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(57)【要約】
　本発明は、低分子量の両性界面活性剤又はアニオン性界面活性剤の存在下で、フルオロ
ポリマー分散物をアニオン交換樹脂と接触させる工程による、フルオロポリマー分散物中
のフッ素化乳化剤の量を低減する方法を提供し、低量のフッ素化乳化剤を含有し、非イオ
ン性界面活性剤を含有しない又は低量のみ含有するフルオロポリマー分散物を提供する。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　フルオロポリマー分散物中のフッ素化乳化剤の量を低減する方法であって、
　前記分散物を、前記分散物と接触する前に、イオン性界面活性剤で処理したアニオン交
換樹脂と接触させる工程を含み、
　前記イオン性界面活性剤が、両性界面活性剤、又はアニオン性界面活性剤、又はこれら
の混合物である、方法。
【請求項２】
　前記イオン性界面活性剤が、約６００ｇ／ｍｏｌ以下の分子量を有するアニオン性界面
活性剤である、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記イオン性界面活性剤が非芳香族である、請求項１又は２に記載の方法。
【請求項４】
　前記イオン性界面活性剤が、１分子当たり１以下のアニオン性基を含有する、請求項１
～３のいずれか一項に記載の方法。
【請求項５】
　前記イオン交換後の前記分散物中のイオン性界面活性剤の濃度が、前記分散物の固体含
有量の少なくとも約０．０２重量％であるように、前記イオン交換前、前記イオン交換中
、又は前記イオン交換後に、前記イオン性界面活性剤を添加する、請求項１～４のいずれ
か一項に記載の方法。
【請求項６】
　前記フルオロポリマー分散物が、０，５％未満の非イオン性界面活性剤を含有する、請
求項１～５のいずれか一項に記載の方法。
【請求項７】
　前記フルオロポリマー分散物が、約２００℃未満の融点を有するフルオロポリマーを含
む、請求項１～６のいずれか一項に記載の方法。
【請求項８】
　前記フルオロポリマー分散物が、分散物の固体含有量の０．５重量％未満の非イオン性
界面活性剤を含む、請求項１～７のいずれか一項に記載の方法。
【請求項９】
　前記アニオン交換樹脂との接触前の前記フルオロポリマー分散物が、前記分散物の固体
含有量の少なくとも約０．０２重量％のフッ素化乳化剤を含む、請求項１～８のいずれか
一項に記載の方法。
【請求項１０】
　前記フッ素化乳化剤が、一般式（ＩＩ）：
　［Ｒｆ－Ｏ－Ｌ－ＣＯＯ－］ｉＸｉ＋　　　　（ＩＩ）
（式中、
　Ｌは、直鎖状の部分的に又は完全にフッ素化されたアルキレン基又は脂肪族炭化水素基
を表し、
　Ｒｆは、直鎖状の部分的に若しくは完全にフッ素化された脂肪族基、又は１つ以上の酸
素原子で中断された直鎖状の部分的に若しくは完全にフッ素化された脂肪族基を表し、
　Ｘｉ＋は、価数ｉ（ｉは１、２又は３である）を有するカチオンを表す）
に対応する、請求項１～９のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１１】
　フッ素化乳化剤を含有するフルオロポリマー分散物中のフッ素化乳化剤の量を低減する
方法であって、
　非フッ素化イオン性界面活性剤の存在下で前記分散物をアニオン交換樹脂と接触させる
工程を含み、
　前記イオン性界面活性剤が両性界面活性剤又はアニオン性界面活性剤のいずれかであり
、
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　前記分散物が、アニオン交換樹脂と接触する前又は接触中に、前記樹脂によって取り上
げられることができ、かつ、前記分散物を安定化させるためのイオン性界面活性剤の効率
的な量を上回る量で、前記イオン性界面活性剤が前記分散物中に存在し、
　前記アニオン性界面活性剤の分子量が約６００ｇ／ｍｏｌ未満である、方法。
【請求項１２】
　イオン性界面活性剤の存在下での前記分散物を前記アニオン交換樹脂と接触させる工程
が、前記分散物による接触前に、前記イオン性界面活性剤で処理したアニオン性交換樹脂
の使用を伴う、請求項１１に記載の方法。
【請求項１３】
　水性フルオロポリマー分散物であって、
　ｉ．前記分散物の約５重量％～約３５重量％のフルオロポリマーと、
　ｉｉ．前記分散物の固体含有量の約０．０２重量％未満のフッ素化乳化剤と、
　ｉｉｉ．前記分散物の固体含有量の少なくとも約０．０２重量％からの非フッ素化イオ
ン性界面活性剤であって、前記イオン性界面活性剤は両性界面活性剤又はアニオン性界面
活性剤であり、前記アニオン性界面活性剤は約６００ｇ／ｍｏｌ未満の分子量を有する、
非フッ素化イオン性界面活性剤と、
　ｉｖ．前記固体含有量の約０．５重量％未満の非イオン性界面活性剤と、
を含む水性フルオロポリマー分散物。
【請求項１４】
　水性フルオロポリマー分散物であって、
　ｉ．前記分散物の約３５重量％～約７０重量％のフルオロポリマーと、
　ｉｉ．前記分散物の固体含有量の約０．０２重量％未満のフッ素化乳化剤と、
　ｉｉｉ．前記分散物の固体含有量の少なくとも約０．０２重量％からの非フッ素化イオ
ン性界面活性剤であって、前記イオン性界面活性剤は両性界面活性剤又はアニオン性界面
