な 効 果 を も た ら す の に 充 分 で あ る こ と が 好 ま し い 。 モ ル 比 に 必 要 な
気 体 成 分 の 量 は 、 望 ま し い 樹 脂 特 性 に よ っ て 決 定 さ れ る 。 気 体 の 流 量 は 、 流 動 特 性 及 び 密
度 を 含 む 望 ま し い 樹 脂 特 性 に 必 要 な 適 切 な 濃 度 を 維 持 す る よ う に 制 御 す る 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
　 コ ン ピ ュ ー タ ー モ デ ル を 用 い て 、 温 度 及 び 気 体 組 成 及 び こ れ ら パ ラ メ ー タ ー （ 変 数 ） の
そ れ ぞ れ が 平 均 樹 脂 流 動 特 性 値 を 移 動 さ せ る の に 必 要 な 時 間 を 予 測 し 、 そ し て 前 記 パ ラ メ
ー タ ー の そ れ ぞ れ を ど の 程 度 移 動 さ せ る の が 好 ま し い か を 決 め る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ５ １ 】
　 転 移 又 は 連 続 製 造 の い ず れ に お い て も 、 反 応 温 度 及 び 樹 脂 流 動 特 性 を モ ニ タ ー し 、 そ し
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て 温 度 制 御 設 定 値 及 び 気 体 流 量 を 変 化 さ せ て 重 合 反 応 が 「 格 内 (in grade)」 物 質 を 生 成 す
る よ う に 強 制 す る 、 例 え ば 、 コ ン ピ ュ ー タ ー 制 御 系 に よ っ て 、 監 視 及 び 修 正 を 手 動 的 に 又
は 自 動 的 に 実 施 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ５ ２ 】
　 プ ロ セ ス 変 数 は 、 予 測 コ ン ピ ュ ー タ ー モ デ ル 及 び 連 携 さ れ た 制 御 方 法 を 介 し て 制 御 す る
こ と が で き る 。 一 方 、 反 応 温 度 及 び 気 体 流 量 に 対 す る 変 化 を 制 御 す る た め に リ ア ル タ イ ム
の プ ロ セ ス 測 定 値 又 は デ ー タ を 用 い て 実 行 さ れ る ア ル ゴ リ ズ ム １ 種 類 以 上 を 含 む デ ー タ ベ
ー ス と し て 反 応 器 及 び プ ロ セ ス の コ ン ピ ュ ー タ ー モ デ ル を 開 発 す る こ と が で き る 。 反 応 器
の 転 移 及 び 定 常 状 態 の 運 転 特 性 の コ ン ピ ュ ー タ ー モ デ ル を 形 成 す る 詳 細 は 、 技 術 及 び 数 学
的 関 係 を 含 み 、 当 業 者 の 技 術 範 囲 内 に あ る 。
【 ０ ０ ５ ３ 】
　 生 成 中 の ポ リ マ ー の サ ン プ ル を 取 り 出 し 、 そ し て 当 技 術 分 野 で 知 ら れ 用 い ら れ て い る 技
術 に 従 っ て メ ル ト イ ン デ ッ ク ス （ Ｍ ． Ｉ ． ） 値 又 は 他 の 樹 脂 流 動 特 性 値 に つ い て 分 析 す る
こ と が で き る 。 気 体 流 量 と 連 携 さ せ て 反 応 温 度 を 変 化 さ せ る こ と に よ っ て 、 モ ニ タ ー さ れ
る 樹 脂 流 動 特 性 を 調 節 す る こ と が で き る よ う に 、 ア ル ゴ リ ズ ム に よ っ て 、 モ ニ タ ー さ れ た
樹 脂 流 動 特 性 を 反 応 温 度 と 関 係 付 け る こ と が で き る 。 一 次 プ ロ セ ス 制 御 変 数 と し て の 反 応
温 度 及 び 二 次 プ ロ セ ス 制 御 変 数 と し て の 気 体 流 量 を 操 作 す る 連 携 制 御 装 置 (coordinated c
ontroller)に よ り 本 発 明 を 実 施 す る こ と が で き る 。 市 販 の マ イ ク ロ プ ロ セ ッ サ ー を 用 い て
デ ー タ を 処 理 し そ し て 温 度 及 び 気 体 流 量 の 制 御 に 対 し て 適 切 な 信 号 を 与 え る こ と が で き る
。 ポ リ マ ー 組 成 物 の 分 析 さ れ た 樹 脂 特 性 を 反 応 温 度 と 関 連 付 け る よ う に 用 い ら れ る 制 御 ア
ル ゴ リ ズ ム は 、 マ イ ク ロ プ ロ セ ッ サ ー ・ ベ ー ス 制 御 装 置 内 に 配 置 す る こ と が で き る 。 多 変
数 モ ジ ュ ラ 制 御 装 置 及 び シ ス テ ム 、 例 え ば 、 参 考 ま で に そ の 開 示 内 容 を 本 明 細 書 中 に 引 用
す る 、 Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， １ ９ １ ， ５ ２ １ （ ブ ロ シ ロ ウ (Brosilow)） に 記 載 の も の を 用 い て 、 相 互
接 続 制 御 装 置 を 用 い る こ と に よ っ て 複 数 の プ ロ セ ス 変 数 を 制 御 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ５ ４ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 攪 拌 又 は 流 動 床 反 応 器 中 で の 連 続 気 相 重 合 反 応 用 の 反 応 器 系 、 又 は 溶
液 重 合 プ ロ セ ス 用 の 反 応 器 系 に 適 用 す る こ と が で き る 。 反 応 器 系 は 、 他 の 制 御 機 構 の 中 で
も 特 に 、 反 応 温 度 及 び 反 応 器 中 へ の 気 体 の 流 量 を 変 化 さ せ る 機 構 を 含 む 。
【 ０ ０ ５ ５ 】
　 ポ リ マ ー 樹 脂 を 与 え る た め の 流 動 床 プ ロ セ ス は 、 典 型 的 に は 、 重 合 触 媒 の 存 在 す る 反 応
条 件 下 に 、 モ ノ マ ー １ 種 類 以 上 を 含 有 す る 気 体 流 を 連 続 的 に 流 動 床 反 応 器 に 通 す こ と に よ
っ て 実 施 す る 。 流 動 床 反 応 器 系 の パ ー ツ は 、 典 型 的 に は 、 容 器 、 床 、 気 体 分 配 板 (gas dis
tribution plate)、 入 口 管 及 び 出 口 管 、 圧 縮 機 (compressor)１ つ 以 上 、 循 環 気 体 冷 却 器 (c
ycle gas cooler)（ 熱 交 換 器 ） １ つ 以 上 、 及 び 生 成 物 排 出 系 を 含 む 。 典 型 的 な 流 動 床 反 応
器 及 び 手 順 は 、 例 え ば 、 参 考 ま で に そ の 開 示 内 容 を 本 明 細 書 中 に 引 用 す る 、 Ｕ Ｓ Ｐ ６ ， ３
８ ４ ， １ ５ ７ （ ケ イ (Cai)ら ） 、 ６ ， ０ ６ ３ ， ８ ７ ７ （ コ シ ャ ン (Kocian)ら ） 、 ５ ， ９ ９
０ ， ２ ５ ０ （ パ リ シ ュ (Parrish)ら 、 床 温 度 の 制 御 ） 、 ５ ， ８ ４ ４ ， ０ ５ ４ （ サ ン プ ル ズ (
Samples)ら ） 、 ５ ， ６ ２ ７ ， ２ ４ ２ （ ヤ コ ブ ソ ン (Jacobson)ら ） 、 ４ ， ４ ８ ２ ， ６ ８ ７ （
ノ シ ャ イ (Noshay)ら ） 及 び ４ ， ３ ０ ２ ， ５ ６ ５ （ ゴ イ ク (Goeke)ら ） に 記 載 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ５ ６ 】
　 流 動 床 プ ロ セ ス に お い て 、 α オ レ フ ィ ン ポ リ マ ー の 生 成 物 組 成 は 、 流 動 床 に 導 入 す る モ
ノ マ ー の モ ル 比 を 変 化 さ せ る こ と に よ っ て 変 え る こ と が で き る 。 床 レ ベ ル は 重 合 と 共 に 増
加 し て い く の で 、 樹 脂 生 成 物 を 連 続 的 に 顆 粒 又 は 粒 子 状 で 反 応 器 か ら 排 出 す る 。 未 反 応 モ
