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【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 平 成 18年 6月 22日 (2006.6.22)
【 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 】 　 グ ラ フ ト ポ リ マ ー を 製 造 す る 方 法 で あ っ て 、 （ ａ ） ペ ン ダ ン ト な カ ル
ボ ン 酸 基 を 含 有 す る ポ リ ア ミ ド ； お よ び （ ｂ ） ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 の 、 実 質 的 に 水
ま た は 有 機 溶 媒 の 無 い 密 な 混 合 物 を 加 熱 す る こ と を 含 む 、 前 記 方 法 。
　 　 【 請 求 項 ２ 】 　

　 　 【 請 求 項 ３ 】 　
【 化 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　

ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 が 式 （ Ｉ Ｉ ） ：
　 　 Ｈ 2 Ｎ － Ｃ Ｈ （ Ｒ 2 ） － Ｒ 5 － Ｏ － （ Ｒ 3 Ｏ ） e － （ Ｒ 4 Ｏ ） f － Ｒ 6 　 　 （ Ｉ Ｉ ）
式 中 、 R 2 お よ び R 6 は 各 々 独 立 し て 、 H、 フ ェ ニ ル 、 置 換 フ ェ ニ ル 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖
ま た は 分 岐 し た ア ル キ ル で あ り ； R 5 は フ ェ ニ レ ン 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖 ま た は 分 岐 し た
ア ル キ レ ン で あ り ；  R 3 は エ チ レ ン で あ り ； R 3 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で 存 在 し ；
eは １ か ら ３ ０ ０ で あ り ；  R 4 は プ ロ ピ レ ン で あ り ； R 4 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で
存 在 し ； お よ び fは ０ か ら １ ８ ０ で あ り ； 式 （ Ｉ Ｉ ） の 化 合 物 は ６ ０ ０ か ら ２ ５ ， ０ ０ ０
の 分 子 量 を も つ 、
を 有 す る 、 請 求 項 １ に 記 載 の 方 法 。

式 （ Ｉ Ｖ ） ：

の ポ リ マ ー で あ っ て 、 式 中 、
　 ポ リ マ ー は ５ か ら １ ０ ０ ０ の モ ノ マ ー 単 位 を 有 し ；
　 各 Ｘ は 互 い に 独 立 し て 、 水 素 、 ア ル カ リ 金 属 イ オ ン 、 ア ル カ リ 土 類 金 属 イ オ ン 、 ア ン モ
ニ ウ ム イ オ ン 、 ま た は 置 換 ア ン モ ニ ウ ム で あ り ；



　 　 【 請 求 項 ４ 】 　
【 化 ２ 】
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　 各 － NH－ Z－ は 、 (i)－ NH 2 基 お よ び (ii) － CO 2 Hま た は － SO 3 H基 を 含 有 す る 化 合 物 か ら 誘
導 さ れ る モ ノ マ ー 単 位 で あ り ；
　 ｍ 、 ｍ ′ 、 nお よ び n′ は 互 い に 独 立 し て 、 ０ ま た は １ か ら ２ ０ の 整 数 で あ り ；
　 ａ 、 ｂ 、 ｃ 、 ｄ は 各 々 、 各 単 位 の モ ル フ ラ ク シ ョ ン を 表 わ し 、 ａ  ＋  ｂ  ＋  ｃ  ＋  ｄ は
１ と 等 し く 、 ａ は 0か ら 0.75の 小 数 値 で あ り ； ｂ は 0か ら 0.75の 小 数 値 で あ り ； ｃ は 0.25か
ら 1の 小 数 値 で あ り ； お よ び ｄ は 0か ら 0.50の 小 数 値 で あ り ； お よ び
　 Ｑ は 式 （ Ｖ ） ：
　 　 　 － Ｃ Ｈ （ Ｒ 2 ） － Ｒ 5 － Ｏ － （ Ｒ 3 Ｏ ） e － （ Ｒ 4 Ｏ ） f － Ｒ 6 　 　 　 （ Ｖ ）
式 中 、  R 2 お よ び R 6 は 各 々 独 立 し て 、 H、 フ ェ ニ ル 、 置 換 フ ェ ニ ル 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖
ま た は 分 岐 し た ア ル キ ル で あ り ； R 5 は フ ェ ニ レ ン 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖 ま た は 分 岐 し た
ア ル キ レ ン で あ り ； R 3 は エ チ レ ン で あ り ； R 3 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で 存 在 し ； e
は １ か ら ３ ０ ０ で あ り ；  R 4 は プ ロ ピ レ ン で あ り ； R 4 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で 存
在 し ； お よ び fは ０ か ら １ ８ ０ で あ り ；
　 お よ び （ Ｖ Ｉ ） ：
　 　 　 － Ｃ Ｈ （ Ｃ Ｈ 3 ） － Ｃ Ｈ 2 － （ Ｏ Ｃ Ｈ （ Ｒ ’ ） Ｃ Ｈ 2 ） x Ｒ “ 　 　 　 （ Ｖ Ｉ ）
式 中 、  各 R’ は 互 い に 独 立 し て Hま た は メ チ ル で あ り 、 R“ は 一 価 ア ル コ ー ル か ら 得 ら れ る
残 基 で あ り 、 お よ び xは 式 （ VI） の 基 の 分 子 量 が ６ ０ ０ か ら ２ ５ ， ０ ０ ０ で あ る よ う な 値
を 有 す る 、
か ら 選 択 さ れ る 部 分 で あ る 、
前 記 ポ リ マ ー 。

