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【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 平 成 19年 1月 18日 (2007.1.18)
【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 特 許 請 求 の 範 囲
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 特 許 請 求 の 範 囲 】
　 　 【 請 求 項 １ 】 　 微 分 散 、 低 粘 度 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル で あ っ て 、
　 （ A） ベ ー ス ポ リ オ ー ル
　 （ B） （ 1） ス チ レ ン ま た は （ 2） ス チ レ ン と 少 な く と も １ つ の 他 の エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ
ノ マ ー と の 混 合 物 を 含 ん で な る ポ リ マ ー 、 お よ び
　 （ C） 上 記 成 分 （ A） と 相 溶 性 で あ り 、 か つ 平 均 分 子 量 500～ 100,000、 1分 子 当 た り 平 均
し て 少 な く と も 0.5個 の メ ル カ プ タ ン 基 ま た は 少 な く と も 1個 の ジ ス ル フ ィ ド 基 、 お よ び 粘
度 100～ 80,000 mPas（ DIN 53019に 従 い 、 温 度 25℃ お よ び 剪 断 速 度 48／ sで 測 定 ） を 有 す る
、 メ ル カ プ タ ン 基 お よ び ／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ ー を 含 ん で な り 、
　 上 記 成 分 （ B） は 、 30～ 60重 量 部 で 存 在 し 、 上 記 成 分 （ C） は 、 1～ 6重 量 部 で 存 在 す る （
こ れ ら の 重 量 部 は 、 成 分 （ A） 、 （ B） お よ び （ C） の 合 計 重 量 を 基 準 と す る 。 ）
こ と を 特 徴 と す る ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル 。
　 　 【 請 求 項 ２ 】 　 請 求 項 1記 載 の 微 分 散 、 低 粘 度 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル を 製 造 す る 方 法 に
お い て 、
　 （ I） （ 1） ス チ レ ン 、 ま た は （ 2） ス チ レ ン と 、 こ の ス チ レ ン に 共 重 合 可 能 な 少 な く と
も １ つ の 他 の エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ ノ マ ー と の 混 合 物 を 、 成 分 （ A） 、 （ C） お よ び （ D） の
存 在 下 に 重 合 し て 成 分 （ B） を 製 造 す る こ と 、 並 び

記 成 分 （ A） は 、 ベ ー ス ポ リ オ ー ル で あ り 、
　 上 記 成 分 （ C） は 、 上 記 成 分 （ A） と 相 溶 性 で あ り か つ 数 平 均 分 子 量 500～ 100,000、 お よ
び 1分 子 当 た り 平 均 し て 少 な く と も 0.5個 の メ ル カ プ タ ン 基 ま た は 少 な く と も 1個 の ジ ス ル
フ ィ ド 基 を 有 す る 、 メ ル カ プ タ ン 基 お よ び ／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ ー で あ り 、
　 上 記 成 分 （ D） は 、 有 効 量 の フ リ ー ラ ジ カ ル 開 始 剤 で あ り 、 さ ら に 、
　 上 記 成 分 （ C） は 、 1～ 6重 量 部 で 存 在 し 、 上 記 成 分 （ B） は 、 30～ 60重 量 部 で 存 在 す る （
こ れ ら の 重 量 部 は 、 成 分 （ A） 、 （ B） お よ び （ C） の 合 計 重 量 を 基 準 と す る 。 ）
こ と を 特 徴 と す る 方 法 。
　 　 【 請 求 項 ３ 】 　 有 機 ポ リ イ ソ シ ア ネ ー ト 成 分 を イ ソ シ ア ネ ー ト 反 応 性 成 分 と 反 応 さ せ
る こ と を 含 ん で な る 、 ポ リ ウ レ タ ン を 製 造 す る 方 法 に お い て 、
　 イ ソ シ ア ネ ー ト 反 応 性 成 分 は 、 請 求 項 1記 載 の ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル を 含 む こ と を 特 徴 と