ノ マ ー の 気 体 流 を 連 続 的 に 反 応 器 か ら 回 収 し 、 そ し て 再 循 環 流 に 加 え ら れ る 組 成 (make-up
)モ ノ マ ー 、 及 び 所 望 な ら ば 、 調 節 剤 (modifier)及 び ／ 又 は 不 活 性 キ ャ リ ヤ ー ガ ス と 一 緒
に 反 応 器 中 に 再 循 環 さ せ る 。 重 合 の 間 に わ た り 、 床 は 、 生 成 さ れ た ポ リ マ ー 粒 子 、 成 長 中
の ポ リ マ ー 粒 子 、 及 び 重 合 に よ っ て 流 動 化 さ れ た 触 媒 粒 子 、 及 び 粒 子 を 分 離 さ せ そ し て 流
体 と し て 作 用 さ せ る の に 充 分 な 流 量 又 は 速 度 で 導 入 さ れ る 調 節 気 体 成 分 を 含 む 。 触 媒 供 給
速 度 を 調 節 す る こ と に よ っ て 生 成 速 度 を 或 る 程 度 制 御 す る こ と が で き る 。 水 素 ／ モ ノ マ ー
の モ ル 比 又 は 他 の 反 応 体 濃 度 （ 例 え ば 、 コ モ ノ マ ー 供 給 量 、 連 鎖 停 止 剤 供 給 量 、 例 え ば 、
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水 素 又 は 毒 (poison)、 例 え ば 、 酸 素 ） を 調 節 し て 平 均 分 子 量 を 制 御 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ５ ７ 】
　 流 動 床 中 の 気 体 状 及 び 液 状 反 応 体 を 含 む 反 応 体 、 触 媒 、 及 び 樹 脂 の 混 合 物 滞 留 時 間 は 、
通 常 、 約 １ ～ 約 １ ２ 時 間 で あ り 、 そ し て 流 動 床 反 応 器 中 の 全 圧 は 、 通 常 、 約 １ ０ ０ ～ 約 ６
０ ０ ｐ ｓ ｉ （ 平 方 イ ン チ 当 り ポ ン ド ） で あ る 。 第 一 (primary)α オ レ フ ィ ン の 分 圧 は 、 望
ま し い ポ リ マ ー の 量 に 従 っ て 設 定 さ れ る 。 全 圧 の 残 り は 、 第 一 α オ レ フ ィ ン 以 外 の α オ レ
フ ィ ン 及 び ／ 又 は 不 活 性 ガ ス 、 例 え ば 、 窒 素 及 び 不 活 性 炭 化 水 素 に よ っ て 与 え ら れ る 。 反
応 器 内 の 温 度 は 、 通 常 、 約 １ ０ ℃ ～ 約 １ ３ ０ ℃ の 範 囲 に あ る 。
【 ０ ０ ５ ８ 】
　 攪 拌 槽 反 応 は 、 典 型 的 に は 、 ２ 相 （ 気 体 ／ 固 体 ） 攪 拌 床 の 、 逆 混 合 (back mixed)反 応 器
を 用 い て 実 施 す る 。 典 型 的 な 攪 拌 槽 反 応 器 は 、 例 え ば 、 Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ８ ４ ４ ， ０ ５ ４ （ サ ン
プ ル ズ (Samples)ら ） に 記 載 さ れ て お り 、 そ の 開 示 内 容 は 、 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込
ま れ る 。 一 般 に 、 垂 直 円 筒 室 内 の 中 央 軸 上 に 水 平 に 取 り 付 け ら れ た ４ つ の 「 プ ラ ウ (plow)
」 の セ ッ ト が 回 転 し て 反 応 器 内 の 粒 子 を 機 械 的 に 流 動 化 さ せ 続 け る 。 反 応 器 上 の 垂 直 円 筒
頂 部 に 脱 着 体 (disengager)容 器 を 取 り 付 け る 。 気 体 組 成 が 全 体 に わ た っ て 均 質 と な る よ う
に ブ ロ ア ー を 介 し て 反 応 器 及 び 脱 着 体 の 両 方 を 通 し て 気 体 を 連 続 的 に 再 循 環 さ せ る 。 使 用
す る 反 応 器 圧 力 は 、 典 型 的 に は 、 約 ３ ０ ０ ～ 約 ４ ５ ０ ｐ ｓ ｉ ｇ の 範 囲 内 に あ る 。 モ ノ マ ー
及 び 水 素 （ 分 子 量 制 御 用 ） の 分 圧 は 、 典 型 的 に は 、 約 １ ５ ０ ～ ３ ０ ０ ｐ ｓ ｉ ｇ で あ る 。 ガ
ス ク ロ マ ト グ ラ フ 分 析 器 に よ っ て 時 間 間 隔 を も っ て 気 体 組 成 を 測 定 す る こ と が で き る 。 典
型 的 に は 、 冷 却 グ リ コ ー ル の 外 部 ジ ャ ケ ッ ト に よ っ て 反 応 器 を 冷 却 し て 約 １ ０ ℃ ～ 約 １ １
０ ℃ の 反 応 器 温 度 を 維 持 す る 。 触 媒 前 駆 物 質 は 、 ド ラ イ で 又 は ス ラ リ ー で 供 給 す る こ と が
で き る 。 典 型 的 に は 、 重 合 が 進 行 し て い る 間 に 顆 粒 ポ リ マ ー を 回 収 す る 連 続 モ ー ド で 反 応
器 を 運 転 す る 。
【 ０ ０ ５ ９ 】
　 流 動 床 反 応 器 又 は 攪 拌 槽 反 応 器 に お け る 典 型 的 な 運 転 は 、 反 応 器 に 充 填 さ れ る モ ノ マ ー
及 び 望 ま し い 気 体 組 成 が 達 成 さ れ る ま で 調 節 さ れ る 供 給 を も っ て 開 始 す る 。 反 応 器 中 に 存
在 す る 毒 を 全 て 掃 去 す る た め に 触 媒 供 給 を 始 め る 前 に 助 触 媒 の 初 期 充 填 量 を 添 加 す る 。 触
媒 供 給 を 開 始 し た 後 、 気 体 濃 度 及 び 比 率 を 維 持 す る の に 充 分 な モ ノ マ ー を 反 応 器 に 添 加 す
る 。 助 触 媒 の 供 給 速 度 は 、 触 媒 の 供 給 速 度 に 比 例 し て 維 持 す る 。 始 動 時 の 床 を 用 い て 、 運
転 の 初 期 部 分 の 間 に 触 媒 の 攪 拌 及 び 分 散 を 促 進 す る こ と が で き る 。 望 ま し い バ ッ チ 重 量 が
生 成 さ れ た 後 、 反 応 器 を ガ ス 抜 き し 、 そ し て 窒 素 に よ り 樹 脂 か ら モ ノ マ ー を パ ー ジ す る 。
次 い で 、 他 の 触 媒 失 活 測 定 が 指 定 さ れ て い な い 限 り は 、 大 気 に 開 放 さ れ た ボ ッ ク ス 内 に バ
ッ チ を 排 出 す る 。
【 ０ ０ ６ ０ 】
　 溶 液 重 合 法 を 実 施 す る た め の 通 常 の 系 は 、 シ ン グ ル ル ー プ 反 応 器 (single loop reactor
)又 は デ ュ ア ル ル ー プ 反 応 器 (dual loop reactor)を 含 む 。 フ ロ ー ル ー プ 再 循 環 反 応 器 (flo
w loop recycling reactor)は 、 例 え ば 、 Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ９ ７ ７ ， ２ ５ １ 及 び Ｗ Ｏ ９ ７ ／ ３ ６
９ ４ ２ （ カ オ (Kao)ら 、 ザ ・ ダ ウ ・ ケ ミ カ ル 社 に 対 し て ） に 記 載 さ れ て お り 、 そ れ ら の 開
示 内 容 は 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 。 フ ロ ー ル ー プ 反 応 器 は 、 モ ノ マ ー 入 口 、 触
媒 入 口 、 溶 媒 入 口 、 及 び 生 成 物 出 口 、 及 び 、 例 え ば 、 追 加 の 入 口 、 ス タ テ ィ ッ ク ミ キ サ ー
(static mixer)、 再 循 環 ラ イ ン 、 及 び 精 製 床 (purification bed)を 含 む 他 の 機 能 を 含 む 。
ポ ン プ は 、 反 応 体 物 質 及 び ポ リ マ ー に フ ロ ー ル ー プ を 動 き ま わ ら せ る 。
【 ０ ０ ６ １ 】
　 前 記 系 に お い て 、 モ ノ マ ー ／ コ モ ノ マ ー 及 び 連 鎖 停 止 剤 を 、 溶 媒 入 口 を 通 っ て 運 ば れ る
溶 媒 中 に フ ロ ー さ せ 、 次 い で 、 モ ノ マ ー 入 口 で フ ロ ー ル ー プ 反 応 器 中 に 導 入 す る こ と が で