活性剤であり、前記アニオン性界面活性剤は約６００ｇ／ｍｏｌ未満の分子量を有する、
非フッ素化イオン性界面活性剤と、
　ｉｖ．前記固体含有量の約０．５重量％未満の非イオン性界面活性剤と、
を含む水性フルオロポリマー分散物。
【請求項１５】
　温度２６０℃未満において分解するコーティング組成物中における請求項１３又は１４
に記載のフルオロポリマー分散物の使用。
【請求項１６】
　ポリエチレン、ポリプロピレン、ポリエステル、紙又はガラス繊維を含有する基材のコ
ーティングにおける、請求項１３又は１４に記載のフルオロポリマー分散物の使用。
【請求項１７】
　金属表面又はベアリングをコーティングするための、請求項１３又は１４に記載のフル
オロポリマー分散物の使用。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、イオン交換樹脂及びイオン性界面活性剤を使用して、フルオロポリマー分散
物中のフッ素化乳化剤の量を低減する方法に関する。本発明はまた、イオン性界面活性剤
を含有し、非イオン性界面活性剤及びフッ素化乳化剤を含有しない又は低量のみ含有する
フルオロポリマー分散物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　フルオロポリマー、すなわち、フッ素化主鎖を有するポリマーは昔から知られており、
耐熱性、耐化学薬品性、耐候性、紫外線安定性等の望ましい特性のために様々な用途に使
用されてきている。様々なフルオロポリマーは、例えば、「現代フルオロポリマー（Mode
rn Fluoropolymers）」、ジョン・シャイアーズ（John Scheirs）編、ワイリー・サイエ
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ンス（Wiley Science）１９９７年に記載されている。フルオロポリマーは、部分的にフ
ッ素化された主鎖、一般に少なくとも４０重量％フッ素化された、又は完全にフッ素化さ
れた主鎖を有していてもよい。フルオロポリマーの特定例としては、ポリテトラフルオロ
エチレン（ＰＴＦＥ）；テトラフルオロエチレン（ＴＦＥ）及びヘキサフルオロプロピレ
ン（ＨＦＰ）とのコポリマー（ＦＥＰ）；ペルフルオロアルコキシコポリマー（ＰＦＡ）
；エチレン－テトラフルオロエチレン（ＥＴＦＥ）コポリマー；テトラフルオロエチレン
、ヘキサフルオロプロピレン及びフッ化ビニリデンのターポリマー（ＴＨＶ）；並びにポ
リフッ化ビニリデンポリマー（ＰＶＤＦ）が挙げられる。
【０００３】
　フルオロポリマーは、基材をコーティングして、例えば耐化学薬品性、耐候性、撥水及
び撥油性等のような所望の特性を基材に提供するために使用されてもよい。例えば、フル
オロポリマーの水性分散物は、台所製品をコーティングするため、繊維製品若しくはガラ
ス繊維のような布地に染み込ませるため、又は紙若しくは高分子基材をコーティングする
ために使用されてもよい。
【０００４】
　フルオロポリマーの水性分散物を製造するために頻繁に使用される方法は、１つ以上の
フッ素化モノマーの水性乳化重合を伴い、通常、エマルション重合後に得られる原料分散
物中の固体の含有量を上昇するための濃縮工程がその後に続く。フッ素化モノマーの水性
乳化重合は、一般にフッ素化乳化剤の使用を伴う。頻繁に使用されるフッ素化乳化剤とし
ては、ペルフルオロオクタン酸及びその塩、特にペルフルオロオクタン酸アンモニウムが
挙げられる。使用される更なるフッ素化乳化剤としては、欧州特許出願公開第１０５９３
４２号、欧州特許出願公開第７１２８８２号、欧州特許出願公開第７５２４３２号、欧州
特許出願公開第８１６３９７号、米国特許第６，０２５，３０７号、米国特許第６，１０
３，８４３号及び米国特許第６，１２６，８４９号に開示されているもののようなペルフ
ルオロポリエーテル界面活性剤が挙げられる。今、尚、使用されている更なる乳化剤は、
米国特許第５，２２９，４８０号、米国特許第５，７６３，５５２号、米国特許第５，６
８８，８８４号、米国特許第５，７００，８５９号、米国特許第５，８０４，６５０号、
米国特許第５，８９５，７９９号、ＰＣＴ国際公開第００／２２００２号及びＰＣＴ国際
公開第００／７１５９０号に開示されている。
【０００５】
　これらのフッ素化乳化剤のほとんどは、低分子量、すなわち１０００ｇ／ｍｏｌ未満の
分子量を有する。フッ素化乳化剤は、一般に高価な化合物であり、場合によっては、フッ
素化乳化剤は、生分解性ではないことが見出されている。したがって、水性フルオロポリ
マー分散物中のフッ素化低分子量乳化剤の量を最小限にするために、方策がとられてきた
。
【０００６】
　ＰＣＴ国際公開第００／３５９７１号には、乳化重合により得られたフルオロポリマー
分散物を、アニオン交換樹脂と接触させる工程により、フッ素化乳化剤の量を低減する方
法が記載されている。アニオン交換樹脂と接触させながら、分散物の重量の約０．５～約
１５重量％、好ましくは約１重量％～約５重量％の非イオン性界面活性剤を、水性分散物
に添加し、分散物を安定させる。
【０００７】
　フルオロポリマー分散物の特定の商業的応用においては、非イオン性界面活性剤の存在
を回避する又は低減することが望ましい場合がある。例えば、非イオン性界面活性剤は、