す る 方 法 。

に
　 上



【 手 続 補 正 ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ １ 】
　 本 発 明 の ベ ー ス ポ リ オ ー ル と し て の 使 用 に 適 し た ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ ー ル に は 、 好 適 に
は 、 少 な く と も ２ つ の 活 性 水 素 原 子 を 環 状 エ ー テ ル 上 に 有 す る 好 適 な 出 発 化 合 物 の 付 加 反
応 に よ っ て 得 ら れ る ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ ー ル が 包 含 さ れ る 。 こ の よ う な ポ リ エ ー テ ル ポ リ
オ ー ル の 例 は 、 酸 化 ア ル キ レ ン （ 例 え ば 、 酸 化 エ チ レ ン 、 酸 化 プ ロ ピ レ ン 、 酸 化 ブ チ レ ン
な ど ） 、 テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン お よ び そ れ ら の 混 合 物 を 、 1ま た は そ れ 以 上 の 多 官 能 性 出 発
化 合 物 （ 例 え ば 、 ア ル キ レ ン グ リ コ ー ル 、 例 え ば グ リ セ ロ ー ル 、 ト リ メ チ ロ ー ル プ ロ パ ン
、 ペ ン タ エ リ ト リ ト ー ル 、 ソ ル ビ ト ー ル 、 グ ル コ ー ス お よ び シ ュ ク ロ ー ス ） と 反 応 さ せ る
こ と に よ っ て 得 ら れ る も の で あ る 。 他 の 好 適 な 出 発 化 合 物 に は 、 例 え ば 、 水 、 ア ン モ ニ ア
、 ア ミ ノ ア ル コ ー ル 、 例 え ば エ タ ノ ー ル ア ミ ン 、 ジ エ タ ノ ー ル ア ミ ン お よ び ト リ エ タ ノ ー
ル ア ミ ン 、 お よ び 一 級 お よ び ／ ま た は 二 級 ア ミ ン ま た は ポ リ ア ミ ン 、 例 え ば エ チ レ ン ジ ア
ミ ン 、 ア ニ リ ン お よ び ト ル エ ン ジ ア ミ ン が 包 含 さ れ る 。 本 発 明 の ベ ー ス ポ リ オ ー ル と し て
使 用 さ れ る ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ ー ル は 、 通 常 、 分 子 量 500～ 12,000、 好 適 に は 2,000～ 8,00
0、 お よ び ヒ ド ロ キ シ ル 2～ 6を 有 す る 。 よ り 好 適 に 使 用 さ れ る ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ
ー ル は 、 酸 化 エ チ レ ン お よ び ／ ま た は 酸 化 プ ロ ピ レ ン と 、 数 個 の ヒ ド ロ キ シ ル 基 を 有 す る
前 記 出 発 化 合 物 と の 反 応 生 成 物 で あ る 。
【 手 続 補 正 ３ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ２
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ２ 】
　 本 発 明 の 混 合 物 に 使 用 さ れ る 好 適 な ポ リ エ ス テ ル ポ リ オ ー ル は 、 特 に 、 ポ リ カ ル ボ ン 酸
お よ び ポ リ ア ル コ ー ル か ら 得 ら れ る も の で あ る 。 ポ リ エ ス テ ル ポ リ オ ー ル の 製 造 に 適 し た
ポ リ カ ル ボ ン 酸 に は 、 シ ュ ウ 酸 、 マ ロ ン 酸 、 グ ル タ ル 酸 、 ア ジ ピ ン 酸 、 マ レ イ ン 酸 、 フ マ
ル 酸 、 イ ソ フ タ ル 酸 お よ び ／ ま た は テ レ フ タ ル 酸 が 包 含 さ れ る 。 好 適 な ポ リ ア ル コ ー ル に
は 、 脂 肪 族 ポ リ ア ル コ ー ル お よ び 芳 香 族 ポ リ ア ル コ ー ル 、 例 え ば エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 プ
ロ ピ レ ン グ リ コ ー ル 、 ト リ メ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 1, 2-ブ タ ン ジ オ ー ル 、 1, 3-ブ タ ン ジ オ
ー ル 、 1, 4-ブ タ ン ジ オ ー ル 、 1, 2-ペ ン タ ン ジ オ ー ル 、 1, 4-ペ ン タ ン ジ オ ー ル 、 1, 5-ペ