き る 。 触 媒 及 び 助 触 媒 を 混 合 し て 、 触 媒 溶 液 、 該 溶 液 中 に 懸 濁 さ せ た 固 体 の 活 性 化 触 媒 と
の 混 合 物 、 又 は 担 体 粒 子 (support particle)と 溶 媒 媒 体 中 に 懸 濁 さ せ た 吸 収 触 媒 (absorbe
d catalyst)と の ス ラ リ ー を 形 成 し 、 こ れ を 触 媒 入 口 か ら フ ロ ー ル ー プ 中 に 注 入 し 又 は フ
ロ ー さ せ る 。 ポ リ マ ー は ポ リ マ ー 出 口 を 通 し て 反 応 器 か ら フ ロ ー さ せ る 。 連 続 系 に お い て
、 反 応 流 フ ロ ー 中 の 物 質 の 一 部 は 連 続 的 に 生 成 物 出 口 を 通 過 し て ル ー プ を 通 っ て 戻 る 。
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【 ０ ０ ６ ２ 】
　 生 成 さ れ る ポ リ マ ー は 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 、 例 え ば 、 エ チ レ ン 系 及 び ／ 又 は ア セ チ レ ン 系
不 飽 和 モ ノ マ ー の ホ モ ポ リ マ ー 又 は コ ポ リ マ ー で あ る こ と が で き る 。 前 記 モ ノ マ ー は 、 特
に 、 限 定 的 で な く 、 エ チ レ ン 、 プ ロ ピ レ ン 、 イ ソ ブ チ レ ン 、 １ － ブ テ ン 、 １ － ペ ン テ ン 、
１ － ヘ キ セ ン 、 ４ － メ チ ル － １ － ペ ン テ ン 、 １ － デ セ ン 、 １ － オ ク テ ン 、 １ － ノ ネ ン 、 １
－ ウ ン ド セ ン 、 １ － ド デ セ ン 、 １ － ト リ デ セ ン 、 １ － テ ト ラ デ セ ン 、 １ － ペ ン タ デ セ ン を
含 む 、 Ｃ ２ ～ Ｃ ２ ０ α オ レ フ ィ ン モ ノ マ ー を 含 ん で い る 。 他 の モ ノ マ ー と し て 、 ス チ レ ン
、 Ｃ １ ～ Ｃ ４ ア ル キ ル 置 換 ス チ レ ン 、 テ ト ラ フ ル オ ロ エ チ レ ン 、 ビ ニ ル ベ ン ゾ シ ク ロ ブ テ
ン 、 ジ エ ン 、 例 え ば 、 １ ， ４ － ヘ キ サ ジ エ ン 、 ジ シ ク ロ ペ ン タ ジ エ ン 、 エ チ リ デ ン ノ ル ボ
ル ネ ン 、 １ ， ７ － オ ク タ ジ エ ン 及 び １ ， ９ － デ カ ジ エ ン 、 及 び シ ク ロ ア ル ケ ン 、 例 え ば 、
シ ク ロ ペ ン テ ン 、 シ ク ロ ヘ キ セ ン 及 び シ ク ロ オ ク テ ン を 挙 げ る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ６ ３ 】
　 種 々 の オ レ フ ィ ン 重 合 反 応 器 を 用 い そ し て 広 範 囲 の ポ リ マ ー 生 成 物 を 生 成 す る よ う に 調
節 す る こ と が で き る 。 本 発 明 に よ り 生 成 す る こ と が で き る 典 型 的 な ポ リ マ ー と し て 、 ポ リ
エ チ レ ン 、 ポ リ プ ロ ピ レ ン 、 及 び Ｃ ３ ～ Ｃ １ ２ α オ レ フ ィ ン の ホ モ ポ リ マ ー 及 び コ ポ リ マ
ー ； エ チ レ ン と 、 Ｃ ３ ～ Ｃ １ ２ α オ レ フ ィ ン 少 な く と も １ 種 類 と 、 ジ エ ン 、 例 え ば 、 エ チ
レ ン － プ ロ ピ レ ン － ジ エ ン モ ノ マ ー （ Ｅ Ｐ Ｄ Ｍ ） と の タ ー ポ リ マ ー ； ポ リ ブ タ ジ エ ン 、 ポ
リ イ ソ プ レ ン 、 ポ リ ス チ レ ン ； 及 び 他 の ゴ ム を 挙 げ る こ と が で き る 。 一 般 に 、 所 定 の 反 応
器 系 に よ っ て 製 造 さ れ る ポ リ マ ー 生 成 物 は 、 異 な る 比 率 及 び 異 な る 温 度 で あ る が 同 じ 反 応
体 を 用 い る 。 ポ リ マ ー 生 成 物 は そ れ ぞ れ 、 多 く の 異 な る 樹 脂 特 性 、 又 は グ レ ー ド で 製 造 す
る こ と が で き る 。 ポ リ マ ー 生 成 物 の 各 グ レ ー ド は 、 そ の 特 性 、 例 え ば 、 密 度 及 び メ ル ト イ
ン デ ッ ク ス に つ い て 狭 い 範 囲 を 有 す る 。
【 ０ ０ ６ ４ 】
　 反 応 器 を 用 い て 、 限 定 的 で な く 均 質 ポ リ マ ー (homogeneous polymer)、 不 均 質 ポ リ マ ー (
heterogeneous polymer)、 実 質 的 線 状 (substantially linear)ポ リ マ ー 、 実 質 的 ラ ン ダ ム
エ チ レ ン ／ ス チ レ ン 共 重 合 体 、 及 び オ レ フ ィ ン ベ ー ス の エ ラ ス ト マ ー を 含 む 種 々 の ポ リ マ
ー 型 を 製 造 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ６ ５ 】
　 均 質 線 状 エ チ レ ン ポ リ マ ー は 、 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る エ ル ス ト ン (Elston)
に 対 す る Ｕ Ｓ Ｐ ３ ， ６ ４ ５ ， ９ ９ ２ に 例 示 さ れ た 、 チ ー グ ラ ー 型 触 媒 、 例 え ば 、 ジ ル コ ニ
ウ ム 及 び バ ナ ジ ウ ム 触 媒 系 を 用 い て 通 常 の 重 合 法 に よ り 製 造 す る こ と が で き る 。 そ れ ぞ れ
参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 イ ー ウ ィ ン (Ewen)ら に 対 す る Ｕ Ｓ Ｐ ４ ， ９ ３ ７ ， ２
９ ９ 、 及 び ツ ツ イ (Tsutsui)ら に 対 す る Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ２ １ ８ ， ０ ７ １ は 、 均 質 線 状 エ チ レ ン
ポ リ マ ー の 製 造 に 対 し て 、 メ タ ロ セ ン 触 媒 、 例 え ば 、 ジ ル コ ニ ウ ム 及 び ハ フ ニ ウ ム に 基 づ
く 触 媒 系 の 使 用 を 開 示 し て い る 。 均 質 線 状 エ チ レ ン ポ リ マ ー は 、 典 型 的 に は 、 約 ２ の 分 子
量 分 布 Ｍ ｗ ／ Ｍ ｎ を 有 す る こ と を 特 徴 と し て い る 。 均 質 線 状 エ チ レ ン ポ リ マ ー の 市 販 例 と
し て 、 タ フ マ ー (Tafmer)（ 商 標 ） 樹 脂 と し て 三 井 石 油 化 学 工 業 (Mitsui Petrochemical In
dustries)に よ っ て 及 び イ グ ザ ク ト (Exact)（ 商 標 ） 樹 脂 と し て エ ク ソ ン ・ ケ ミ カ ル 社 (Exx
on Chemical Company)に よ っ て 販 売 さ れ て い る も の を 挙 げ る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ６ ６ 】
　 不 均 質 線 状 エ チ レ ン ポ リ マ ー は 、 ダ ウ レ ッ ク ス (Dowlex)（ 商 標 ） Ｌ Ｌ Ｄ Ｐ Ｅ 樹 脂 と し て
及 び ア ッ テ ン (Attane)（ 商 標 ） Ｕ Ｌ Ｄ Ｐ Ｅ 樹 脂 と し て 、 ザ ・ ダ ウ ／ ケ ミ カ ル 社 か ら 入 手 す
る こ と が で き る 。 不 均 質 エ チ レ ン ポ リ マ ー は 、 典 型 的 に は 、 ３ ． ５ ～ ４ ． １ の 範 囲 の 分 子
量 分 布 Ｍ ｗ ／ Ｍ ｎ を 有 す る こ と を 特 徴 と し て い る 。 不 均 質 枝 分 れ エ チ レ ン ポ リ マ ー は 、 種
々 の エ チ レ ン 対 コ モ ノ マ ー モ ル 比 、 及 び 約 ３ ０ ％ 未 満 の 短 鎖 枝 分 れ 分 布 イ ン デ ッ ク ス (sho