特にコーティングの調製が、穏やかな温度、すなわち、約６０～約２５０℃の温度範囲で
の加熱工程を伴う場合、非イオン性界面活性剤を含有するフルオロポリマー分散物から調
製されるコーティングの表面上でのべたつきのある（smeary）フィルムの形成を導く可能
性があることが、観察されてきた。例えば、これらの温度範囲は、フルオロポリマー分散
物が、紙、繊維製品又は熱感受性布地のようなコーティング温度感受性基材のために使用
される方法、又はフルオロポリマー自体若しくはコーティング組成物を含有するフルオロ
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ポリマーが、低分解温度、例えば、２６０℃未満、あるいは好ましくは２００℃未満の分
解温度を有する方法における役割を果たす。典型的に、コーティングされる熱感受性基材
は、次に続く穏やかな温度での乾燥工程を受ける前に、フルオロポリマーに浸される。こ
れらの温度の適用は、ポリマーからの非イオン性界面活性剤の分離、及び表面への界面活
性剤の移行を導き得ると考えられている。温度範囲は、非イオン性界面活性剤の完全な分
解のためには、低過ぎる可能性がある。蒸発により非イオン性界面活性剤を十分に除去す
るために、例えば、１２時間を超える又は２４時間さえ超える期間の熱処理を伴う可能性
があるので、フィルムからの非イオン性界面活性剤の除去は困難又は高価である。
【０００８】
　他の用途においては、特に硬質及び耐性表面（例えば、ベアリング又はスライディング
表面をコーティングするための材料）を作製するためにフルオロポリマー又はフルオロポ
リマー含有複合材料が使用される場合、フルオロポリマーは、分散物から凝析により分離
される。非イオン性界面活性剤は、通常、不活性化されず、湿度とのそれらの相互作用は
、コーティングの柔軟化をもたらす可能性がある。
【０００９】
　したがって、非イオン性界面活性剤の使用が必須ではなく、今だ、尚、安定化した分散
物をもたらすフルオロポリマー分散物からフッ素化乳化剤を除去する方法を提供するとい
う要望が存在する。あるいは、非イオン性界面活性剤の使用を回避又は低減するが、尚、
安定化した分散物をもたらす方法への要望が存在する。また、フッ素化乳化剤を含有しな
い又は少量のみ含有し、非イオン性界面活性剤を含有しない又は少量のみ含有するフルオ
ロポリマー分散物を提供する必要性も存在する。
【００１０】
　ＰＣＴ国際公開第０３／０２０８３６は、分散物中の固体含有量の約１～１２重量％の
非イオン性界面活性剤の存在下で、フッ素化乳化剤がアニオン交換樹脂によりフルオロポ
リマー分散物から除去される方法を開示している。得られる分散物は、更に非フッ素化ア
ニオン性界面活性剤を含有する可能性がある（固体含有量の１０～５，０００ｐｐｍ）。
【００１１】
　欧州特許出願公開第１６７６８６８　Ａ１号は、フルオロポリマー分散物からフッ素化
乳化剤を除去する方法を記載しており、ここでは、分散物をイオン交換樹脂に提示する前
に、分散物に非フッ素化アニオン性乳化剤を添加する。得られる分散物は、分散したフル
オロポリマーを含有し、アニオン性界面活性剤を含有し、フッ素化乳化剤を含有しない又
は少ししか含有しない。欧州特許出願公開第１６７６８６８　Ａ１号に従うと、非フッ素
化アニオン性界面活性剤が高分子量を有している場合、精製された分散物、すなわち、フ
ッ素化乳化剤を含有しない又は少ししか含有しない分散物のみが安定であった。
【００１２】
　しかし、高分子量を有するアニオン性界面活性剤の使用は費用がかかる。更に、高分子
量界面活性剤は、例えば熱処理により、特に穏やかな温度での熱処理により、分散物から
又は分散物で処理した物品から除去することが困難である。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１３】
　したがって、現在、非イオン性界面活性剤の使用を回避する又は低減する水性フルオロ
ポリマー分散物からフッ素化乳化剤を除去する方法を見出すことが望ましいであろう。特
に、穏やかな温度での処理に際し、フルオロポリマーコーティング上にべたつきのある（
smeary）フィルムを形成しない界面活性剤を採用する方法を提供することが望ましい。更
に、経済的である、又は商業的に容易に入手可能な界面活性剤を採用することが可能であ
る方法を提供することが望ましいであろう。好ましくは、方法は、工業規模で実施される
ときでさえも、経済的に魅力的である。更に、非イオン性界面活性剤及びフッ素化乳化剤
を含有しない又は低量のみ含有する安定化したフルオロポリマー分散物を提供することが
望ましいであろう。
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【課題を解決するための手段】
【００１４】
　アニオン性又は両性界面活性剤の存在下で、分散物をアニオン交換体と接触させること
により、フッ素化乳化剤が、フルオロポリマー分散物から除去される可能性があることが
見出された。非イオン性界面活性剤の使用は、この方法において任意であり、したがって
、この方法を、フッ素化乳化剤含有量が少なく、非イオン性界面活性剤の含有量がない又
は少しのみである分散物を製造するために使用することができる。
【００１５】