ン タ ン ジ オ ー ル 、 1, 6-ヘ キ サ ン ジ オ ー ル 、 1, 7-ヘ プ タ ン ジ オ ー ル 、 グ リ セ ロ ー ル 、 1, 1
, 1-ト リ メ チ ロ ー ル プ ロ パ ン 、 1, 1, 1-ト リ メ チ ロ ー ル エ タ ン 、 1, 2,6-ヘ キ サ ン ト リ オ
ー ル 、 α -メ チ ル グ リ コ シ ト ー ル 、 ペ ン タ エ リ ト リ ト ー ル お よ び ／ ま た は ソ ル ビ ト ー ル 、
お よ び 分 子 量 500～ 6,000お よ び ヒ ド ロ キ シ ル 2～ 8を 有 す る ポ リ エ ス テ ル ポ リ オ ー ル
が 包 含 さ れ る 。 さ ら に 、 フ ェ ノ ー ル か ら 得 ら れ る ポ リ ア ル コ ー ル 、 例 え ば ビ ス フ ェ ノ ー ル
Aも 、 使 用 す る こ と が で き る 。 使 用 し う る ポ リ エ ス テ ル ポ リ オ ー ル は 、 対 応 す る ポ リ エ ス
テ ル -ア ミ ド か ら 得 ら れ る も の （ 対 応 す る ア ミ ン ま た は ア ミ ノ ア ル コ ー ル と 、 ポ リ カ ル ボ
ン 酸 と の 反 応 生 成 物 、 例 え ば 米 国 特 許 第 4,454,255号 開 示 の も の ） で あ る 。 ヒ ド ロ キ シ ル
基 を 含 む ポ リ カ ー ボ ネ ー ト も 好 適 で あ る 。
【 手 続 補 正 ４ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ４
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ４ 】
　 本 発 明 の ベ ー ス ポ リ オ ー ル と し て 使 用 さ れ る ポ リ エ ス テ ル ポ リ オ ー ル は 、 前 記 し た ポ リ

(2) JP 2000-219722 A5 2007.3.8

官 能 価

官 能 価



エ ー テ ル ポ リ オ ー ル に 対 し 実 質 的 に 対 応 す る 平 均 分 子 量 を 有 す る 。 こ れ は 、 ま た ヒ ド ロ キ
シ ル に も 当 て は ま る 。
【 手 続 補 正 ５ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ５ 】
　 （ 1） ス チ レ ン ま た は （ 2） ス チ レ ン と 少 な く と も １ つ の 他 の エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ ノ マ ー
と の 混 合 物 を 構 成 す る ポ リ マ ー は 、 本 発 明 の ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル に お い て 、 成 分 （ B） と
し て 使 用 す る こ と が で き る 。 ス チ レ ン と 共 重 合 し う る エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ ノ マ ー が 、 好 適
で あ る 。 ス チ レ ン と 重 合 し う る エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ ノ マ ー の 例 に は 、 フ リ ー ラ ジ カ ル 反 応
に よ っ て 重 合 し う る 二 重 結 合 を 有 す る よ う な 化 合 物 の 全 て が 包 含 さ れ 、 そ の 例 と し て 、 ブ
タ ジ エ ン 、 α -メ チ ル ス チ レ ン 、 メ チ ル ス チ レ ン 異 性 体 、 エ チ ル ス チ レ ン 異 性 体 、 ア ク リ
ロ ニ ト リ ル 、 メ タ ク リ ニ ト リ ル 、 メ タ ク リ ル 酸 エ ス テ ル 、 例 え ば メ タ ク リ ル 酸 メ チ ル 、
ア ク リ ル 酸 ア ル キ ル エ ス テ ル お よ び 脂 肪 族 ま た は 芳 香 族 ジ （ メ タ ） ア ク リ レ ー ト 、 並 び に
オ リ ゴ マ ー ブ タ ジ エ ン お よ び マ レ イ ン 酸 誘 導 体 、 例 え ば マ レ イ ン イ ミ ド が 挙 げ ら れ る 。 ス
チ レ ン の 重 合 は 、 相 異 な る ２ つ の コ モ ノ マ ー を 用 い て 実 施 で き 、 こ れ に よ り タ ー ポ リ マ ー
を 形 成 す る こ と が で き る 。 し か し な が ら 、 成 分 （ B） と し て は 、 ポ リ ス チ レ ン お よ び ス チ
レ ン と ア ク リ ロ ニ ト リ ル と の コ ポ リ マ ー （ ア ク リ ロ ニ ト リ ル の 量 は 、 コ ポ リ マ ー の 60～ 0.