rt chain branching distribution index)（ Ｓ Ｃ Ｂ Ｄ Ｉ ） 、 を 有 す る 共 重 合 体 分 子 の 混 合
物 と し て 特 徴 付 け ら れ る 。 不 均 質 ポ リ マ ー は 複 数 の 溶 融 (melting)ピ ー ク も 有 し て い る （
す な わ ち 、 少 な く と も ２ つ の 別 個 の 溶 融 ピ ー ク を 示 す ） 。 全 て の 公 知 の 不 均 質 に 枝 分 れ し
た エ チ レ ン ポ リ マ ー は 線 状 で あ り そ し て 測 定 す る こ と 又 は 論 証 す る こ と が で き る 長 鎖 の 枝
分 れ を 有 し て い な い 。 不 均 質 線 状 エ チ レ ン ポ リ マ ー は 、 チ ー グ ラ ー ・ ナ ッ タ 触 媒 の 存 在 下
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に エ チ レ ン と 任 意 の (optional)α オ レ フ ィ ン コ モ ノ マ ー １ 種 類 以 上 と の 溶 液 重 合 、 ス ラ リ
ー 重 合 又 は 気 相 重 合 を 介 し て 、 例 え ば 、 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る Ｕ Ｓ Ｐ ４ ， ０
７ ６ ， ６ ９ ８ （ ア ン ダ ー ソ ン (Anderson)ら ） 及 び ５ ， ２ ３ １ ， １ ５ １ （ ス ペ ン サ ー (Spenc
er)ら ） に 開 示 さ れ た 方 法 に よ っ て 製 造 す る こ と が で き る 。 チ ー グ ラ ー ・ ナ ッ タ 型 重 合 法
は 、 例 え ば 、 Ｕ Ｓ Ｐ ４ ， ３ １ ４ ， ９ １ ２ （ ロ ー リ ー ， ジ ュ ニ ア (Lowery,Jr.)ら ） 、 ４ ， ６
１ ２ ， ３ ０ ０ （ コ ー ル マ ン ， III(Coleman,III)ら ） 、 ５ ， ８ ６ ９ ， ５ ７ ５ 及 び ５ ， ８ ４ ４
， ０ ４ ５ （ カ ル タ マ ー (Kolthammer)ら ） 及 び ５ ， ２ ３ １ ， １ ５ １ （ ス ペ ン サ ー (Spencer)
ら ） （ 全 て ザ ・ ダ ウ ・ ケ ミ カ ル 社 に 対 す る も の ） に も 記 載 さ れ て お り 、 こ れ ら の 開 示 内 容
は 、 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 。
【 ０ ０ ６ ７ 】
　 実 質 的 線 状 エ チ レ ン ポ リ マ ー （ Ｓ Ｌ Ｅ Ｐ ） は 、 長 鎖 の 枝 分 れ を 有 す る 均 質 ポ リ マ ー で あ
り 、 そ し て 例 え ば 、 Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ２ ７ ２ ， ２ ３ ６ 、 ５ ， ２ ７ ８ ， ２ ７ ２ 、 ５ ， ６ ６ ５ ， ８ ０
０ 及 び ５ ， ７ ８ ３ ， ６ ３ ８ （ レ イ (Lai)ら 、 ダ ウ ・ ケ ミ カ ル に 対 し て ） に 記 載 さ れ て お り
、 こ れ ら の 開 示 内 容 は 参 照 と し て 明 細 書 に 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 。 用 語 「 実 質 的 線 状 」
は 、 均 質 な コ モ ノ マ ー 導 入 (incorporation)に 起 因 す る 短 鎖 枝 に 加 え て 、 ポ リ マ ー 主 鎖 が
長 鎖 枝 平 均 ０ ． ０ １ ～ ３ 個 ／ 炭 素 原 子 １ ０ ０ ０ 個 で 置 換 さ れ て い る よ う に 、 エ チ レ ン ポ リ
マ ー が 長 鎖 枝 を 有 し て い る こ と を 意 味 す る 。 Ｓ Ｌ Ｅ Ｐ に 対 す る メ ル ト イ ン デ ッ ク ス は 、 通
常 、 少 な く と も 約 ０ ． １ グ ラ ム ／ １ ０ 分 （ ｇ ／ １ ０ 分 ） ～ 約 １ ０ ０ ｇ ／ １ ０ 分 ま で で あ る
。 Ｓ Ｌ Ｅ Ｐ は イ ン サ イ ト (Insite)（ 商 標 ） プ ロ セ ス ・ ア ン ド ・ キ ャ タ リ ス ト ・ テ ク ノ ロ ジ
ー (Process and Catalyst Technology)に よ っ て 製 造 さ れ て お り 、 そ し て ザ ・ ダ ウ ・ ケ ミ
カ ル 社 か ら ア フ ィ ニ テ ィ ー (Affinity)（ 商 標 ） ポ リ オ レ フ ィ ン プ ラ ス ト マ ー と し て 及 び デ
ュ ポ ン ・ ダ ウ ・ エ ラ ス ト マ ー ズ (DuPont Dow Elastomers)， Ｌ Ｌ Ｃ か ら エ ン ゲ ー ジ (Engage
)（ 商 標 ） ポ リ オ レ フ ィ ン エ ラ ス ト マ ー と し て 入 手 す る こ と が で き る 。 Ｓ Ｌ Ｅ Ｐ は 、 例 え
ば 、 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 ヨ ー ロ ッ パ 特 許 出 願 ４ １ ６ ， ８ １ ５ － Ａ 、 Ｕ Ｓ
Ｐ ５ ， １ ３ ２ ， ３ ８ ０ 、 ５ ， １ ８ ９ ， １ ９ ２ 、 ５ ， ３ ７ ４ ， ６ ９ ６ 、 ５ ， ４ ５ ３ ， ４ １ ０
、 ５ ， ４ ７ ０ ， ９ ９ ３ 、 ５ ， ４ ９ ４ ， ８ ７ ４ 及 び ５ ， ５ ３ ２ ， ３ ９ ４ に 開 示 の よ う に 、 拘
束 幾 何 触 媒 （ constrained geometry catalyst） の 存 在 下 に 連 続 法 に よ っ て エ チ レ ン と 任
意 の α オ レ フ ィ ン コ モ ノ マ ー １ 種 類 以 上 と の 溶 液 重 合 、 ス ラ リ ー 重 合 、 又 は 気 相 重 合 、 好
ま し く は 、 溶 液 相 (solution phase)重 合 を 介 し て 製 造 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ６ ８ 】
　 実 質 的 ラ ン ダ ム 共 重 合 体 は 、 α オ レ フ ィ ン （ 複 数 種 含 む ） を ビ ニ ル 又 は ビ ニ リ デ ン 芳 香
族 モ ノ マ ー （ 複 数 種 含 む ） 及 び ／ 又 は ヒ ン ダ ー ド (hindered)脂 肪 族 又 は 脂 環 式 ビ ニ ル 又 は
ビ ニ リ デ ン モ ノ マ ー （ 複 数 種 含 む ） と 重 合 す る こ と に よ っ て 製 造 す る こ と が で き る 。 実 質
的 ラ ン ダ ム 共 重 合 体 は 、 例 え ば 、 参 照 と し て そ の 開 示 内 容 が 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 Ｕ
Ｓ Ｐ ６ ， ２ １ １ ， ３ ０ ２ （ ホ (Ho)ら ） 、 ６ ， １ ９ ０ ， ７ ６ ８ （ タ ー レ イ (Turley)ら ） 、 ６
， １ ５ ６ ， ８ ４ ２ （ ホ ェ ニ ー (Hoenig)ら ） 、 及 び ６ ， １ １ １ ， ０ ２ ０ （ オ リ ア ニ (Oriani)
ら ） に 記 載 さ れ て い る 。 実 質 的 ラ ン ダ ム 共 重 合 体 の 製 造 は 、 種 々 の 助 触 媒 と 組 み 合 わ せ た
１ 種 類 以 上 の メ タ ロ セ ン 又 は 拘 束 幾 何 触 媒 の 存 在 下 に 重 合 性 モ ノ マ ー の 混 合 物 を 重 合 す る
こ と を 含 む 。 稼 動 条 件 は 、 大 気 圧 ～ ３ ０ ０ ０ 気 圧 ま で の 圧 力 及 び － ３ ０ ℃ ～ ２ ０ ０ ℃ ま で
の 温 度 を 含 む 。 共 重 合 体 を 製 造 す る た め に 適 切 な 触 媒 及 び 方 法 の 例 は 、 参 照 と し て そ の 開
示 内 容 が 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 Ｅ Ｐ ０ ， ４ １ ６ ， ８ １ ５ （ Ｂ １ ） 及 び Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ７ ０