　更に、また、フッ素化乳化剤は、低量のみの非イオン性界面活性剤の存在下又はその不
存在下でさえ、アニオン性及び／又は両性界面活性剤と共に装填されたアニオン交換樹脂
を使用してフルオロポリマー分散物から除去される可能性があることも見出された。
【発明を実施するための形態】
【００１６】
　１つの態様においては、フルオロポリマー分散物中のフッ素化乳化剤の量を低減する方
法が提供され、この方法が、分散物を、分散物と接触する前に、アニオン性及び／又は両
性界面活性剤を装填したアニオン交換樹脂と接触させる工程を含み、アニオン性及び／又
は両性界面活性剤は、好ましくはフッ素化されていない。
【００１７】
　別の態様においては、フルオロポリマー分散物中のフッ素化乳化剤の量を低減する方法
が提供され、この方法が、非フッ素化イオン性界面活性剤の存在下で分散物をアニオン交
換樹脂と接触させる工程を含み、イオン性界面活性剤が両性界面活性剤又はアニオン性界
面活性剤のいずれかであり、分散物がアニオン交換樹脂と接触する前又は接触中に、樹脂
によって取り上げられることができ、かつ、非フッ素化イオン性界面活性剤の量を上回る
量で、非フッ素化イオン性界面活性剤が分散物中に存在している。
【００１８】
　更に、水性フルオロポリマー分散物であって、
　ａ）分散物の重量の約５重量％～約３５重量％のフルオロポリマーと、
　ｂ）分散物の固体含有量の約０．０２重量％未満のフッ素化乳化剤と、
　ｃ）分散物の固体含有量の少なくとも約０．０２重量％からの非フッ素化イオン性界面
活性剤であって、イオン性界面活性剤は両性界面活性剤又はアニオン性界面活性剤であり
、アニオン性界面活性剤は約６００ｇ／ｍｏｌ未満の分子量を有する、非フッ素化イオン
性界面活性剤と、
　ｄ）固体含有量の約０．５重量％未満の非イオン性界面活性剤と、
　を含む水性フルオロポリマー分散物が提供される。
【００１９】
　更に、水性フルオロポリマー分散物であり、
　ａ）分散物の重量の約３５重量％～約７０重量％のフルオロポリマーと、
　ｂ）分散物の固体含有量の約０．０２重量％未満のフッ素化乳化剤と、
　ｃ）分散物の固体含有量の少なくとも約０．０２重量％からの非フッ素化イオン性界面
活性剤であって、イオン性界面活性剤は両性界面活性剤又はアニオン性界面活性剤であり
、アニオン性界面活性剤は６００ｇ／ｍｏｌ未満の分子量を有する、非フッ素化イオン性
界面活性剤と、
　ｄ）固体含有量の約０．５重量％未満の非イオン性界面活性剤と、を含む水性フルオロ
ポリマー分散物が提供される。
【００２０】
　また、約６０～約２５０℃の温度において、基材をコーティング又は含浸するための、
前述のようなフルオロポリマー分散物の使用も提供される。
【００２１】
　更に、また、２６０℃未満の温度で分解するコーティング組成物中での、前述のような
フルオロポリマー分散物の使用も提供される。
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【００２２】
　更に、フルオロポリマー分散物の凝析を伴う基材のコーティングにおけるフルオロポリ
マー分散物の使用が提供される。
【００２３】
　また、ベアリングをコーティングするための前述のようなフルオロポリマー分散物の使
用も提供される。
【００２４】
　イオン性界面活性剤
　好適なイオン性界面活性剤は、アニオン性若しくは両性界面活性剤、又はこれらの混合
物であってもよい。両性界面活性剤は、アニオン性基及びカチオン性基の両方を含有する
。好適な両性界面活性剤は、フルオロポリマー分散物のｐＨにおいて実質的にアニオン性
界面活性剤のように挙動するものであり、すなわち、アニオン性基は、実質的に脱プロト
ン化している。
【００２５】
　典型的に、界面活性剤は、分散物をアニオン交換体にかけると、分散物を安定化するこ
とが可能であり、すなわち、フルオロポリマーの樹脂上への凝析又は沈殿を低減又は回避
する。更に、イオン性界面活性剤は、アニオン交換体への結合が、フルオロポリマー分散
物に含有されるフッ素化乳化剤よりも弱くなるように、選択される。界面活性剤の最適量
は、所定の実験により特定してよい。
【００２６】
　イオン性界面活性剤は、低分子量界面活性剤である。低分子量アニオン性界面活性剤は
、約６００ｇ／ｍｏｌ以下、好ましくは約３５０ｇ／ｍｏｌ以下、より好ましくは約３０
０ｇ／ｍｏｌ以下の分子量を有する。低分子量両性界面活性剤は、１５００ｇ／ｍｏｌ未
満、又は６００ｇ／ｍｏｌ未満、好ましくは３５０ｇ／ｍｏｌ以下又は３００ｇ／ｍｏｌ
以下の分子量を有していてよい。
【００２７】
　典型的に、イオン性界面活性剤は、１つ以上のイオン性基及び非極性鎖を含む。イオン
基は、分子の頭若しくは中心に位置付けられてよく、又はいくつかのイオン基は、互いに
反対側、例えば分子の頭及び尾に位置付けられてよい。
【００２８】
　好ましくは、イオン性界面活性剤は、１分子当たり２以下のアニオン性基、より好まし
くは１のみのアニオン性基を含有する。
【００２９】
　本発明に従う両性界面活性剤は、１つ、２つ、又は２つを超えるアニオン性及びカチオ
ン性基を含有してもよい。両性界面活性剤は、１を超えるカチオン性基又はアニオン性基
を含有しないことが好ましい。
【００３０】
　典型的なカチオン性基としては、例えば、アンモニウム基、又はアルキル、ジアルキル