5重 量 ％ ） の 使 用 が 好 適 で あ る 。 特 に 好 適 に は 、 ポ リ ス チ レ ン を 単 独 で 成 分 （ B） と し て 使
用 す る 。
【 手 続 補 正 ６ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ６
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ６ 】
　 前 記 し た よ う に 、 ベ ー ス ポ リ オ ー ル （ 成 分 （ A） ） に 適 合 し か つ メ ル カ プ タ ン 基 お よ び
／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ ー は 、 本 発 明 の 成 分 （ C） （ 以 下 、 安 定 化 剤 と
も 呼 ぶ ） と し て の 使 用 に 適 し て い る 。 メ ル カ プ タ ン 基 含 有 ポ リ マ ー の 平 均 分 子 量 は 、 好 適
に は 1,000～ 80,000で あ る 。
【 手 続 補 正 ７ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ １ 】
　 本 発 明 に 従 う ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 好 適 な 製 造 法 は 、 （ I） （ 1） ス チ レ ン 、 ま た は （ 2
） ス チ レ ン と 、 こ の ス チ レ ン に 共 重 合 可 能 な 少 な く と も １ つ の 他 の エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ ノ
マ ー と の 混 合 物 を 、 成 分 （ A） 、 （ C） お よ び （ D） の 存 在 下 に 重 合 し て 成 分 （ B） を 製 造 す
る こ と 、 並 び

記 成 分 （ A） は 、 本 発 明 に 従 い 使 用 さ れ る ベ ー ス ポ リ オ ー ル で あ り 、
　 上 記 成 分 （ C） は 、 メ ル カ プ タ ン 基 お よ び ／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ ー で あ り
、
　 上 記 成 分 （ D） は 、 有 効 量 の フ リ ー ラ ジ カ ル 開 始 剤 で あ り 、 さ ら に 、
　 上 記 成 分 （ C） は 、 1～ 6重 量 で 存 在 し 、

上 記 成 分 （ B） を 構 成 す る ス チ レ
、 成 分 （ B） が 最 終 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル 中 で 30～ 60重 量 ％ で 存 在 す る よ う な 量 で 、 存 在 す
る （ こ れ ら の 重 量 は 、 最 終 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 成 分 （ A） 、 （ B） お よ び （ C） の 合 計
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に
　 上

％ 所 望 に よ り こ の ス チ レ ン に 共 重 合 可 能 な 少 な
く と も １ つ の 他 の エ チ レ ン 性 不 飽 和 モ ノ マ ー を 含 む ン は

％



重 量 を 基 準 と す る 。 ） こ と を 特 徴 と す る 。
【 手 続 補 正 ８ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ ４
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 重 合 は 、 所 望 に よ り 、 成 分 （ E） と し て の 溶 媒 の 存 在 下 に 実 施 で き 、 そ の 溶 媒 量 は 、 最
終 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 合 計 量 を 基 準 に 、 約 20重 量 ％ ま で で あ る 。 ま た 重 合 は 、 好 適 に は
極 性 溶 媒 の 存 在 下 に 実 施 で き 、 そ の 例 と し て 、 低 級 モ ノ ま た は オ リ ゴ 官 能 ア ル コ ー ル 、
例 え ば 、 メ タ ノ ー ル 、 エ タ ノ ー ル 、 n-プ ロ パ ノ ー ル 、 イ ソ プ ロ パ ノ ー ル 、 n-ブ タ ノ ー ル 、
エ チ レ ン グ リ コ ー ル お よ び ／ ま た は ア ミ ル ア ル コ ー ル が 例 示 さ れ る 。 例 え ば 、 ト ル エ ン 、
エ チ ル ベ ン ゼ ン な ど の 芳 香 族 ま た は 脂 肪 族 溶 媒 の ア ル コ ー ル へ の 添 加 に よ っ て 得 ら れ る よ
う な 、 溶 媒 混 合 物 の 使 用 も 考 え ら れ る 。 溶 媒 ま た は 溶 媒 混 合 物 は 、 重 合 反 応 の 間 、 そ の 全
量 ま た は 一 部 の 量 を 反 応 混 合 物 に 添 加 す る こ と が で き る 。
【 手 続 補 正 ９ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 さ ら に 、 低 分 子 量 化 合 物 を 重 合 の 間 に 添 加 し て 、 ポ リ マ ー の 分 子 量 を 制 御 す る こ と が で
き る 。 こ の よ う な 化 合 物 は 、 通 常 、 連 鎖 移 動 剤 と い う 。 そ の 例 と し て 、 ド デ カ オ ー ル
、 t-ド デ シ ル メ ル カ プ タ ン 、 2-チ オ エ タ ノ ー ル 、 チ オ グ リ セ ロ ー ル お よ び ハ ロ ゲ 合 物
、 例 え ば 四 塩 化 炭 素 が 例 示 さ れ る 。
【 手 続 補 正 １ ０ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ２
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ２ 】
　 本 発 明 の ポ リ ウ レ タ ン ホ ー ム は 、 常 法 に 従 い 、 本 発 明 の 新 規 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル を 有 機
ポ リ イ ソ シ ア ネ ー ト と 、 前 記 し た よ う な 発 泡 剤 、 お よ び 既 知 の 助 剤 物 質 お よ び 添 加 剤 の 存
在 下 に 、 製 造 す る こ と が で き る 。 特 に 、 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル 成 分 の 固 形 分 は 、
所 望 の ポ リ オ ー ル の 混 合 に よ っ て 適 切 な 要 件 に 適 合 さ せ る こ と が で き る 。 好 適 な 有 機 ポ リ
イ ソ シ ア ネ ー ト に は 、 芳 香 族 、 脂 肪 族 お よ び 脂 環 式 イ ソ シ ア ネ ー ト ま た は そ れ ら の 混 合 物
お よ び ／ ま た は こ れ ら イ ソ シ ア ネ ー ト の 化 学 的 変 性 体 が 包 含 さ れ る 。
【 手 続 補 正 １ １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ４
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
　 【 ０ ０ ４ ４ 】
　 　 【 実 施 例 】
　 次 に 、 実 施 例 を 挙 げ て 本 発 明 を 更 に 詳 し く 説 明 す る が 、 本 発 明 は 、 こ れ に 限 定 さ れ る も
の で は な い 。