３ ， １ ８ ７ （ タ イ マ ー ズ (Timmers)） に 記 載 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ６ ９ 】
　 オ レ フ ィ ン ベ ー ス の エ ラ ス ト マ ー の 例 は 、 エ チ レ ン － プ ロ ピ レ ン ジ エ ン モ ノ マ ー （ Ｅ Ｄ
Ｐ Ｍ ） か ら 製 造 さ れ る タ ー ポ リ マ ー で あ る 。 Ｅ Ｐ Ｍ ポ リ マ ー の 製 造 方 法 は 、 参 照 と し て そ
の 開 示 内 容 が 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 Ｕ Ｓ Ｐ ３ ， ３ ４ １ ， ５ ０ ３ （ ペ イ ジ (Paige)ら 、
ユ ニ ロ イ ヤ ル 社 (Uniroyal,Inc.)） に 記 載 さ れ て い る 。 Ｅ Ｄ Ｐ Ｍ を 製 造 す る た め の 典 型 的
な 触 媒 系 は 、 バ ナ ジ ウ ム 化 合 物 、 例 え ば 、 オ キ シ 三 塩 化 バ ナ ジ ウ ム 又 は 四 塩 化 バ ナ ジ ウ ム
、 典 型 的 に は オ ル ガ ノ ア ル ミ ニ ウ ム 化 合 物 で あ る 助 触 媒 、 及 び 活 性 剤 、 例 え ば 、 ニ ト ロ プ
ロ パ ン 及 び キ ノ ン を 含 む 。
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【 ０ ０ ７ ０ 】
　 前 記 ポ リ マ ー を 製 造 す る の に 通 常 用 い ら れ る 任 意 の 触 媒 は 、 本 発 明 の 方 法 に お い て 重 合
に 用 い る こ と が で き る 。 該 触 媒 は 、 フ ィ リ ッ プ ス 触 媒 、 チ ー グ ラ ー 触 媒 、 遷 移 金 属 、 例 え
ば 、 バ ナ ジ ウ ム 、 ク ロ ム 、 チ タ ン を 含 有 す る チ ー グ ラ ー ・ ナ ッ タ 触 媒 、 及 び メ タ ロ セ ン を
含 ん で い る こ と が で き る 。 当 業 者 に 公 知 の 有 効 な メ タ ロ セ ン 触 媒 の 例 は 、 例 え ば 、 参 照 と
し て そ の 開 示 内 容 が 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ４ ５ ５ ， ３ ６ ６ （ ロ ー ル マ ン (R
ohrmann)） 、 ５ ， ３ ２ ９ ， ０ ３ ３ （ ス パ レ ッ ク (Spaleck)ら ） 、 ５ ， ３ １ ７ ， ０ ３ ６ （ ブ
ラ デ ィ (Brady)ら ） 、 ５ ， １ ４ ５ ， ８ １ ９ （ ウ ィ ン タ ー (Winter)ら ） 及 び ５ ， １ ０ ６ ， ８
０ ６ （ ジ ョ ブ (Job)） に 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ７ １ 】
　 均 質 エ チ レ ン 共 重 合 体 の 製 造 に 用 い ら れ る 均 質 触 媒 は 、 チ タ ン 錯 体 を 含 む 、 拘 束 幾 何 金
属 錯 体 （ Ｃ Ｇ Ｃ 触 媒 ） と 当 業 界 で 呼 ば れ る モ ノ シ ク ロ ペ ン タ ジ エ ニ ル 遷 移 金 属 錯 体 を 基 剤
と し た メ タ ロ セ ン 種 を 含 ん で い る 。 有 用 な メ タ ロ セ ン 種 は 、 参 照 と し て そ の 開 示 内 容 が 本
明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 何 れ も ザ ・ ダ ウ ・ ケ ミ カ ル 社 に 対 し て の 、 Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ８ ６ ９ ， ５
７ ５ 及 び ５ ， ８ ４ ４ ， ０ ４ ５ （ カ ル タ マ ー (Kolthammer)ら ） 、 ５ ， ７ ８ ３ ， ６ ３ ８ 、 ５ ，
６ ６ ５ ， ８ ０ ０ 、 ５ ， ２ ７ ８ ， ２ ７ ２ 及 び ５ ， ２ ７ ２ ， ２ ３ ６ （ レ イ (Lai)ら ） 、 ５ ， ７
０ ３ ， １ ８ ７ （ タ イ マ ー ズ (Timmers)） 、 及 び ５ ， ６ ７ ７ ， ３ ８ ３ （ チ ャ ム (Chum)ら ） に
開 示 さ れ て い る 拘 束 幾 何 金 属 錯 体 を 含 む 。
【 ０ ０ ７ ２ 】
　 用 い る こ と が で き る 不 均 質 触 媒 は 、 典 型 的 な チ ー グ ラ ー 型 触 媒 を 含 む 。 不 均 質 触 媒 は 、
支 持 さ れ た (supported)遷 移 金 属 化 合 物 （ 例 え ば 、 チ タ ン 化 合 物 又 は チ タ ン 化 合 物 と バ ナ
ジ ウ ム 化 合 物 と の 組 み 合 わ せ ） 及 び 助 触 媒 ／ 活 性 剤 を 含 む 。 前 記 触 媒 の 例 は 、 参 照 と し て
そ の 開 示 内 容 が 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、 何 れ も ザ ・ ダ ウ ・ ケ ミ カ ル 社 に 対 し て の 、 Ｕ Ｓ
Ｐ ５ ， ２ ３ １ ， １ ５ １ （ ス ペ ン サ ー (Spencer)ら ） 、 ４ ， ６ １ ２ ， ３ ０ ０ （ コ ー ル マ ン ， I
II(Coleman,III)） 、 ４ ， ５ ４ ７ ， ４ ７ ５ （ グ ラ ス (Glass)ら ） 、 ４ ， ３ １ ４ ， ９ １ ２ （ ロ
ー リ ー ， ジ ュ ニ ア (Lowery,Jr.)ら ） 及 び ４ ， ０ ７ ６ ， ６ ９ ８ （ ア ン ダ ー ソ ン (Anderson)ら
） に 記 載 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ７ ３ 】
　 ク ロ ム 基 剤 触 媒 の 例 は 、 例 え ば 、 参 照 と し て そ の 開 示 内 容 が 本 明 細 書 に 組 み 込 ま れ る 、
Ｕ Ｓ Ｐ ４ ， ５ ４ ０ ， ７ ５ ５ （ メ イ ヒ ュ ー (Mayhew)ら ） 、 ４ ， ６ １ ９ ， ９ ８ ０ （ マ ク ダ ニ エ
ル (McDaniel)） 、 ４ ， ６ ６ ８ ， ８ ３ ８ （ ブ リ ッ グ ス (Briggs)） 、 ４ ， ７ ３ ５ ， ９ ３ １ （ マ
ク ダ ニ エ ル ） 、 ５ ， ０ ６ ６ ， ７ ３ ６ （ デ ュ メ イ ン (Dumain)ら ） 、 ５ ， ２ ４ ４ ， ９ ８ ７ （ バ
ー ナ ー ド (Bernard)ら ） 、 ５ ， １ １ ５ ， ０ ６ ８ （ ベ イ リ ー (Bailey)ら ） 、 ５ ， １ ３ ７ ， ９
９ ４ （ グ ー ド (Goode)ら ） 、 ５ ， ４ ７ ３ ， ０ ２ ７ （ バ チ ェ ラ ー (Batchelor)ら ） 及 び ４ ， ８
０ ４ ， ７ １ ４ （ オ リ ヴ ォ (Olivo)） に 記 載 さ れ て い る 。 ク ロ ム 基 剤 触 媒 は 、 他 の フ ル オ リ
ド 及 び チ タ ン 変 性 ク ロ ム 触 媒 及 び ク ロ ム 酸 シ リ ル を 含 む 。 ク ロ ム 基 剤 触 媒 系 に お い て は 、
酸 素 を 用 い て 、 設 定 し た 酸 素 対 α オ レ フ ィ ン モ ル 比 及 び 触 媒 供 給 速 度 で 、 生 成 速 度 及 び 樹
脂 特 性 、 と り わ け 、 樹 脂 の 流 動 特 性 、 典 型 的 に は 、 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス 又 は フ ロ ー イ ン デ
ッ ク ス を 調 節 し て 望 ま し い 樹 脂 特 性 及 び 望 ま し い 生 成 速 度 を 達 成 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ７ ４ 】
　 樹 脂 中 に 練 込 む こ と が で き る 通 常 の 添 加 剤 と し て 、 例 え ば 、 酸 化 防 止 剤 、 紫 外 線 吸 収 剤
、 帯 電 防 止 剤 、 光 増 感 剤 、 顔 料 、 染 料 、 核 剤 、 充 填 剤 、 ス リ ッ プ 剤 、 難 燃 剤 、 可 塑 剤 、 加
工 助 剤 、 滑 剤 、 安 定 剤 、 煤 煙 防 止 剤 (smoke inhibitor)、 粘 度 制 御 剤 (viscosity control 