若しくはトリアルキルアンモニウム基のような置換されたアンモニウム基が挙げられる。
【００３１】
　典型的なアニオン性基としては、例えば、カルボキシレート、スルフェート、スルホネ
ート、ホスフェート及びホスホネートが挙げられる。
【００３２】
　また、本発明に従うイオン性界面活性剤は、例えば、１つ以上のエステル又はエーテル
基（単数又は複数）、例えば１つ以上のポリエチレングリコール基（単数又は複数）、１
つ以上の－ＣＯＮＨ－、－ＣＯＮＨ２又は－ＣＯＮＲＲ’基（単数又は複数）のような非
イオン性基を含んでもよく、式中、Ｒ及びＲ’は、同一若しくは異なるアルキルを表し、
又は式中、Ｒ及びＲ’は水素であってよい。
【００３３】
　イオン性界面活性剤の非極性残基は、例えば、飽和又は非飽和、直鎖又は分枝鎖アルキ
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ル、アルキルアリール、アルキル又はアリールエーテル又はシリコーンであってもよい。
好ましい界面活性剤は、分枝状若しくは直鎖状又は環状アルキル残基に基づく界面活性剤
であり、好ましくはアルキル残基は、８を超えて３０未満、より好ましくは１０を超えて
２０未満、最も好ましくは１２～１８の炭素原子を含む。
【００３４】
　本発明に従って使用されてもよいアニオン性界面活性剤の典型的な例としては、アルキ
ル（例えば、Ｃ８～Ｃ２０、好ましくはＣ１２～Ｃ１８アルキル）；スルホネート、例え
ばラウリルスルホネート、アルキル（例えば、Ｃ８～Ｃ２０、好ましくはＣ１２～Ｃ１８

アルキル）；スルフェート、例えばラウリルスルフェート、アルキルラウリルスルホネー
ト；脂肪酸、例えばラウリン酸、リン酸アルキル又はアルキルアリールエステル；及びこ
れらの塩が挙げられる。他の好適なアニオン性非フッ素化界面活性剤としては、リン酸基
、カルボン酸基、スルホン酸基、硫酸基及びこれらの塩、並びにこれらの混合物のような
ペンディング（pending）アニオン性基を有するシリコーン系界面活性剤が挙げられる。
【００３５】
　他の例としては、ラウレススルフェート、ラウレスシトレート、ラウレスホスフェート
、ラウレススルホスクシネート、ラウレスアセテート、ラウリルホスフェート、ラウリル
スルフェート、ラウリルスルホスクシネート、ラウリルスルホアセテート、ラウリルスル
ホネート、Ｃ１２～１５パレススルフェート、Ｃ１２～１５パレスホスフェート、Ｃ１２

～１５パレススルホスクシネート、デシルスルフェート、ステアレート、カプリレススル
フェート、ノノキシノールスルフェート、ノノキシノールスルホスクシネート、ノノキシ
ノールホスフェート、ノノキシルスルフェート、オクチルスルフェート、オクチルホスフ
ェート、オレイックスルフェート、オレイックスルホネート、オレイルスルフェート、ス
テアロイルラクチレート、Ｃ９～１５アルキルホスフェート、カプリレスカルボン酸、セ
テアレスホスフェート、セチルホスフェート、クメンスルホン酸、シクロカルボキシプロ
ピルオレイン酸、オレスホスフェート、オレススルホスクシネート、デセスホスフェート
、ジシクロヘキシルスルホスクシネート、ジヘキシルスルホスクシネート、ジイソブチル
スルホスクシネート、ジイソデシルスルホスクシネート、ジイソヘキシルスルホスクシネ
ート、ジオクチルスルホスクシネート、ジイソデシルスルホスクシネート、ナトリウム塩
（エマルソゲン（Emulsogen）ＳＦ８）、ジイソデシルスルホコハク酸塩、ナトリウム塩
＋イソプロピルアルコール（エマルソゲンＳＢ１０）、ジラウレスシトレート、ジラウレ
スホスフェート、ステアリルスルホスクシナメート、２－エチルヘキシルホスフェート、
グリセリルステアレート、グリコールジラウレート、グリコールジオレエート、グリコー
ルジステアレート、グリコールラウレート、グリコールオレエート、グリコールステアレ
ート、イソステアレスホスフェート、ラウレス－１２カルボン酸、オレイル／セチルスル
フェート、ＰＥＧ（ポリエチレングリコール）－２ジラウレート、ＰＥＧ－２ジオレエー
ト、ＰＥＧ－２ジステアレート、ＰＥＧ－２ラウレート、ＰＥＧ－２オレエート、ＰＥＧ
－９ステアラミドカルボン酸、ＰＥＧ－２ステアレート、ラウロイルサルコシネート、プ
ロピレングリコールラウレート、プロピレングリコールオレエート、プロピレングリコー
ルステアレート、Ｃ１３～１７アルカンスルホン酸ナトリウム、Ｃ８～１０アルキル硫酸
ナトリウム、Ｃ９～１４アルキル硫酸ナトリウム、Ｃ１２～１３アルキル硫酸ナトリウム
、Ｃ１２～１４アルキル硫酸ナトリウム、Ｃ１２～１５アルキル硫酸ナトリウム、Ｃ１２

～１８アルキル硫酸ナトリウム、Ｃ９～２２アルキルｓｅｃスルホン酸ナトリウム、Ｃ１

４～１７アルキルｓｅｃスルホン酸ナトリウム（ホスタプア（HOSTAPUR）ＳＡＳ３０）、
セテアリールスルフェート、セチル／オレイル硫酸、Ｃ１４～１６オレフィンスルホン酸
ナトリウム（ポリステップ（POLYSTEP）Ａ－１８）、ラウリル／セテアリール硫酸ナトリ
ウム、ラウリル／オレイル硫酸ナトリウム、トリデセス－３カルボン酸ナトリウム、トリ
デセス硫酸ナトリウム、対応する塩、及びこれらの組み合わせが挙げられる。
【００３６】
　市販のアニオン性界面活性剤としては、ステファン社（Stepan Company）からのポリス