【 手 続 補 正 １ ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
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【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ５ 】
　 出 発 物 質
　 ポ リ オ ー ル A： ソ ル ビ ト ー ル を ベ ー ス と し 、 酸 化 プ ロ ピ レ ン （ 82％ ） お よ び 酸 化 エ チ レ
ン （ 18％ ） の 添 加 に よ っ て 製 造 し た ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ ー ル 、 分 子 量 約 11,800、 水 酸 基 価
約 28.5
　 ポ リ オ ー ル B： グ リ セ ロ ー ル を ベ ー ス と し 、 酸 化 プ ロ ピ レ ン （ 83％ ） お よ び 酸 化 エ チ レ
ン （ 17％ ） の 添 加 に よ っ て 製 造 し た ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ ー ル 、 分 子 量 約 4,950、 水 酸 基 価
約 34
　 ポ リ オ ー ル C： グ リ セ ロ ー ル を ベ ー ス と し 、 酸 化 プ ロ ピ レ ン （ 90％ ） お よ び 酸 化 エ チ レ
ン （ 10％ ） の 添 加 に よ っ て 製 造 し た ポ リ エ ー テ ル ポ リ オ ー ル 、 分 子 量 約 3,250、 水 酸 基 価
約 52
　 メ ル カ プ ト 酢 酸 ： 市 販 の 製 品 （ Merck） 、 純 度 ＞ 98％
　 開 始 剤 1： VAZO 67（ 登 録 商 標 ） （ 2,2'-ア ゾ ビ ス （ 2-メ チ ル ブ チ ロ ニ ト リ ル ） ） 、 市 販
の 製 品 （ DuPont）
　 開 始 剤 2： Luperox 575（ 登 録 商 標 ） （ t-ア ミ ル ペ ル オ キ シ -2-エ チ ル ヘ キ サ ノ エ ー ト ）
、 市 販 の 製 品 （ Elf Atochem）
　 ろ 過 試 験 （ フ ィ ル タ ー 評 価 ） ：
　 以 下 の 実 施 例 に 記 載 の よ う に 、 約 100℃ に 冷 却 し た 後 、 生 成 物 を フ ル イ （ フ ル イ 板 上 メ
ッ シ ュ 幅 100μ m） 中 に 通 し た 。 特 に 断 ら な い 限 り 、 圧 力 を 加 え て い な い 。 ポ リ マ ー ポ リ オ
ー ル 中 粗 粒 子 の 含 量 は 、 ろ 布 に よ っ て 保 持 さ れ た 固 体 量 に 従 い 評 価 し た 。 1＝ 最 少 量 の 固
体 、 2＝ 少 量 の 固 体 、 3＝ や や 多 量 の 固 体 （ フ ル イ 板 の 穿 孔 パ タ ー ン は 、 ろ 布 上 で
） 、 4＝ 幾 分 や や 多 量 の 固 体 （ フ ル イ 板 の 穿 孔 パ タ ー ン は 、 ろ 布 上 で
） 。
【 手 続 補 正 １ ３ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ６
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 実 施 例 1
　 安 定 化 剤 （ 成 分 （ C） 、 即 ち メ ル カ プ タ ン 基 お よ び ／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ
ー ） の 調 製
　 ポ リ オ ー ル A 2,200 g、 メ ル カ プ ト 酢 酸 21.45 g、 ト ル エ ン 660 gお よ び 85％ p-ト ル エ ン
ス ル ホ ン 酸 1.42 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 溶 液 中 に 窒 素 を 0.5時 間 通 し た 。 混 合 物
を 温 度 139～ 141℃ で 7時 間 、 水 分 離 器 を 用 い て 加 熱 し 、 次 い で 、 真 空 下 に 110℃ に 加 熱 し て
ト ル エ ン を 除 去 し た 。 粘 度 ＝ 2,618 mPas（ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） 、 水 酸 基 価 8.6 mg 

／ g、 酸 価 .43 mg ／ g。
【 手 続 補 正 １ ４ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ７ 】
　 実 施 例 2
　 安 定 化 剤 （ 成 分 （ C） 、 即 ち メ ル カ プ タ ン 基 お よ び ／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ
ー ） の 調 製
　 ポ リ オ ー ル A 2,700 g、 メ ル カ プ ト 酢 酸 12.64 g、 ト ル エ ン 650 gお よ び 85％ p-ト ル エ ン
ス ル ホ ン 酸 1.12 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 溶 液 中 に 窒 素 を 0.5時 間 通 し た 。 混 合 物
を 温 度 140～ 141℃ で 6時 間 、 水 分 離 器 を 用 い て 加 熱 し 、 次 い で 、 真 空 下 に 110℃ に 加 熱 し て
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ト ル エ ン を 除 去 し た 。 粘 度 ＝ 1,690 mPas（ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） 、 水 酸 基 価 8.2 mg 
／ g、 酸 価 .05 mg ／ g。

【 手 続 補 正 １ ５ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ８ 】
　 実 施 例 3
　 安 定 化 剤 （ 成 分 （ C） 、 即 ち メ ル カ プ タ ン 基 お よ び ／ ま た は ジ ス ル フ ィ ド 基 含 有 ポ リ マ
ー ） の 調 製
　 ポ リ オ ー ル A 2,200 g、 メ ル カ プ ト 酢 酸 21.45 g、 ア ジ ピ ン 酸 6.81 g、 ト ル エ ン 650 gお
よ び 85％ p-ト ル エ ン ス ル ホ ン 酸 1.98 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 溶 液 中 に 窒 素 を 0.5
時 間 通 し た 。 混 合 物 を 温 度 139～ 141℃ で 13時 間 、 水 分 離 器 を 用 い て 加 熱 し 、 次 い で 、 真 空
下 に 110℃ に 加 熱 し て ト ル エ ン を 除 去 し た 。 粘 度 ＝ 2,990 mPas（ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） 、
水 酸 基 価 6.5 mg ／ g、 酸 価 .05 mg ／ g。
【 手 続 補 正 １ ６ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ９
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ９ 】
　 実 施 例 4
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン 単 独 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 最 終 の ポ
リ マ ー ポ リ オ ー ル 重 量 を 基 準 に 、 37重 量 部 ）
　 ポ リ B 506.7 g、 実 施 例 2の 安 定 化 剤 20 g、 エ タ ノ ー ル 300 g、 ス チ レ ン 80 gお よ