agent)、 及 び 架 橋 剤 、 触 媒 、 及 び ブ ー ス タ ー 、 粘 着 付 与 剤 、 及 び 粘 着 防 止 剤 を 挙 げ る こ と
が で き る 。
【 ０ ０ ７ ５ 】
　 通 常 の オ レ フ ィ ン 成 形 加 工 技 術 を 用 い て オ レ フ ィ ン ポ リ マ ー 生 成 物 か ら 種 々 の 製 品 を 製
造 す る こ と が で き る 。 射 出 成 形 物 、 吹 込 成 形 物 、 回 転 成 形 物 、 電 線 被 覆 、 管 及 び 管 材 料 (p
iping and tubing)、 及 び フ ィ ル ム に 用 い る こ と が で き る 幅 広 い 種 類 の 樹 脂 を 製 造 す る こ
と が で き る 。 有 用 な 製 品 と し て 、 フ ィ ル ム 、 例 え ば 、 キ ャ ス ト 型 、 イ ン フ レ ー ト (blown)
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型 及 び 押 出 被 覆 型 の フ ィ ル ム ； 繊 維 、 例 え ば 、 ス テ ー プ ル フ ァ イ バ ー 、 ス パ ン ボ ン ド (spu
nbonded)フ ァ イ バ ー 、 又 は メ ル ト ブ ロ ー ン (melt blown)フ ァ イ バ ー 系 （ 例 え ば 、 Ｕ Ｓ Ｐ ４
， ３ ４ ０ ， ５ ６ ３ （ ア ペ ル (Appel)ら 、 キ ン バ ー リ ー － ク ラ ー ク (Kimberly-Clark)に 対 し
て ） ;４ ， ６ ６ ３ ， ２ ２ ０ （ ウ ィ ス ネ ス キ (Wisneski)ら 、 キ ン バ リ ー － ク ラ ー ク に 対 し て
） ;４ ， ６ ６ ８ ， ５ ６ ６ （ ブ ラ ウ ン (Braun)、 キ ン バ リ ー － ク ラ ー ク に 対 し て ） ;又 は 、 ４
， ３ ２ ２ ， ０ ２ ７ （ レ バ (Reba)、 ク ラ ウ ン ・ ツ ェ ラ ー バ ッ ハ (Crown Zellerbach)に 対 し て
） に 開 示 さ れ た 系 を 用 い て ） ； 及 び ゲ ル ス パ ン フ ァ イ バ ー (gel spun fiber)系 （ 例 え ば 、
Ｕ Ｓ Ｐ ４ ， ４ １ ３ ， １ １ ０ （ カ ヴ ェ シ ュ (Kavesh)ら 、 ア ラ イ ド 社 (Allied Corporation)に
対 し て ） に 開 示 さ れ た 系 、 織 布 及 び 不 織 布 の 両 方 、 例 え ば 、 ス パ ン レ ー ス (spunlaced)布
（ Ｕ Ｓ Ｐ ３ ， ４ ８ ５ ， ７ ０ ６ （ エ ヴ ァ ン ス (Evans)） に 開 示 ） 、 又 は 例 え ば 、 こ れ ら の 繊
維 と 他 の 繊 維 、 例 え ば 、 Ｐ Ｅ Ｔ 又 は 綿 と の ブ レ ン ド 、 を 含 む 前 記 繊 維 か ら 製 造 さ れ る 構 造
物 ； 及 び 成 形 品 、 例 え ば 、 射 出 成 形 法 、 吹 込 成 形 法 、 又 は 回 転 成 形 法 を 用 い て 製 造 さ れ る
製 品 を 挙 げ る こ と が で き る 。 本 明 細 書 に 記 載 の ポ リ マ ー 生 成 物 は 、 電 線 及 び ケ ー ブ ル 被 覆
作 業 、 収 縮 フ ィ ル ム 用 途 に 並 び に 真 空 成 形 運 転 の シ ー ト 押 出 に お い て も 有 用 で あ る 。 均 質
に 枝 分 れ し た 実 質 的 に 線 状 の エ チ レ ン ／ α オ レ フ ィ ン 共 重 合 体 少 な く と も １ 種 類 及 び 不 均
質 に 枝 分 れ し た エ チ レ ン ポ リ マ ー 少 な く と も １ 種 類 を 含 む エ チ レ ン ポ リ マ ー ブ レ ン ド か ら
製 造 さ れ る 二 次 加 工 品 は 、 シ ャ ム (Chum)ら に よ っ て Ｕ Ｓ Ｐ ５ ， ６ ７ ７ ， ３ ８ ３ に 記 載 さ れ
て い る 。 オ レ フ ィ ン ポ リ マ ー を 含 む 組 成 物 は 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 加 工 の 当 業 者 に 周 知 で あ る
、 通 常 の ポ リ オ レ フ ィ ン 加 工 技 術 を 用 い て 前 記 の よ う な 二 次 加 工 品 に 成 形 す る こ と が で き
る 。
【 実 施 例 】
【 ０ ０ ７ ６ 】
　 下 記 の 実 施 例 は 、 本 発 明 の 方 法 及 び 系 を 例 示 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ７ ７ 】
　 　 ポ リ エ チ レ ン 生 成
　 本 例 は 、 反 応 温 度 を 目 標 値 よ り 低 い 温 度 ま で 変 化 さ せ そ し て 気 相 組 成 を 変 え る 本 発 明 の
方 法 を 如 何 に 用 い て 短 縮 さ れ た 転 移 時 間 で 或 る ポ リ マ ー の 生 成 を 別 の ポ リ マ ー の 生 成 に 迅
速 に 移 動 さ せ る こ と が で き る か を 示 す も の で あ る 。
【 ０ ０ ７ ８ 】
　 コ ン ピ ュ ー タ ー モ デ ル を 実 行 し て 、 気 相 ポ リ エ チ レ ン （ Ｐ Ｅ ） 流 動 床 反 応 器 中 で エ チ レ
ン と ヘ キ セ ン と の 間 の 気 相 重 合 反 応 に よ り 生 成 さ れ る ポ リ エ チ レ ン の 床 平 均 メ ル ト イ ン デ
ッ ク ス （ Ｍ ． Ｉ ． ） の 変 化 を シ ミ ュ レ ー ト し た 。
【 ０ ０ ７ ９ 】
　 実 際 の プ ラ ン ト 運 転 を シ ミ ュ レ ー ト す る た め に 一 組 の 反 応 条 件 を 選 定 し た 。
【 ０ ０ ８ ０ 】

：
　 生 成 速 度 （ 平 均 ） ： ６ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド ／ 時
　 生 成 物 密 度 ： ０ ． ９ ２ ６ ± ０ ． ０ ０ １ ｇ ／ ｃ ｍ ３

　 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ： ３ ７ ± ２ ｇ ／ １ ０ 分
　 Ｈ ２ 分 圧 ＝ ５ ５ ｐ ｓ ｉ
　 Ｃ ２ 分 圧 ＝ １ ２ ０ ｐ ｓ ｉ
　 Ｃ ６ 分 圧 ＝ １ ６ ｐ ｓ ｉ
　 Ｈ ２ ／ Ｃ ２ モ ル 気 相 比 ＝ ０ ． ４ ６
　 Ｃ ６ ／ Ｃ ２ モ ル 気 相 比 ＝ ０ ． １ ３
　 床 温 度 ＝ １ ０ ４ ℃ ± １ ． ５ ℃
　 触 媒 ： チ タ ン 基 剤 触 媒
【 ０ ０ ８ １ 】

：
　 生 成 速 度 （ 平 均 ） ： ６ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド ／ 時
　 生 成 物 密 度 ： ０ ． ９ ２ ６ ± ０ ． ０ ０ １ ｇ ／ ｃ ｍ ３
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実 施 例 １

初 期 反 応 条 件

目 標 反 応 条 件



　 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ： ２ ０ ± ２ ｇ ／ １ ０ 分
　 Ｈ ２ 分 圧 ＝ ４ ７ ｐ ｓ ｉ
　 Ｃ ２ 分 圧 ＝ １ ２ ０ ｐ ｓ ｉ
　 Ｃ ６ 分 圧 ＝ １ ９ ｐ ｓ ｉ
　 Ｈ ２ ／ Ｃ ２ モ ル 気 相 比 ＝ ０ ． ３ ９
　 Ｃ ６ ／ Ｃ ２ モ ル 気 相 比 ＝ ０ ． １ ６
　 床 温 度 ＝ ９ ８ ℃ ± １ ． ５ ℃
　 触 媒 ： チ タ ン 基 剤 触 媒
【 ０ ０ ８ ２ 】
　 シ ミ ュ レ ー ト し た 転 移 は 、 初 期 生 成 物 か ら 目 標 生 成 物 へ 下 記 の 変 化 、 す な わ ち 、
　 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ： １ ７ ± ２ ｇ ／ １ ０ 分 （ ４ ６ ％ ） の 減 少
　 密 度 ： 変 化 な し
　 反 応 温 度 ： ６ ℃ の 低 下
を 伴 っ て 開 始 し た 。
【 ０ ０ ８ ３ 】