有 効 量 の 式 （ Ｉ Ｖ ） ：

式 中 、
　 ポ リ マ ー は ５ か ら １ ０ ０ ０ の モ ノ マ ー 単 位 を 有 し ；
　 各 Ｘ は 互 い に 独 立 し て 、 水 素 、 ア ル カ リ 金 属 イ オ ン 、 ア ル カ リ 土 類 金 属 イ オ ン 、 ア ン モ
ニ ウ ム イ オ ン 、 ま た は 置 換 ア ン モ ニ ウ ム で あ り ；
　 各 － NH－ Z－ は 、 (i)－ NH 2 基 お よ び (ii) － CO 2 Hま た は － SO 3 H基 を 含 有 す る 化 合 物 か ら 誘
導 さ れ る モ ノ マ ー 単 位 で あ り ；
　 ｍ 、 ｍ ′ 、 nお よ び n′ は 互 い に 独 立 し て 、 ０ ま た は １ か ら ２ ０ の 整 数 で あ り ；
　 ａ 、 ｂ 、 ｃ 、 ｄ は 各 々 、 各 単 位 の モ ル フ ラ ク シ ョ ン を 表 わ し 、 ａ  ＋  ｂ  ＋  ｃ  ＋  ｄ は
１ と 等 し く 、 ａ は 0か ら 0.95の 小 数 値 で あ り ； ｂ は 0か ら 0.95の 小 数 値 で あ り ； ｃ は 0.05か
ら 1の 小 数 値 で あ り ； お よ び ｄ は 0か ら 0.5の 小 数 値 で あ り ； お よ び
　 Ｑ は 式 （ Ｖ ） ：
　 　 　 － Ｃ Ｈ （ Ｒ 2 ） － Ｒ 5 － Ｏ － （ Ｒ 3 Ｏ ） e － （ Ｒ 4 Ｏ ） f － Ｒ 6 　 　 　 （ Ｖ ）
式 中 、  R 2 お よ び R 6 は 各 々 独 立 し て 、 H、 フ ェ ニ ル 、 置 換 フ ェ ニ ル 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖
ま た は 分 岐 し た ア ル キ ル で あ り ； R 5 は フ ェ ニ レ ン 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖 ま た は 分 岐 し た
ア ル キ レ ン で あ り ； R 3 は エ チ レ ン で あ り ； R 3 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で 存 在 し ； e
は １ か ら ３ ０ ０ で あ り ；  R 4 は プ ロ ピ レ ン で あ り ； R 4 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で 存
在 し ； お よ び fは ０ か ら １ ８ ０ で あ り ；
　 お よ び （ Ｖ Ｉ ） ：
　 　 　 － Ｃ Ｈ （ Ｃ Ｈ 3 ） － Ｃ Ｈ 2 － （ Ｏ Ｃ Ｈ （ Ｒ ’ ） Ｃ Ｈ 2 ） x Ｒ “ 　 　 　 （ Ｖ Ｉ ）
式 中 、  各 R’ は 互 い に 独 立 し て Hま た は メ チ ル で あ り 、 R“ は 一 価 ア ル コ ー ル か ら 得 ら れ る