び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 0.6 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 溶 液 中 に 窒 素 を 0
.5時 間 通 し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 83～ 88℃ に 加 熱 し 、 20分 間 反 応 さ せ た 。 次 い で 、
ポ リ オ ー ル B 538 g、 実 施 例 2の 安 定 化 剤 75.8 g、 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 5.4 g
お よ び ス チ レ ン 660 gを 、 こ の 温 度 で 2時 間 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の
後 、 ポ リ B 100 g、 実 施 例 2の 安 定 化 剤 13.5 gお よ び エ タ ノ ー ル 50 gを 、 1時 間 の 期
間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物 を 2時 間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 残 留 モ
ノ マ ー を 真 空 下 に 115℃ で 除 去 し た 。 そ の 後 、 得 ら れ た 生 成 物 を 100℃ に 冷 却 し 、 前 記 し た
ろ 過 試 験 に 付 し た 。 ろ 布 を 評 価 す る た め の 方 法 は 、 以 下 に 記 載 の 実 施 例 の よ う に 行 っ た 。
ス チ レ ン の 転 化 率 ＝ 98％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 1、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） ＝ 5,830 mP
as
【 手 続 補 正 １ ７ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ０
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ０ 】
　 実 施 例 5
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン 単 独 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 最 終 の ポ
リ マ ー ポ リ オ ー ル 重 量 を 基 準 に 、 37重 量 部 ）
　 ポ リ B 1,013.5 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 22.2 g、 エ タ ノ ー ル 250 gお よ び ス チ レ ン 7
40 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 ス チ レ ン の 添 加 前 に 、 溶 液 中 に 室 温 で 窒 素 を 0.5時 間
通 し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 83～ 88℃ に 加 熱 し 、 ポ リ オ ー ル B 150 g、 実 施 例 1の 安 定
化 剤 13.3 g、 エ タ ノ ー ル 50 gお よ び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 6.6 gを 、 90分 間 の
期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ B 50 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 4
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.4 gお よ び エ タ ノ ー ル 50 gを 、 40分 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物 を 20
分 間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 残 留 モ ノ マ ー を 真 空 下 に 115℃ で 除 去 し た 。 ス チ レ ン の
転 化 率 ＝ 94％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 1、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） ＝ 4, 960 mPas
【 手 続 補 正 １ ８ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ １ 】
　 実 施 例 6
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン ／ ア ク リ ロ ニ ト リ ル コ ポ リ マ ー
を 含 む 、 ス チ レ ン ／ ア ク リ ロ ニ ト リ ル の 重 量 比 ＝ 60： 40、 含 量 の 計 算 値 ＝ 37重 量 部 ）
　 ポ リ B 944 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 15.3 g、 エ タ ノ ー ル 250 g、 ス チ レ ン 48 gお よ
び ア ク リ ロ ニ ト リ ル 32 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 83～ 88℃
に 加 熱 し 、 ポ リ オ ー ル B 150 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 76 g、 エ タ ノ ー ル 50 g、 開 始 剤 1（ VAZ
O 67（ 登 録 商 標 ） ） 6.6 g、 ア ク リ ロ ニ ト リ ル 264 gお よ び ス チ レ ン 396 gを 、 2時 間 の 期 間
に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ B 50 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 18 g
お よ び エ タ ノ ー ル 50 gを 、 60分 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物 を 120分
間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 残 留 モ ノ マ ー を 真 空 下 に 115℃ で 除 去 し た 。 モ ノ マ ー 転 化
率 ＝ 97.2％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 2、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） ＝ 5, 490 mPas
【 手 続 補 正 １ ９ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ２
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ２ 】
　 実 施 例 7
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン 単 独 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 41重 量 部
）
　 ポ リ C 935.2 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 22.2 g、 エ タ ノ ー ル 63 gお よ び ス チ レ ン 817.