テップ（POLYSTEP）（商標）Ａ１６（ドデシルベンジルスルホン酸ナトリウム、クラリア
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ント社（CLARIANT, GmbH）（ドイツ）から入手可能なホスタプア（HOSTAPUR）（商標）Ｓ
ＡＳ３０（二級アルキルスルホン酸ナトリウム塩）、エマルソゲン（Emulsogen）（商標
）ＬＳ（ラウリル硫酸ナトリウム）、エマルソゲン（商標）ＥＰＡ１９５４（Ｃ１２～Ｃ

１４アルキルスルホン酸ナトリウムの混合物）、ユニオンカーバイドから入手可能なトリ
トン（TRITON）（商標）Ｘ－２００（アルキルスルホン酸ナトリウム）及びエデノール（
Edenor）（商標）Ｃ１２（ラウリン酸）が挙げられる。
【００３７】
　典型的な両性界面活性剤としては、Ｎ－アルキルベタインが挙げられ、これは、トリメ
チルグリシンの誘導体、又は、例えば、Ｎ－アルキルアミノプロピオネートであり得る。
市販の両性界面活性剤の例としては、アセチル化レシチン、アミノプロピルラウリルグル
タミン、Ｃ１２～１４アルキルジメチルベタイン、カプリン酸／カプリル酸アミドプロピ
ルベタイン、カプリロアミドプロピルベタイン、セチルベタイン、コカミドプロピルジメ
チルアミノヒドロキシプロピル加水分解コラーゲン、Ｎ，Ｎ－ジメチル－Ｎ－ラウリン酸
－アミドプロピル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－アンモニウムベタイン、Ｎ，Ｎ－ジメ
チル－Ｎ－ミリスチル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－アンモニウムベタイン、Ｎ，Ｎ－
ジメチル－Ｎ－パルミチル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－アンモニウムベタイン、Ｎ，
Ｎ－ジメチル－Ｎ－ステアルアミドプロピル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－アンモニウ
ムベタイン、Ｎ，Ｎ－ジメチル－Ｎ－ステアリル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－アンモ
ニウムベタイン、エチルヘキシルジプロピオネート、イソステアルアミドプロピルベタイ
ン、オクチルジプロピオネート、Ｃ１２～１５アルコキシプロピルイミノジプロピオネー
ト、ステアリルベタインが挙げられる。
【００３８】
　本発明に従う好ましいイオン性界面活性剤は、非フッ素化界面活性剤である。同様に好
ましいイオン性界面活性剤は、非芳香族界面活性剤である。より好ましいのは、非フッ素
化、非芳香族、イオン性界面活性剤である。
【００３９】
　イオン性界面活性剤のアニオン性基に対応する典型的なカチオン（対イオン）は、Ｈ＋

：例えばＮａ＋、Ｋ＋又はＬｉ＋のようなアルカリ金属カチオン：アンモニウム又は例え
ばアルキルアンモニウム、ジアルキルアンモニウム、トリアルキルアンモニウム及びテト
ラアルキルアンモニウムのような置換アンモニウム：マグネシウム又はカルシウムカチオ
ンのようなＩＩ群金属カチオン又はランタノイドカチオンからなる群から選択することが
可能である。
【００４０】
　フルオロポリマー分散物
　フッ素化乳化剤が除去される又はそれらの量が低減されるフルオロポリマー分散物は、
いかなる供給源にも由来することができるが、典型的にフルオロモノマーの水性乳化重合
から生じる水性フルオロポリマー分散物である。典型的に原料分散物、すなわち、乳化重
合後に直接得られる分散物は、通常約５重量％～約３５重量％のフルオロポリマーを含む
。濃縮された分散物、すなわち、約３５重量％～約７０重量％のフルオロポリマー含有量
を有する分散物は、別個の濃縮工程において、粗反応混合物を濃縮することにより、例え
ば、限外濾過、蒸発、熱デカンテーション又は電気デカンテーションにより、通常得られ
る。
【００４１】
　分散物中に含有されるフルオロポリマーとしては、融解処理可能な、並びに非融解処理
可能なフルオロポリマーが挙げられる。
【００４２】
　融解処理可能なフルオロポリマーとしては、フルオロエラストマーの調製のためのいわ
ゆるフルオロ熱可塑性物質及びフルオロポリマーが挙げられる。
【００４３】
　フルオロ熱可塑性物質は、典型的に顕著な融点を有する。
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【００４４】
　非融解処理可能なフルオロポリマーの例としては、ポリテトラフルオロエチレン（ＰＴ
ＦＥ）及びいわゆる変性されたＰＴＦＥが挙げられ、これは、少量の、例えば１％以下の
、別のフッ素化モノマー、例えばペルフルオロビニルエーテルで変性されたテトラフルオ
ロエチレンのポリマーである。
【００４５】
　また、フルオロポリマー分散物のフルオロポリマーは、硬化の際、フルオロエラストマ
ーを生じるポリマーであってもよい。典型的に、こうしたフルオロポリマーは、融点を有
さない、又はほとんど目立たない融点を有する非晶質フルオロポリマーである。尚、更に
、フルオロポリマーは、いわゆるマイクロパウダーを含んでよく、これは典型的に低分子
量ポリテトラフルオロエチレンである。低分子量のＰＴＦＥに起因して、マイクロパウダ