　 　 【 請 求 項 ５ 】 　

【 手 続 補 正 ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ０ ３
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド お よ び ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の 潜 在 的 に 有 用 な 誘 導 体 の 合 成 は ま た 、
長 い 歴 史 を も つ 。 通 常 の ア プ ロ ー チ は 、 ス ク シ ン イ ミ ド 残 基 の イ ミ ド 環 の 開 環 に よ る ア ミ
ド 結 合 を 形 成 す る た め エ タ ノ ー ル ア ミ ン 等 の １ 級 ア ミ ン の 求 核 付 加 で あ り 、 ペ ン ダ ン ト
基 を も つ ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド を 生 成 す る （ 参 照 ： 米 国 特 許 3,846,380（ Fujimoto et al）
） 。 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド は 水 に 不 溶 で あ る か ら 、 反 応 は 普 通 ジ メ チ ル ホ ル ム ア ド ま た は
Ｎ － メ チ ル ピ ロ リ ド ン 等 の 有 機 溶 媒 中 で 行 な わ れ る 。 誘 導 さ れ た ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド は 、
残 る イ ミ ド 環 の 緩 和 な ア ル カ リ 加 水 分 解 に よ っ て 誘 導 化 さ れ た ポ リ ア ス パ ル テ ー ト へ 変 換
で き 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 ０ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 7-172888 (Naga  et al)は メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド ま た は 水 中 ポ リ ス ク
シ ン イ ミ ド へ エ タ ノ ー ル ア ミ ン お よ び タ ウ リ ン 等 の モ ノ ア ミ ン の 求 核 付 加 に よ っ て 製
造 さ れ る ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の 誘 導 体 を 開 示 す る 。 ポ リ ア ス
パ ラ ギ ン 酸 お よ び こ れ ら の 誘 導 体 を 含 む セ メ ン ト 混 和 材 が 開 示 さ れ 、 そ し て ポ ル ト ラ ン ド
セ メ ン ト の 流 動 へ の い く つ か の 影 響 が 開 示 さ れ て い 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 １
【 補 正 方 法 】 変 更
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残 基 で あ り 、 お よ び xは 式 （ VI） の 基 の 分 子 量 が ６ ０ ０ か ら ２ ５ ， ０ ０ ０ で あ る よ う な 値
を 有 す る 、
か ら 選 択 さ れ る 部 分 で あ る ；
の ポ リ マ ー を セ メ ン ト 結 合 剤 を 含 む セ メ ン ト 組 成 物 へ 加 え る こ と を 含 む 、 適 当 な 流 動 性 を
も つ セ メ ン ト 組 成 物 を 製 造 す る た め に 必 要 と さ れ る 水 の 量 を 減 じ る た め の 方 法 。

グ ラ フ ト ポ リ マ ー で あ っ て 、 該 グ ラ フ ト ポ リ マ ー を 得 る た め に （ ａ ）
ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ ン 酸 基 を 含 有 す る ポ リ ア ミ ド ； お よ び （ ｂ ） ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合
物 、
　 こ こ に お い て 、 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 該 化 合 物 が ６ ０ ０ ～ ２ ５ ， ０ ０ ０ の 分 子 量 を 有 し 、
且 つ 式 （ Ｉ Ｉ ） ：
　 Ｈ 2 Ｎ － Ｃ Ｈ （ Ｒ 2 ） － Ｒ 5 － Ｏ － （ Ｒ 3 Ｏ ） e － （ Ｒ 4 Ｏ ） f － Ｒ 6 　 　 （ Ｉ Ｉ ）
式 中 、 R 2 お よ び R 6 は 各 々 独 立 し て 、 H、 フ ェ ニ ル 、 置 換 フ ェ ニ ル 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖
ま た は 分 岐 し た ア ル キ ル で あ り ； R 5 は フ ェ ニ レ ン 、 ま た は C 1 か ら C 4 の 直 鎖 ま た は 分 岐 し た
ア ル キ レ ン で あ り ；  R 3 は エ チ レ ン で あ り ； R 3 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で 存 在 し ；
eは １ か ら ３ ０ ０ で あ り ；  R 4 は プ ロ ピ レ ン で あ り ； R 4 Oは ラ ン ダ ム ま た は ブ ロ ッ ク 形 態 で
存 在 し ； お よ び fは ０ か ら １ ８ ０ で あ る ； を 有 し 、 お よ び
　 こ こ に お い て 、 ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ ン 酸 基 を 含 有 す る 該 ポ リ ア ミ ド お よ び ア ミ ノ 基 を 含
有 す る 該 化 合 物 が 、 該 グ ラ フ ト ポ リ マ ー が 少 な く と も ２ ５ ％ の グ ラ フ ト 密 度 を 有 す る よ う
な 相 対 的 な 量 で 存 在 す る 、
に 対 応 す る 、 の 密 な 混 合 物 を 加 熱 す る こ と を 含 む 方 法 に よ っ て 生 成 さ れ る 、 前 記 グ ラ フ ト
ポ リ マ ー 。

の

ミ

特 開 平 tomo 、 ジ 中 の
の 、

、 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド お よ び



【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ １ 】
　 分 散 剤 は 、 セ メ ン ト 集 塊 岩 を 壊 し 、 そ し て 水 を 自 由 に す る こ と に よ っ て セ メ ン ト ス ラ リ
ー の 流 動 特 性 を 改 善 す る た め に 使 用 さ れ 、 従 っ て 低 粘 度 の ス ラ リ ー を 与 え 且 つ よ り 低 い ポ
ン プ 圧 で 所 望 の 流 動 状 態 が 得 ら れ る よ う に す る 。 V. S. Ramachandran, 