　 反 応 器 中 の 触 媒 は 、 一 定 の 床 レ ベ ル に 維 持 し た 。 転 移 時 間 を 通 じ て 、 ３ ５ ～ ２ ２ ｇ ／ １
０ 分 の 間 の メ ル ト イ ン デ ッ ク ス を 有 す る 樹 脂 は 格 外 で あ る と み な し た 。
【 ０ ０ ８ ４ 】
　 転 移 の 開 始 時 に 、 反 応 温 度 を 、 最 終 目 標 温 度 値 （ す な わ ち 、 ９ ８ ℃ に 設 定 ） よ り １ ． ５
℃ 低 い 温 度 ま で 移 動 さ せ た 。 Ｈ ２ 及 び Ｃ ６ 流 量 を 調 節 し て 、 Ｈ ２ ／ Ｃ ２ モ ル 気 相 比 及 び Ｃ

６ ／ Ｃ ２ モ ル 気 相 比 を 目 標 樹 脂 条 件 ま で 移 動 さ せ た 。 水 素 分 圧 を 、 ５ ５ ｐ ｓ ｉ か ら ４ ７ ｐ
ｓ ｉ ま で 低 下 さ せ た 。 エ チ レ ン （ Ｃ ２ ） 分 圧 は １ ２ ０ ｐ ｓ ｉ に 維 持 し 、 そ し て ヘ キ セ ン （
Ｃ ６ ） 分 圧 は １ ６ ｐ ｓ ｉ か ら １ ９ ｐ ｓ ｉ に 上 げ た 。
【 ０ ０ ８ ５ 】
　 ２ ： ２ ４ 時 間 後 、 床 平 均 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス は ２ ２ ｇ ／ １ ０ 分 で あ り 、 こ れ は 目 標 グ レ
ー ド の メ ル ト イ ン デ ッ ク ス （ す な わ ち 、 ２ ０ ｇ ／ １ ０ 分 ） の 許 容 範 囲 内 （ す な わ ち 、 ２ ｇ
／ １ ０ 分 以 内 ） で あ っ た 。 こ の 間 、 Ｍ Ｉ が 目 標 値 に 向 か っ て 移 動 す る に つ れ て 床 温 度 を 徐
々 に 目 標 反 応 温 度 ９ ８ ℃ に 移 動 さ せ た 。
【 ０ ０ ８ ６ 】
　 図 ２ は 、 反 応 器 中 の 樹 脂 全 体 の 床 平 均 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス に 対 し て 目 標 温 度 よ り 低 い 温
度 ま で 反 応 器 温 度 を 下 げ る こ と の 動 態 を 示 す コ ン ピ ュ ー タ ー シ ミ ュ レ ー シ ョ ン の 結 果 を 示
し て い る 。 目 標 生 成 物 に 対 す る 初 期 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ３ ７ ｇ ／ １ ０ 分 か ら メ ル ト イ ン デ
ッ ク ス ２ ０ ｇ ／ １ ０ 分 へ の 樹 脂 の 規 格 値 の 変 化 を 、 実 線
【 数 １ 】
　
　
　
　
に よ り 表 示 す る 。
【 ０ ０ ８ ７ 】
　 転 移 の 開 始 時 に 、 樹 脂 流 動 特 性 （ メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ） を 迅 速 に 目 標 値 ま で 動 か す た め
に 、 最 初 に 、 目 標 樹 脂 の 目 標 温 度 よ り １ ． ５ ℃ 低 い 温 度 で あ る ９ ６ ． ５ ℃ ま で 床 温 度 を 移
動 さ せ た 。 平 均 樹 脂 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス が 目 標 値 に 近 づ く に つ れ て 、 温 度 も 目 標 温 度 に 向
か っ て 上 昇 し た 。
【 ０ ０ ８ ８ 】
　 破 線 （ - - -） は 、 床 温 度 を １ ０ ４ ℃ か ら ９ ６ ． ５ ℃ ま で 移 動 さ せ （ ９ ８ ℃ の 目 標 温 度
を － １ ． ５ ℃ だ け 過 ぎ る ） そ し て 反 応 器 中 へ の 水 素 流 を 止 め た と き に 現 下 に 生 成 さ れ た 樹
脂 の メ ル ト イ ン デ ッ ク ス を 表 し て い る 。 比 較 と し て 、 点 線 （ ・ ・ ・ ） は 、 現 下 に 生 成 さ れ
た 樹 脂 の 平 均 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス 値 へ の 、 反 応 温 度 の 対 応 す る 低 下 な し に 水 素 流 を 止 め る
だ け の 効 果 を 示 し て い る 。
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【 ０ ０ ８ ９ 】
　 転 移 時 間 に わ た る 反 応 器 中 の 樹 脂 の 床 平 均 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス は 、 傾 斜 の 点 ／ 破 線 （ －
・ － ・ － ） に よ っ て 表 す 。 こ の 線 は 、 樹 脂 の 平 均 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス の ３ ７ ｇ ／ １ ０ 分 か
ら 、 ２ ： ２ ４ 時 間 に わ た る 目 標 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス （ す な わ ち 、 ２ ０ ｇ ／ １ ０ 分 ） の 範 囲
２ ｇ ／ １ ０ 分 内 の 許 容 範 囲 内 に あ る ２ ２ ｇ ／ １ ０ 分 ま で の 低 下 を 示 し て い る 。
【 ０ ０ ９ ０ 】
　 格 外 樹 脂 約 １ ５ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド が 、 ２ ： ２ ４ 時 間 の 転 移 時 間 の 間 に 生 成 さ れ た 。
【 ０ ０ ９ １ 】
　 比 較 と し て 、 床 温 度 を 目 標 温 度 値 ま で 徐 々 に 低 下 さ せ る が 目 標 反 応 温 度 を 過 ぎ る ま で は
低 下 さ せ な い 常 法 の シ ミ ュ レ ー シ ョ ン に お い て は 、 格 内 （ 二 次 ） ポ リ マ ー の 生 成 へ の 転 移
時 間 は 長 時 間 続 き 、 そ し て 格 外 樹 脂 約 ２ ０ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド を 生 じ た 。
【 ０ ０ ９ ２ 】
　 本 発 明 に よ る 方 法 の シ ミ ュ レ ー シ ョ ン は 、 常 法 に 対 し て 格 外 生 成 の ２ ５ ％ 低 減 を 示 し た
。
【 ０ ０ ９ ３ 】
　 図 ３ は 、 反 応 器 中 の 樹 脂 の 床 平 均 密 度 に 関 す る 、 目 標 温 度 よ り 低 い 温 度 ま で 床 温 度 を 迅
速 に 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 示 し て い る 。 初 期 密 度 値 ０ ． ９ ２ ６ ｇ ／ ｃ ｍ ３ か ら 目 標 生 成 物
に 対 す る ０ ． ９ ２ ｇ ／ ｃ ｍ ３ へ の 樹 脂 の 規 格 の 変 化 を 実 線
【 数 ２ 】
　
　
　
　
に よ り 表 示 す る 。
【 ０ ０ ９ ４ 】
　 転 移 時 間 に わ た る 反 応 器 内 の 樹 脂 の 床 平 均 密 度 は 、 傾 斜 の 点 ／ 破 線 （ － ・ － ・ － ） に よ
っ て 表 す 。 破 線 （ - - -） は 、 反 応 器 中 へ の 水 素 流 を 止 め る と 共 に 床 温 度 を 移 動 さ せ て 目
標 床 温 度 を － １ ． ５ ℃ だ け 過 ぎ た と き に 現 下 に 生 成 さ れ て い る 樹 脂 の 密 度 に 対 応 す る 。 点
線 （ ・ ・ ・ ） は 、 反 応 器 中 へ の 水 素 の 流 れ だ け を 止 め た と き の 現 下 の 樹 脂 密 度 を 示 し て い
る 。 線 の 重 な り は 、 最 初 に 床 温 度 を 目 標 よ り 低 い 温 度 ま で 低 下 さ せ る こ と が 、 該 床 平 均 密
度 を 目 的 値 ま で 強 制 す る た め に 床 平 均 密 度 に 有 意 な 影 響 を 及 ぼ さ な か っ た こ と を 示 し て い
る 。
【 ０ ０ ９ ５ 】
　 上 述 し た 例 は 、 反 応 ガ ス （ 水 素 ） 濃 度 の 変 化 と 連 携 さ せ て 、 目 標 温 度 よ り 低 い 温 度 ま で