6 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 ス チ レ ン の 添 加 前 に 、 溶 液 中 に 窒 素 を 室 温 で 0.5時 間 通
し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 88～ 89℃ に 加 熱 し 、 ポ リ オ ー ル C 150 g、 実 施 例 1の 安 定 化
剤 13.3 g、 エ タ ノ ー ル 13 gお よ び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 7.2 gを 、 100分 間 の 期
間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ C 50 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 4.4
 gお よ び エ タ ノ ー ル 13 gを 、 40分 間 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物 を 60
分 間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 未 反 応 ス チ レ ン を 真 空 下 に 115℃ で 除 去 し た 。 ス チ レ ン
の 転 化 率 ＝ 97％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 2、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） ＝ 5,450 mPas
【 手 続 補 正 ２ ０ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ３
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ３ 】
　 実 施 例 8
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン 単 独 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 37重 量 部
）
　 ポ リ B 912.2 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 22.2 g、 エ タ ノ ー ル 200 gお よ び ス チ レ ン 740
 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 ス チ レ ン の 添 加 前 に 、 溶 液 中 に 室 温 で 窒 素 を 0.5時 間 通
し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 88～ 90℃ に 加 熱 し 、 ポ リ オ ー ル B 250 g、 実 施 例 1の 安 定 化
剤 13.3 g、 エ タ ノ ー ル 50 gお よ び 開 始 剤 2（ Luperox 575（ 登 録 商 標 ） ） 7.9 gを 、 90分 間
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の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ B 50 g、 実 施 例 1の 安 定 化
剤 4.4 gお よ び エ タ ノ ー ル 50 gを 、 40分 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物
を 温 度 88～ 90℃ で 60分 間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 未 反 応 ス チ レ ン を 真 空 下 に 115℃ で
除 去 し た 。 ス チ レ ン の 転 化 率 ＝ 96.2％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 1、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s
） ＝ 12, 390 mPas
【 手 続 補 正 ２ １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ４
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ４ 】
　 実 施 例 9
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン ／ 2-エ チ ル ヘ キ シ ル ア ク リ レ ー
ト コ ポ リ マ ー 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 37重 量 部 ）
　 ポ リ B 1,013.4 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 22.2 g、 エ タ ノ ー ル 250 g、 ス チ レ ン 703 g
お よ び 2-エ チ ル ヘ キ シ ル ア ク リ レ ー ト 31 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 ス チ レ ン の 添 加
前 に 、 溶 液 中 に 室 温 で 窒 素 を 0.5時 間 通 し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 88～ 90℃ に 加 熱 し
、 ポ リ オ ー ル B 150 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 13.3 g、 エ タ ノ ー ル 50 g、 2-エ チ ル ヘ キ シ ル ア
ク リ レ ー ト 6 gお よ び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 6.6 gを 、 100分 間 の 期 間 に わ た り
、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ B 50 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 4.4 gお よ び エ
タ ノ ー ル 50 gを 、 40分 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物 を 90℃ で 60分 間
反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 残 留 モ ノ マ ー を 真 空 下 に 115℃ で 除 去 し た 。 モ ノ マ ー 転 化 率 ＝ 9
6％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 1、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） ＝ 5, 500 mPas