, Second Edition, Noyes Publica
tions, 1995を 引 用 し て こ こ に 含 め る 。 硫 酸 化 メ ラ ミ ン ホ ル ム ア ル デ ヒ ド 縮 合 物 （ SMF)お
よ び 硫 酸 化 ナ フ タ レ ン ホ ル ム ア ル デ ヒ ド 縮 合 物 （ BNS)が 分 散 剤 と し て 通 常 使 用 さ れ る 。 し
か し 、 こ れ ら の 化 合 物 は 、 コ ン ク リ ー ト の ワ ー カ ビ リ テ ィ ま た は 減 水 の 所 望 の レ ベ ル を 達
す る た め に 所 望 の 量 よ り の 多 く の 材 料 を 要 求 す る 。 さ ら に 、 こ れ ら の 材 料 は 、 種 々 の タ イ
プ の コ ン ク リ ー ト 混 和 材 （ 例 え ば 、 ASTM C494等 で 示 さ れ る タ イ プ Ａ お よ び タ イ プ Ｆ ） に
対 し て 全 域 減 水 能 を 達 成 し な い 。
【 手 続 補 正 ５ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ２ ６
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 図 ３ は 、 例 ２ で 製 造 さ れ た 誘 導 ポ リ ア ス パ ル テ ー ト 、 低 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ
ン と 高 Ｍ Ｗ ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の グ ラ フ ト 体 の 赤 外 ス ペ ク ト ル で あ る 。 1710 cm - 1 の 残
り の イ ミ ド の シ グ ナ ル 、 1600お よ び 1650 cm - 1 付 近 の ア ミ ド の シ グ ナ ル 、 1400お よ び 154
0 cm - 1 の カ ル ボ キ シ ル の シ グ ナ ル お よ び 1103 cm - 1 ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン 側 鎖 に 伴 う 顕
著 な ピ ー ク に 注 目 ；
【 手 続 補 正 ６ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ２ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 図 ４ は 、 例 ２ 、 低 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン と 高 Ｍ Ｗ ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の グ ラ
フ ト 体 の 効 率 的 な 熱 合 成 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。
誘 導 体 化 さ れ た ポ リ ア ス パ ル テ ー ト は 、 約 ２ ８ 分 （ ピ ー ク １ ） で 溶 出 し 、 残 り の 未 反 応 ポ
リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン は ３ ４ か ら ３ ５ 分 （ ピ ー ク ２ ） で 溶 出 し た 。 塩 は ４ ３ 分 （ ピ ー
ク ３ ） で 溶 出 し た 。 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド ま た は ア ス パ ラ ギ ン 酸 ナ ト リ ウ ム と 非 効 率 な 反
応 で う ま く グ ラ フ ト 化 さ れ な か っ た ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン の ピ ー ク 例 の 図 ５ お よ び

を 比 較 せ よ ；
【 手 続 補 正 ７ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ２ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 図 ５ は 、 比 較 例 １ 、 中 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン の 低 Ｍ Ｗ ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド へ
の ジ メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド 中 の 求 核 付 加 に よ る グ ラ フ ト 化 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ
ラ フ ィ ー プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。 こ の 反 応 で 誘 導 さ れ た ポ リ ア ス パ ル テ ー ト は 、 ２ ２ 分 と ２
８ 分 と の 間 で ダ ブ レ ッ ト （ ピ ー ク １ ） と し て 溶 出 し 、 大 量 の ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン
は 未 反 応 で 、 そ し て 約 ３ ４ 分 で 溶 出 す る （ ピ ー ク ２ ） ： ピ ー ク ３ 、 塩 ；
【 手 続 補 正 ８ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ５ １
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【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ １ 】
　 従 っ て 、 さ ら な る 態 様 に お い て 、 本 発 明 は グ ラ フ ト ポ リ マ ー を 提 供 し 、 該 グ ラ フ ト ポ リ
マ ー を 得 る た め に （ ａ ） ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ ン 酸 基 を 含 有 す る ポ リ ア ミ ド ； お よ び （ ｂ ）
ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 、
　 こ こ に お い て 、 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 該 化 合 物 は 式 （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ：
　 　 　 Ｈ Ｎ 2 － Ｃ Ｈ （ Ｃ Ｈ 3 － Ｃ Ｈ 2 － （ Ｏ Ｃ Ｈ （ Ｒ ’ ） Ｃ Ｈ 2 ） x Ｒ