反 応 温 度 を 低 下 さ せ る 本 発 明 の 方 法 が 、 生 成 さ れ る 格 外 樹 脂 を 有 意 に 低 減 す る こ と を 示 し
て い る 。 床 平 均 樹 脂 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ３ ５ ｇ ／ １ ０ 分 か ら ２ ２ ｇ ／ １ ０ 分 ま で の 移 行 時
間 の 間 に 生 成 さ れ た 格 外 樹 脂 の 転 移 容 量 は 、 常 法 に よ り 生 成 さ れ た ２ ０ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド
か ら 本 発 明 の 方 法 に よ っ て 生 成 さ れ た １ ５ ０ ， ０ ０ ０ ポ ン ド へ の 低 減 を 示 し 、 こ れ は 格 外
樹 脂 の 容 量 の ２ ５ ％ 低 減 で あ っ た 。
【 ０ ０ ９ ６ 】
　 　 ポ リ エ チ レ ン 生 成 ： 組 成 変 化 の 動 態
　 実 施 例 ２ の シ ミ ュ レ ー シ ョ ン は 、 実 施 例 １ と 同 様 で あ る が 、 転 移 時 間 に わ た り 反 応 器 中
へ の 反 応 ガ ス の 流 量 を 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 詳 述 す る 。
【 ０ ０ ９ ７ 】
　 図 ４ は 、 反 応 器 中 へ の 水 素 （ Ｈ ２ ） の 流 量 を 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 示 し て い る 。 実 線 （
│ ） は 、 水 素 ／ エ チ レ ン （ Ｈ ２ ／ Ｃ ２ ） モ ル 比 ０ ． ４ ６ か ら ０ ． ３ ６ へ の 規 格 の 変 化 を 示
し て い る 。 点 ／ 破 線 （ － ・ － ・ － ） は 、 反 応 器 中 の 実 際 の Ｈ ２ ／ Ｃ ２ モ ル 比 を 示 し て い る
。 結 果 は 、 目 標 の Ｈ ２ ／ Ｃ ２ モ ル 比 を 達 成 す る た め に 反 応 器 中 の 水 素 量 を 低 減 す る の に 遅
れ 時 間 が 約 ４ ５ 分 間 あ る こ と を 示 し て い る 。
【 ０ ０ ９ ８ 】
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　 図 ５ は 、 反 応 器 中 へ の ヘ キ セ ン （ Ｃ ６ ） の 流 量 を 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 示 し て い る 。 実
線
【 数 ３ 】
　
　
　
　
は 、 ヘ キ セ ン ／ エ チ レ ン （ Ｃ ６ ／ Ｃ ２ ） ０ ． １ ３ か ら ０ ． １ ６ ５ へ の 規 格 の 変 化 を 示 し て
い る 。 点 ／ 破 線 （ － ・ － ・ － ） は 、 反 応 器 中 の 実 際 の Ｃ ６ ／ Ｃ ２ モ ル 比 を 示 し て い る 。 結
果 は 、 目 標 の Ｃ ６ ／ Ｃ ２ モ ル 比 を 達 成 す る た め に 反 応 器 中 の ヘ キ セ ン 量 を 増 加 す る の に 遅
れ 時 間 が 約 １ 時 間 あ る こ と を 示 し て い る 。
【 ０ ０ ９ ９ 】
　 　 ポ リ エ チ レ ン 生 成 ： 温 度 変 化 の 動 態
　 実 施 例 ３ の シ ミ ュ レ ー シ ョ ン は 、 実 施 例 １ と 同 様 で あ る が 、 転 移 時 間 に わ た り 反 応 温 度
を 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 詳 述 す る 。
【 ０ １ ０ ０ 】
　 図 ６ は 、 床 温 度 を 調 節 し た 際 の 動 態 及 び 実 際 の 温 度 応 答 を 示 し て い る 。 実 線
【 数 ４ 】
　
　
　
　
は 、 床 温 度 １ ０ ４ ℃ か ら ９ ８ ℃ へ の 設 定 値 の 変 化 を 示 し て い る 。 転 移 の 開 始 時 に 、 樹 脂 流
動 特 性 （ メ ル ト イ ン デ ッ ク ス ） を 目 標 値 ま で 迅 速 に 動 か す た め に 、 破 線 （ - -） で 示 す よ
う に 、 最 初 に 床 温 度 を 、 二 次 樹 脂 の 目 標 温 度 よ り １ ． ５ ℃ 低 い 温 度 で あ る ９ ６ ． ５ ℃ ま で
低 下 さ せ た 。 平 均 樹 脂 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス が 目 標 値 に 近 づ く に つ れ て 温 度 は 徐 々 に 目 標 温
度 で あ る ９ ８ ℃ に 向 か っ て 上 昇 し た （ 破 線 - - -） 。 点 ／ 破 線 （ － ・ － ・ － ） は 、 実 際 の
反 応 器 温 度 の 読 取 り 値 を 示 し て い る 。
【 ０ １ ０ １ 】
　 法 令 に 則 り 、 構 造 的 及 び 方 法 的 (methodical)特 徴 に 関 し て 多 少 な り と も 具 体 的 に 言 語 で
本 発 明 を 記 載 し て き た 。 し か し な が ら 、 本 明 細 書 に 開 示 の 手 段 は 本 発 明 を 実 施 す る た め の
好 ま し い 形 態 を 含 む も の で あ る の で 、 示 さ れ 及 び 記 載 さ れ た 特 定 の 特 徴 に 本 発 明 が 限 定 さ
れ る も の で は な い こ と を 理 解 さ れ た い 。 従 っ て 、 本 発 明 は 、 均 等 論 に 従 っ て 適 切 に 解 釈 さ
れ る 適 正 な 特 許 請 求 の 範 囲 内 で 任 意 の そ の 形 態 又 は 変 形 に お い て 権 利 主 張 す る も の で あ る
。 本 明 細 書 を 通 し て 引 用 し た 特 許 及 び 他 の 文 献 の 開 示 内 容 は 参 照 と し て 本 明 細 書 に 組 み 込
ま れ る も の と す る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ １ ０ ２ 】
【 図 １ 】 一 次 樹 脂 生 成 物 か ら 二 次 樹 脂 生 成 物 へ の 転 移 を 制 御 す る 本 発 明 の 方 法 の 実 施 態 様
を 示 す フ ロ ー チ ャ ー ト で あ る 。
【 図 ２ 】 平 均 床 メ ル ト イ ン デ ッ ク ス （ Ｍ ． Ｉ ． ） 値 を 迅 速 に 調 節 す る た め の 水 素 濃 度 の 変
化 と 連 携 さ せ た 反 応 温 度 の 変 化 の 効 果 を 表 す グ ラ フ で あ る 。
【 図 ３ 】 床 平 均 密 度 値 に 対 す る 、 水 素 濃 度 の 変 化 と 連 携 さ せ た 反 応 温 度 の 変 化 の 効 果 を 表
す グ ラ フ で あ る 。
【 図 ４ 】 気 相 重 合 反 応 に お け る 水 素 濃 度 の 変 化 の 動 態 を 表 す グ ラ フ で あ る 。
【 図 ５ 】 気 相 重 合 反 応 に お け る ヘ キ セ ン ／ エ チ レ ン 比 を 変 化 さ せ た 際 の 動 態 を 表 す グ ラ フ
で あ る 。
【 図 ６ 】 目 標 値 に 向 か っ て 戻 っ て い く 気 相 重 合 反 応 に お け る 床 反 応 温 度 の 動 態 を 表 す グ ラ
フ で あ る 。
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【 図 １ 】
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【 図 ２ 】
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【 図 ３ 】
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【 図 ４ 】
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【 図 ５ 】
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【 図 ６ 】
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