ーは融解処理可能である。
【００４６】
　フルオロポリマー分散物のフルオロポリマーの例としては、ＴＦＥホモポリマー（ＰＴ
ＦＥ）又はＴＦＥコポリマーのようなテトラフルオロエチレン（ＴＦＥ）に基づくポリマ
ーが挙げられる。ＴＦＥコポリマーは、少なくとも１つの不飽和炭素－炭素官能性を含有
するモノマーとのコポリマーであることが可能である。例えば、ポリマーは、フッ化ビニ
リデンに由来する繰り返し単位を含むことが可能である。またポリマーは、ヘキサフルオ
ロプロピレンに由来する繰り返し単位を含むことが可能である。またポリマーは、フッ化
ビニリデン及びヘキサフルオロプロピレンに由来する繰り返し単位を含むことが可能であ
る。またポリマーは、フッ化ビニリデン、ヘキサフルオロプロピレン及びテトラフルオロ
エチレンに由来する繰り返し単位を含むことが可能である。フルオロポリマー分散物のフ
ルオロポリマーの他の例は、ＶＤＦ（フッ化ビニリデン）系ホモポリマー又はコポリマー
、ＶＤＦ系フルオロエラストマー、ＣＴＦＥ（クロロトリフルオロエチレン）系ホモポリ
マー又はコポリマーである。更なる例は、変性されたＰＴＦＥ；マイクロパウダー；フッ
化ビニリデン及びヘキサフルオロプロピレンのコポリマー；テトラフルオロエチレン及び
フッ化ビニリデンのコポリマー；テトラフルオロエチレン及びプロピレンのコポリマー；
テトラフルオロエチレン及びペルフルオロビニルエーテルのコポリマー；テトラフルオロ
エチレン及びヘキサフルオロプロピレンのコポリマー；フッ化ビニリデン及びペルフルオ
ロビニルエーテルのコポリマー；テトラフルオロエチレン、エチレン若しくはプロピレン
、及びペルフルオロビニルエーテルのコポリマー；テトラフルオロエチレン、ヘキサフル
オロプロピレン、及びペルフルオロビニルエーテルのコポリマー；テトラフルオロエチレ
ン、フッ化ビニリデン、及びヘキサフルオロプロピレン並びに所望によりクロロトリフル
オロエチレンのコポリマー（ＣＴＦＥ）；フッ化ビニリデン、テトラフルオロエチレン、
及びペルフルオロビニルエーテルのコポリマー；並びにテトラフルオロエチレン、エチレ
ン又はプロピレン、ヘキサフルオロプロピレン、及びペルフルオロビニルエーテルのコポ
リマー；又はテトラフルオロエチレン、ヘキサフルオロプロピレン及びフッ化ビニリデン
のターポリマーである。
【００４７】
　本発明に従う好ましいフルオロポリマーは、約２００℃未満の融点を有するポリマーで
ある。本発明の別の好ましいフルオロポリマーは、約１００℃～約１７０℃、より好まし
くは１２０℃～１６０℃の融点を有するポリマーである。
【００４８】
　水性フルオロポリマー分散物中のフルオロポリマーの粒径は、典型的に５０ｎｍ～４０
０ｎｍ（数平均直径）である。例えば２０ｎｍ～５０ｎｍのより小さい粒径も同様に意図
され、これは典型的にミクロ乳化重合で得ることが可能である。
【００４９】
　分散物は、単峰性、二峰性又は多峰性であってよく、好ましくは粒径に関して単峰性又
は二峰性である。
【００５０】
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　非イオン性界面活性剤の使用は、必須ではない。したがって、フルオロポリマー（fluo
ropoymer）分散物は、非イオン性界面活性剤を含有しなくてもよく、又は非イオン性界面
活性剤を少量のみ含有してもよい。本発明の意味における少量の非イオン性界面活性剤は
、分散物の固体含有量の０．５重量％未満、好ましくは０．１重量％未満、より好ましく
は０．０５重量％未満、及び最も好ましくは０．０２５重量％未満である。
【００５１】
　必須ではないが、フルオロポリマー分散物は、非イオン性界面活性剤を含有することが
可能で、例えば、ＰＣＴ国際公開第００／３５９７１号に記載されるもの、特に下式に対
応するものが挙げられる：
　Ｒ１－Ｏ－［ＣＨ２ＣＨ２Ｏ］ｎ－［Ｒ２Ｏ］ｍ－Ｒ３、
　式中、
　Ｒ１は、少なくとも８つの炭素原子を有する芳香族若しくは脂肪族炭化水素又は一級若
しくは二級アルコール基を表し、Ｒ２は、３つの炭素原子を有するアルキレンを表し、Ｒ

３は、水素若しくはＣ１～Ｃ３アルキル基を表し、ｎは０～４０の値を有し、ｍは０～４
０の値を有し、ｎ＋ｍの合計は少なくとも２である。
　上記の式において、ｎ及びｍにより示される単位は、ブロックとして現れてもよく、そ
れらが交互の構成若しくはランダムな構成で存在してもよいということが理解されるであ
ろう。
【００５２】
　上式に従う界面活性剤の例としては、例えばトリトン（TRITON）（商標）Ｘ１００のよ
うな商標トリトン（TRITON）（商標）として市販されているエトキシ化ｐ－イソオクチル
フェノールが挙げられ、エトキシ単位の数は約１０である。
【００５３】
　尚、更なる例としては、上式のＲ１が炭素原子４～２０のアルキル基を表し、ｍが０で
あり、Ｒ３が水素であるものが挙げられる。それらの例としては、約８のエトキシ基でエ
トキシ化されたイソトリデカノールが挙げられ、これはゲナポール（GENAPOL）（登録商
標）Ｘ０８０としてクラリアント社（Clariant GmbH）から市販されている。親水性部分
がエトキシ基及びプロポキシ基のブロックコポリマーを含む、上式に従う非イオン性界面