" 　 （ Ｉ Ｉ Ｉ ）
　
式 中 、  R’ は 互 い に 独 立 し て Hま た は メ チ ル で あ り 、 R“ は 一 価 ア ル コ ー ル か ら 得 ら れ る 残
基 で あ り （ 例 え ば 、 メ ト キ シ 、 エ ト キ シ 、 プ ロ ポ キ シ 等 ） 、 お よ び xは 式 （ III） の 化 合 物
の 分 子 量 が ６ ０ ０ か ら ２ ５ ， ０ ０ ０ で あ る 、
の 密 な 混 合 物 を 加 熱 す る こ と を 含 む 方 法 に よ っ て 生 成 さ れ 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 ５ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ５ ８ 】
　 加 熱 工 程 が 終 わ る と 、 生 成 物 は 典 型 的 に は 、 油 ま た は 固 体 の 形 で 得 ら れ る 。 次 い で 、 生
成 物 は そ の ま ま 使 用 し て も よ い 。 こ の 状 態 で 、 グ ラ フ ト さ れ な か っ た ア ス パ ラ ギ ン 酸 残 基
は 典 型 的 に は 、 ス ク シ ン イ ミ ド 残 基 、 し か し 水 の 添 加 で セ メ ン ト 材 料 に 変 換 さ れ 、 ス ク シ
ン イ ミ ド 残 基 は 、 水 和 セ メ ン ト 混 合 物 の ア ル カ リ 性 た め ア ス パ ル テ ー ト 形 へ 開 環 さ れ る
。 開 環 時 に 、 ス ク シ ン イ ミ ド 残 基 の 存 在 は ポ リ マ ー に い く ら か の 増 大 し た 分 散 性 を 与 え る
で あ ろ う 。 代 り に 、 生 成 物 を 、 使 用 前 に ス ク シ ン イ ミ ド 残 基 の イ ミ ド 環 を 開 く た め に 緩 和
な ア ル カ リ 加 水 分 解 に 付 し て も よ い 。 そ の よ う な 加 水 分 解 は 、 生 成 物 （ 水 中 、 固 体 重 量 で
６ ０ ％ ま で ） を 、 NaOH、 KOHま た は そ の よ う な 無 機 塩 基 、 ま た は 簡 単 な 有 機 塩 基 を 用 い 、
ｐ Ｈ を ８ か ら １ ２ 、 好 ま し く は ８ か ら １ ０ の 範 囲 に 保 ち な が ら 、 温 度 ４ ０ ℃ か ら ９ ０ ℃ 、
好 ま し く は ６ ０ ℃ か ら ８ ０ ℃ 、 １ ０ 分 か ら 約 ８ 時 間 、 好 ま し く は １ か ら ２ 時 間 の 間 処 理 す
る こ と に よ っ て 遂 行 さ れ て も よ く 、 ま た は 丁 度 生 成 物 が 溶 か さ れ 、 そ し て ｐ Ｈ が 安 定 で あ
れ ば 、 ス ク シ ン イ ミ ド 残 基 の 開 環 の 結 果 と し て 、 も は や COOH基 は 生 じ な い こ と を 示 し て い
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 ６ ０
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ６ ０ 】
　 典 型 的 に は 、 グ ラ フ ト 反 応 は ５ ０ か ら 約 １ ０ ０ ％ 、 よ り 典 型 的 に は ８ ０ か ら 約 １ ０ ０ ％
の 高 い グ ラ フ ト 効 率 で 進 行 す る 。 本 発 明 の 関 連 に お い て 、 用 語 グ ラ フ ト 効 率 は 、
　 　 　 Ｇ Ｅ ＝ Ａ ’ ／ Ａ × １ ０ ０
式 中 、 Ｇ Ｅ は グ ラ フ ト 効 率 で あ り 、 Ａ は 反 応 加 え ら れ た ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 グ ラ ム 当 た
り の ア ミ ノ 基 の 当 量 数 で あ り 、 お よ び Ａ ’ は ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 に グ ラ フ ト さ れ た ポ リ ア
ス パ ラ ギ ン 酸 グ ラ ム 当 た り の ア ミ ノ 基 の 当 量 数 で あ る 、
と 定 義 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 ６ ２
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】

