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【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 平 成 18年 3月 3日 (2006.3.3)
【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ９ ３
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ９ ３ 】
　 ［ 実 施 例 ９ ］ ： 重 合 反 応 （ ４ ）
　 Ｌ － ア ス コ ル ビ ン 酸 １ ２ ． ５ 部 の 代 わ り に エ リ ソ ル ビ ン 酸 を １ ２ ． ５ 部 を 用 い た こ と 以
外 は と 同 様 の 操 作 を 行 い 、 重 量 平 均 分 子 量 ２ ９ ， ５ ０ ０ の 共 重 合 体 水 溶 液 （ ４ ）
を 得 た 。 な お 、 重 合 反 応 中 、 時 々 反 応 生 成 物 を サ ン プ リ ン グ し て ｐ Ｈ を 測 定 し た と こ ろ
、 ｐ Ｈ ３ ． ２ ～ ３ ． ６ の 範 囲 内 で あ っ た 。
　 ［ 比 較 例 １ ］ ： ア ル キ レ ン オ キ サ イ ド 付 加 物 の 製 造 （ 比 較 １ ）
　 温 度 計 、 撹 拌 機 、 窒 素 及 び ア ル キ レ ン オ キ サ イ ド 導 入 管 を 備 え た ス テ ン レ ス 製 高 圧 反 応
器 に 含 有 水 分 量 が １ ５ ０ ｐ ｐ ｍ で あ る メ タ ノ ー ル １ １ ５ 部 、 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム ４ 部 を 仕 込
み 、 撹 拌 下 に 反 応 容 器 内 を 窒 素 置 換 し 、 窒 素 雰 囲 気 下 で ９ ０ ℃ ま で 加 熱 し た 。 そ し て 、 安
全 圧 下 （ 反 応 器 内 の 窒 素 分 圧 の 方 が エ チ レ ン オ キ サ イ ド 分 圧 よ り 常 に 高 く な る よ う な 条 件
） で ９ ０ ℃ を 保 持 し た ま ま エ チ レ ン オ キ サ イ ド １ ６ ０ 部 を ５ 時 間 で 反 応 容 器 内 に 導 入 し た
。
【 手 続 補 正 ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ９ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ９ ５ 】
　 な お 、 本 ア ル キ レ ン オ キ サ イ ド 付 加 工 程 に お け る 反 応 前 後 の 容 量 変 化 は 、 ４ ９ 倍 で あ っ
た 。
　 ［ 比 較 例 ２ ］ ： エ ス テ ル 化 反 応 （ 比 較 １ ）
　 温 度 計 、 攪 拌 機 、 水 分 離 器 お よ び 還 流 冷 却 器 を 備 え た 反 応 器 に 比 較 例 １ で 得 ら れ た Ｍ Ｅ
Ｏ － ５ ０ を １ ６ ５ ０ ０ 部 、 メ タ ク リ ル 酸 ４ ７ ４ ０ 部 、 パ ラ ト ル エ ン ス ル ホ ン 酸 １ 水 和 物 ２
３ ５ 部 、 フ ェ ノ チ ア ジ ン ５ 部 お よ び シ ク ロ ヘ キ サ ン １ ０ ６ ０ 部 を 仕 込 み 、 反 応 温 度 １ １ ５
℃ で エ ス テ ル 化 反 応 を 行 っ た 。

実 施 例 ８
、



　 約 １ ８ 時 間 で エ ス テ ル 化 率 が ９ ８ ％ に 達 し た の を 確 認 し た 後 降 温 し 、 ４ ９ ％ 水 酸 化 ナ ト
リ ウ ム 水 溶 液 １ ３ ５ 部 と 水 ４ ８ ９ ０ 部 を 加 え て を ９ ０ ℃ 以 下 で 中
和 し た 後 、 昇 温 し 、 シ ク ロ ヘ キ サ ン を 水 と の 共 沸 で 留 去 後 、 調 整 水 を 添 加 し て 、 ８ ０ ％ の
エ ス テ ル 化 物 水 溶 液 を 得 た 。
【 手 続 補 正 ３ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ９ ９
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ９ ９ 】
　 約 １ ８ 時 間 で エ ス テ ル 化 率 が ９ ８ ％ に 達 し た の を 確 認 し た 後 降 温 し 、 ４ ９ ％ 水 酸 化 ナ ト
リ ウ ム 水 溶 液 １ ３ ５ 部 と 水 ４ ８ ９ ０ 部 を 加 え て を ９ ０ ℃ 以 下 で 中
和 し た 後 、 昇 温 し 、 シ ク ロ ヘ キ サ ン を 水 と の 共 沸 で 留 去 後 、 調 整 水 を 添 加 し て 、 ８ ０ ％ の
エ ス テ ル 化 物 水 溶 液 を 得 た 。
　 不 揮 発 分 に 対 し て ５ ． ２ 重 量 ％ の ポ リ エ チ レ ン グ リ コ ー ル ジ メ タ ク リ レ ー ト が 生 成 し て
い る こ と を 液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー に よ り 確 認 し た 。
　 ［ 比 較 例 ６ ］ ： 重 合 反 応 （ 比 較 ２ ）
　 温 度 計 、 攪 拌 機 、 滴 下 漏 斗 、 窒 素 導 入 管 及 び 還 流 冷 却 器 を 備 え た 反 応 器 に イ オ ン 交 換 水
８ ２ ０ ０ 部 を 仕 込 み 、 攪 拌 下 で 上 記 反 応 器 内 を 窒 素 置 換 し 、 窒 素 雰 囲 気 下 ８ ０ ℃ ま で 昇 温
し た 。 次 に 比 較 例 ５ で 得 ら れ た ８ ０ ％ の エ ス テ ル 化 物 水 溶 液 １ ３ １ ０ ０ 部 に 連 鎖 移 動 剤 と
し て ３ － メ ル カ プ ト プ ロ ピ オ ン 酸 ９ ４ 部 を 溶 解 さ せ た 溶 液 を ４ 時 間 か け て 滴 下 す る と 同 時
に 、 過 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム １ ２ ５ 部 を イ オ ン 交 換 水 １ ０ ０ ０ 部 に 溶 解 さ せ た 水 溶 液 を ５ 時 間
で 滴 下 し た 。 そ の 後 、 １ 時 間 引 き 続 い て ８ ０ ℃ に 温 度 を 維 持 し て 重 合 反 応 を 完 結 後 、 降 温
し 、 ３ ０ ％ 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム 水 溶 液 で 中 和 し ｐ Ｈ ７ に 調 整 し た 。 重 量 平 均 分 子 量 ５ ０ ， ０
０ ０ の 比 較 共 重 合 体 水 溶 液 （ ２ ） を 得 た 。
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