【 手 続 補 正 ２ ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ５ 】
　 実 施 例 10
　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン ／ ヘ キ サ ン ジ オ ー ル ジ ア ク リ レ
ー ト コ ポ リ マ ー 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 37重 量 部 ）
　 ポ リ B 1,003.5 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 6.9 g、 エ タ ノ ー ル 250 g、 ス チ レ ン 322 g
、 ヘ キ サ ン ジ オ ー ル ジ ア ク リ レ ー ト 1 gお よ び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 1.7 gを ま
ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 ス チ レ ン の 添 加 前 に 、 溶 液 中 に 室 温 で 窒 素 を 0.5時 間 通 し た 。
初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 88～ 90℃ に 加 熱 し 、 こ の 温 度 で 40分 間 保 持 し 、 ス チ レ ン 417.4 g
お よ び 実 施 例 1の 安 定 化 剤 15.6 gを 添 加 し た 。 次 い で 、 ポ リ オ ー ル B 150 g、 実 施 例 2の 安
定 化 剤 16.6 g、 エ タ ノ ー ル 50 gお よ び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 5.4 gを 、 反 応 温
度 で 70分 間 の 期 間 に わ た り 、 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ B 50 g、 実 施 例 1の 安 定 化 剤 5
.5 gお よ び エ タ ノ ー ル 50 gを 、 40分 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合 物 を 88
～ 90℃ で 60分 間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 残 留 モ ノ マ ー を 真 空 下 に 115℃ で 除 去 し た 。
モ ノ マ ー 転 化 率 ＝ 96.5％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 1、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s） ＝ 5, 640 m
Pas
【 手 続 補 正 ２ ３ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ６
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ６ 】
　 実 施 例 11
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　 ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル の 製 造 （ 分 散 相 と し て ポ リ ス チ レ ン 単 独 、 含 量 の 計 算 値 ＝ 37重 量 部
）
　 ポ リ B 1013.5 g、 実 施 例 3の 安 定 化 剤 22.2 g、 エ タ ノ ー ル 250 gお よ び ス チ レ ン 74
0 gを ま ず 反 応 容 器 内 に 導 入 し た 。 ス チ レ ン の 添 加 前 に 、 初 期 混 合 物 中 に 室 温 で 窒 素 を 0.5
時 間 通 し た 。 初 期 混 合 物 を 、 反 応 温 度 88～ 90℃ に 加 熱 し 、 ポ リ オ ー ル B 150 g、 実 施 例 3の
安 定 化 剤 13.3 g、 エ タ ノ ー ル 50 gお よ び 開 始 剤 1（ VAZO 67（ 登 録 商 標 ） ） 6.6 gを 、 90分
間 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 そ の 後 、 ポ リ B 50 g、 実 施 例 3の 安 定
化 剤 4.4 gお よ び エ タ ノ ー ル 50 gを 、 40分 の 期 間 に わ た り 、 計 量 し な が ら 添 加 し た 。 混 合
物 を 温 度 88～ 90℃ で 60分 間 反 応 さ せ た 後 、 溶 媒 お よ び 残 留 モ ノ マ ー を 真 空 下 に 115℃ で
除 去 し た 。 ス チ レ ン の 転 化 率 ＝ 98.0％ 、 フ ィ ル タ ー 評 価 ＝ 1、 粘 度 （ 25℃ 、 剪 断 速 度 48／ s
） ＝ 6,000 mPas
【 手 続 補 正 ２ ４ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ７ 】
　 実 施 例 12
　 ポ リ ウ レ タ ン ホ ー ム 成 形 品 の 製 造
　 96.5 gの グ リ セ ロ ー ル 出 発 ポ リ エ ー テ ル （ 酸 化 エ チ レ ン 含 量 17.7％ お よ び 酸 化 プ ロ ピ レ
ン 含 量 82.3％ 、 水 酸 基 価 ＝ 28） 、 6.72 gの 水 、 0.21 gの ビ ス -2-（ ジ メ チ ル ア ミ ノ ） エ チ
ル エ ー テ ル 、 0.53 gの ト リ エ チ レ ン ジ ア ミ ン 、 2.10 gの 80％ ジ プ ロ パ ノ ー ル ア ミ ン 水 溶 液
、 2.10 gの 泡 沫 安 定 化 剤 B8701（ ポ リ ジ メ チ ル シ ロ キ サ ン と ポ リ エ ー テ ル の コ ポ リ マ ー ）
お よ び 2.52 gの ジ エ タ ノ ー ル ア ミ ン を 、 実 施 例 11の ポ リ マ ー ポ リ オ ー ル 113.5 gに 添 加 し
た 。 こ の 混 合 物 を 、 約 4, 200 r.p.m.で 約 30秒 間 撹 拌 し た 。 87.30 gの Desmodur T 80を 、
次 い で こ の 混 合 物 に 添 加 し 、 こ れ を 、 再 度 4, 200 r.p.m.で 7秒 間 撹 拌 し 、 そ の 後 、 反 応 混
合 物 を 、 50℃ に 予 熱 し た 成 形 型 （ 容 量 約 3, 900 cm 3 ） に 注 ぎ 、 こ の 型 を 閉 じ 、 加 圧 し た 。
成 形 型 を 室 温 で 正 確 に 8分 間 放 置 し 、 そ の 後 、 ポ リ ウ レ タ ン ホ ー ム 成 形 品 を 成 形 型 か ら 取
り 出 し 、 独 立 気 泡 を 機 械 的 に 開 放 し た 。
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