(5) JP 2002-519457 A5 2006.8.17

よ う な 値 を 有 す る

の

に



【 ０ ０ ６ ２ 】
　 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 を 本 発 明 に よ っ て 生 成 さ れ る ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 に グ ラ フ ト
さ れ る グ ラ フ ポ リ マ ー は 、 次 い で 部 分 的 ま た は 全 体 的 に 中 和 さ れ て も よ い と 理 解 さ れ る
べ き で あ る 。 従 っ て 、 本 方 法 に よ っ て 生 成 さ れ る 生 成 物 は 最 終 的 に 、 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る
化 合 物 に グ ラ フ ト さ れ な い ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ ン 酸 基 が 塩 の 形 態 に 留 ま り 、 ま た は こ れ ら
カ ル ボ キ シ ル 基 の 全 て ま た は い く ら か が 酸 形 態 で あ る 形 態 を 取 っ て も よ い 。 こ の 完 全 ま た
は 部 分 的 中 和 を 、 鉱 酸 ま た は 酢 酸 の よ う な 有 機 酸 で の 通 常 の 処 理 に よ っ て 行 な っ て も よ い
。 最 終 の 生 成 物 が 、 鋼 強 化 棒 と 接 触 す る セ メ ン ト 混 合 物 中 で 使 用 さ れ る べ き で あ る と き 、
硫 酸 の よ う な 塩 化 物 を 含 有 し な い 鉱 酸 を 使 用 す る こ と が 好 ま し 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 ６ ３
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ６ ３ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 を 、 有 機 溶 媒 の 使 用 を 要 す る こ と な く 、 ポ
リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 に グ ラ フ ト さ れ る グ ラ フ ポ リ マ ー を 与 え る 。 本 発 明 の 方 法 は ま た 、 有
害 な 副 生 物 ま た は 廃 棄 物 の 生 成 を 回 避 す る 。
【 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 ６ ４
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ６ ４ 】
　 他 の 態 様 に お い て 、 本 発 明 は 、 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 を ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ ン 酸 基

有 す る ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 ま た は ポ リ グ ル タ ミ ン 酸 等 の ポ リ ア ミ ド へ 、 少 な く と も ５
％ 、 好 ま し く は 少 な く と も １ ０ ％ 、 よ り 好 ま し く は 少 な く と も ２ ０ ％ の グ ラ フ ト 密 度 で グ
ラ フ ト す る 新 規 グ ラ フ ポ リ マ ー を 提 供 す る 。 こ の 態 様 に 関 連 し て 、 ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ
ン 酸 基 有 す る ポ リ ア ミ ド は 、 グ ラ フ ポ リ マ ー を 生 成 す る 方 法 に 関 連 し て 上 に 記 載 お
よ び 定 義 さ れ た も の と 同 じ で あ る 。 こ の 態 様 に お い て 、 ま た 、 ペ ン ダ ン ト な カ ル ボ ン 酸 基

有 す る ポ リ ア ミ ド は ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 ま た は ポ リ グ ル タ ミ ン 酸 で あ る こ と が 好 ま し
い 。
【 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 ６ ５
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ６ ５ 】
　 対 照 的 に 、 ア ミ ノ 基 を 含 有 す る 化 合 物 は 、 グ ラ フ ポ リ マ ー を 生 成 す る 方 法 に 関 連 し て
上 に 定 義 さ れ た よ う に 、 一 般 式 （ II） お よ び （ III） の ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン を 含
む よ う 定 義 さ れ る 。
【 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 ８ ９
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ８ ９ 】

：
　 セ メ ン ト ペ ー ス ト の サ ン プ ル を 、 Ashgrove Iセ メ ン ト ５ ０ ０ gを 水 と 混 合 し て 、 分 散 剤
を 加 え ら れ た 水 を 含 む 水 で 、 最 終 の セ メ ン ト 対 水 比 0.35（ W/W)を 得 る よ う に 混 合 す る こ と
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に よ っ て 製 造 す る 。 添 加 液 を 次 い で 、 毎 分 ７ ０ ０ 回 転 で １ 分 間 機 械 的 混 合 器 を 使 用 し て セ
メ ン ト ペ ー ス ト と 混 合 す る 。 フ ロ ー は 、 ペ ー ス ト ３ ０ ０ gを 7.5 cm、 60度 ガ ラ ス フ ァ ン ネ
ル （ funnel） へ 移 す こ と に よ っ て 測 定 す る 。 時 間 に 対 し て フ ァ ン ネ ル か ら 流 れ た ペ ー ス ト
の 量 を 記 録 す る 。 拡 散 は 、 円 筒 キ ャ ッ プ （ 直 径 4 cm、 高 さ 7 cm） を ペ ー ス ト で 充 た し 、 開
放 端 を 23 cm 23 cmプ レ ー ト で 覆 い 、 キ ャ ッ プ を 反 対 に し 、 次 い で そ れ を 水 平 面 上 に 置 く
こ と に よ っ て 測 定 す る 。 キ ャ ッ プ を 上 げ て 、 平 均 広 が り 直 径 を 記 録 す る 。
【 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 ９ ０
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ９ ０ 】

　 ６ ０ ０ mlビ ー カ ー 中 の ア ス パ ラ ギ ン 酸 （ Sigma Chemical Company） １ ０ ０ gの サ ン プ ル
を 、 J-Kem温 度 コ ン ト ロ ー ラ ー 、 model 250の 付 い た オ ー ブ ン に 置 き 、 温 度 を ２ ２ ０ ℃ ± １
℃ に 保 つ 。 反 応 ８ 時 間 後 、 サ ン プ ル を 取 り だ し 、 冷 や し 、 そ し て サ ン プ ル 瓶 に 置 く 。 生 成
物 は 、 ほ ぼ 定 量 的 （ 理 論 の ９ ６ ％ ） に 集 め ら れ 、 赤 外 分 光 に よ り ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド で あ
る こ と が 示 さ れ る （ 図 １ を 見 よ ） 。
　 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド の サ ン プ ル を 、 10 N NaOH滴 加 よ る pH 10、 60℃ で ２ 時 間 緩 和 な ア
ル カ リ 加 水 分 解 に よ っ て ポ リ ア ス パ ル テ ー ト 水 溶 液 に 変 換 す る 。 溶 液 を 蒸 留 水 に 対 し て 透
析 （ Spectrapor tubing、 1000の 分 子 量 の 切 り 離 し ） 、 次 い で 凍 結 乾 燥 し て 、 赤 外 ス ペ ク
ト ル に よ っ て も 示 さ れ る よ う に 、 ポ リ ア ス パ ギ ン 酸 ナ ト リ ウ ム を 与 え る （ 図 ２ を 見 よ ）
。 ゲ ル 浸 透 分 子 量 は ２ ７ ０ ０ で あ る 。 固 相 ペ プ チ ド 合 成 に よ る 内 部 で 作 ら れ た ポ リ ア ス パ
ル テ ー ト を 標 準 品 と し て 使 用 す る 。
【 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 ９ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ９ １ 】

　 ア ス パ ラ ギ ン 酸 ２ ５ ０ gの サ ン プ ル を パ イ レ ッ ク ス 焼 付 け 皿 （ 10.5“  x 15
”  x 2“ ） に 置 き 、 １ ０ ０ ℃ 予 備 加 熱 す る 。 次 に 、 ポ リ リ ン 酸 （ Sigma Chemical、 比 重
＝ 2.06） 37.5 mlを 加 え 、 ペ ー ス ト を 形 成 す る た め ホ ッ ト プ レ ー ト 上 ８ ０ ℃ で ア ス パ ラ ギ
ン 酸 と 手 動 で 混 合 す る 。 上 昇 し た 温 度 は 、 ポ リ リ ン 酸 を よ り 低 い 粘 性 で 、 且 つ ピ ペ ッ ト 分
注 可 能 に し 、 ア ス パ ラ ギ ン 酸 粉 末 と 均 一 混 合 を 与 え た 。 次 い で 焼 付 け 皿 を 減 圧 オ ー ブ ン
（ Ｖ Ｗ Ｒ ） 中 に 、 １ ９ ０ ℃ で 、 4.5時 間 、 38 mm Hgの 圧 力 で 置 く 。 生 成 物 は 皿 を 上 昇 し 、
セ ル ロ ー ス フ ィ ル タ ー （ Whatman#3） に 容 易 に 集 め ら れ 、 蒸 留 水 で お だ や か な 減 圧 下 に 洗
浄 さ れ る 非 常 に 軽 い 皮 の よ う な 物 質 を 形 成 す る 。 ろ 液 の ｐ Ｈ が 中 性 に な る と 、 生 成 物 ポ リ
ス ク シ ン イ ミ ド は 乾 燥 さ れ 、 ほ ぼ 定 量 的 に 得 ら れ る 。 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド は 軽 く 、 ク リ ー
ム 色 で あ る 。 そ れ は 分 光 的 に 測 定 し て リ ン 酸 を 含 ま な い 。
　 ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド の サ ン プ ル を 、 ８ ０ ℃ 、 ｐ Ｈ １ ０ で ２ 時 間 10 N NaOH滴 加 に よ っ て
加 水 分 解 す る 。 生 じ る 溶 液 を 、 蒸 留 水 に 対 し て 透 析 し 、 次 い で 凍 結 乾 燥 し 、 Ｉ Ｒ ス ペ ク ト
ル で 示 さ れ る よ う に 、 ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 ナ ト リ ウ ム を 生 じ る 。 ゲ ル 透 過 分 子 量 は 30,000
で あ る 。 市 販 ポ リ ア ス パ ル テ ー ト （ Sigma Chemical） が 標 準 品 と し て 使 用 さ れ る 。
【 手 続 補 正 １ ８ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
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Ｉ Ｉ ． 例
製 造 例 １ ． ア ス パ ラ ギ ン 酸 の 乾 燥 、 熱 重 合 に よ る 低 分 子 量 （ Ｍ Ｗ ） ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド お
よ び ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 ナ ト リ ウ ム の 製 造

に

ラ

製 造 例 ２ ． ポ リ リ ン 酸 の 存 在 下 の ア ス パ ラ ギ ン 酸 の 熱 重 合 に よ る 高 Ｍ Ｗ ポ リ ス ク シ ン イ ミ
ド お よ び ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の 製 造

（ 登 録 商 標 ）
に

な



【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ９ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ９ ７ 】

　 セ メ ン ト へ の 混 和 剤 と し て の 本 発 明 の グ ラ フ ト 化 ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 の 性 能 を 評 価 す る
。 ペ ー ス ト サ ン プ ル を 上 記 Cement Dispersancy sectionで 記 載 さ れ た よ う に 、 １ ０ 分 間 混
合 さ れ る 例 ２ の 材 料 で 処 理 さ れ た サ ン プ ル い て 、 テ ス ト 前 １ 分 間 混 合 し 、 次 い で 試 験
す る 。 例 １ 、 ２ お よ び ３ の 生 成 物 を 精 製 す る こ と な く 試 験 し 、 比 較 例 １ の 生 成 物 は 精 製 お
よ び ス ク シ ン イ ミ ド 残 基 を ア ス パ ル テ ー ト 形 態 に 変 換 す る 緩 和 な ア ル カ リ 加 水 分 解 後 に 試
験 さ れ る 。 す べ て の セ メ ン ト ペ ー ス ト を 、 セ メ ン ト に 対 す る 水 比 0.35（ ww） で 試 験 す る 。
セ メ ン ト ペ ー ス ト 混 合 物 の フ ロ ー お よ び 広 が り に 関 す る 効 果 の 代 表 的 な 結 果 が 以 下 の 表 に
示 さ れ る 。
【 手 続 補 正 １ ９ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 図 面 の 簡 単 な 説 明
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
　 【 図 １ 】 製 造 例 １ 、 ア ス パ ラ ギ ン 酸 の 熱 ポ リ マ ー 、 ２ ２ ０ ℃ 、 ８ 時 間 、 で 製 造 さ れ た ポ
リ ス ク シ ン イ ミ ド の 赤 外 ス ペ ク ト ル で あ る 。
　 【 図 ２ 】 製 造 例 １ で 製 造 さ れ た ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド の 緩 和 な ア ル カ リ 加 水 分 解 に よ っ て
製 造 さ れ た ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の 赤 外 ス ペ ク ト ル で あ る 。
　 【 図 ３ 】 例 ２ で 製 造 さ れ た 誘 導 ポ リ ア ス パ ル テ ー ト 、 低 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ
ン と 高 Ｍ Ｗ ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の グ ラ フ ト 体 の 赤 外 ス ペ ク ト ル で あ る 。
　 【 図 ４ 】 例 ２ 、 低 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン と 高 Ｍ Ｗ ポ リ ア ス パ ル テ ー ト の グ ラ
フ ト 体 の 効 率 的 な 熱 合 成 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。
　 【 図 ５ 】 比 較 例 １ 、 中 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン の 低 Ｍ Ｗ ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド へ
の ジ メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド 中 の 求 核 付 加 に よ る グ ラ フ ト 化 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ
ラ フ ィ ー プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。
　 【 図 ６ 】 比 較 例 １ の 精 製 さ れ た 誘 導 ポ リ ア ス パ ル テ ー ト 、 中 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン
ア ミ ン の 低 Ｍ Ｗ ポ リ ス ク シ ン イ ミ ド へ の ジ メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド 中 の 求 核 付 加 に よ る グ ラ フ
ト 体 、 の 赤 外 ス ペ ク ト ル で あ る 。
　 【 図 ７ 】 比 較 例 ２ の 反 応 、 低 Ｍ Ｗ ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン を 低 Ｍ Ｗ ポ リ ス ク シ ン イ
ミ ド へ 無 溶 媒 で 求 核 付 グ ラ フ ト 化 の 試 み 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー
プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。
　 【 図 ８ ａ 】 比 較 例 ４ の 反 応 、 ア ス パ ラ ギ ン 酸 ナ ト リ ウ ム と ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン
と を １ ８ ０ ℃ で 熱 処 理 に よ り 共 重 合 化 す る 試 み 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー
プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。 熱 処 理 ２ 時 間 後 の サ ン プ ル 。
　 【 図 ８ ｂ 】 比 較 例 ４ の 反 応 、 ア ス パ ラ ギ ン 酸 ナ ト リ ウ ム と ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン
と を １ ８ ０ ℃ で 熱 処 理 に よ り 共 重 合 化 す る 試 み 、 の 生 成 物 の ゲ ル 浸 透 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー
プ ロ フ ィ ー ル で あ る 。 熱 処 理 20.5時 間 後 の サ ン プ ル 。
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例 ４ ． ポ リ ア ス パ ラ ギ ン 酸 お よ び ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン ア ミ ン の グ ラ フ ト 類 の セ メ ン ト の
分 散 剤 と し て の 利 用

を 除

加 す る
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