活性剤も同様に使用してもよい。こうした非イオン性界面活性剤は、クラリアント社（CL
ARIANT GmbH）から売買表記ジェネポール（GENAPOL）（登録商標）ＰＦ４０及びジェネポ
ール（登録商標）ＰＦ８０として、又はダウケミカル（Dow Chemical）から入手可能なタ
ージトール（TERGITOL）（商標）ＴＭＮ１００Ｘ、タージトール（商標）ＴＭＮ１０及び
タージトール（商標）ＴＭＮ６として、市販されている。
【００５４】
　所望により使用できる他の非イオン性界面活性剤は、アミンオキシド界面活性剤であり
、アルキルアミン（alkyamine）オキシド、すなわち、アルキル基及びアミンオキシド（
Ｎ＋－Ｏ－）基を含有する界面活性剤、例えば、ジメチルアルキルアミンオキシド（ハン
ツマン・パフォーマンス・プロダクツ（Huntsman Peformance Products）、（米国、テキ
サス州、ウッドランド（Woodlands））からのエンピゲン（EMPIGEN）（商標）ＯＳシリー
ズ）又はアミドプロピルアミンオキシド（ハンツマン・パフォーマンス・プロダクツから
のオキサミン（OXAMIN）（商標））である。アミンオキシド界面活性剤は、分散物の固体
含有量の５％までの量で存在することが可能である。
【００５５】
　フッ素化乳化剤の除去方法
　非フッ素化イオン性界面活性剤の存在下で分散物を塩基性アニオン交換樹脂と接触させ
る工程により、フッ素化乳化剤は、それを含有するフルオロポリマー分散物から除去され
る。
【００５６】
　本発明に従う方法において、分散物をアニオン交換樹脂と接触させる前又は接触させる
間に、分散物をイオン性界面活性剤で処理することが可能である。これは、イオン性界面
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活性剤を分散物に添加する工程により行うことができる。好ましい方法は、樹脂を分散物
と接触させる前に、イオン性界面活性剤を装填したアニオン交換樹脂を使用して、分散物
をイオン性界面活性剤と接触させる工程を伴う。樹脂は、フッ素化乳化剤と結合する一方
で、イオン性界面活性剤を放出すると考えられており、これは、分散物の安定化を導くと
考えられている。
【００５７】
　また、イオン性界面活性剤が装填されたイオン交換樹脂の使用に加えて、分散物がイオ
ン性界面活性剤で処理され得ることも、本発明の意義の範囲内にある。
　イオン性界面活性剤の組み合わせを採用する工程、例えば、アニオン性界面活性剤を装
填した樹脂を採用し、樹脂と接触前、接触中、接触後に、同一又は異なるアニオン性界面
活性剤を分散物に添加することも可能である。
【００５８】
　イオン性界面活性剤は、分散物を安定させるために有効な量で使用される。イオン性界
面活性剤は、アニオン交換後のイオン性界面活性剤の量が、分散物の固体含有量の少なく
とも約０．０２重量％、又は少なくとも約０．５重量％、好ましくは少なくとも約１．０
重量％であるように、選択することが可能である。分散物中のアニオン性界面活性剤の量
の上限は、分散物の粘度がまだ尚、基材のコーティングを可能にするように選択される。
典型的に、イオン性界面活性剤は、分散物の固体含有量の約１０重量％以下、好ましくは
約８重量％以下、又はより好ましくは約６重量％以下の量で、分散物に存在することが可
能である。
【００５９】
　プロセス装置の腐食を抑制するために、残留過硫酸塩のような残留反応開始剤を崩壊す
るための化合物をフルオロポリマー分散物に更に添加してもよい。例えば、ヒドロキシル
アミン、アゾジカルボンアミド及びビタミンＣのような有機還元剤を添加することが可能
である。
【００６０】
　フッ素化ポリマーが除去されるべき分散物は、２～１１のｐＨ、好ましくは約３～約１
０のｐＨを有することが可能である。分散物をイオン性界面活性剤で処理する前に、分散
物のｐＨは、使用されるイオン性界面活性剤の性質（ｐＫａ）に適していなければならな
い可能性がある。例えば、分散物のｐＨは、イオン性界面活性剤が主にそのアニオン形態
であることを確実とするように調整することが可能である。同様に、イオン性界面活性剤
は、分散物のｐＨに適合性があるように選択することが可能で、分散物のｐＨ調整は必要
ではないこともある。
【００６１】
　フッ素化乳化剤は、フルオロポリマー分散物中に任意の量で存在することが可能で、そ
こから、分散物中の固体含有量の約０．０２重量％～約５重量％、より典型的に約０．０
５重量％～約２重量％の量で除去されるべきである。
【００６２】
　乳化剤が除去されてもよいフルオロポリマー分散物は、原料分散物又は濃縮された分散
物であることが可能で、原料分散物が好ましい。原料分散物中のフッ素化乳化剤の量を低
減した後、分散物を濃縮してよい。
【００６３】
　したがって、
　ａ）約５重量％～約３５重量％（原料分散物の場合）又は約３５重量％～約７０重量％
（濃縮された分散物の場合）のフルオロポリマーと、
　ｂ）分散物の固体含有量の約０．０２重量％未満、好ましくは約０．０１重量％未満、
より好ましくは約０．００５重量％未満のフッ素化乳化剤と、
　ｃ）分散物の固体含有量の少なくとも約０．０２重量％、好ましくは少なくとも約０．
５重量％、より好ましくは少なくとも１．０重量％、又は約０．０２重量％～約１０重量
％、又は約０．５重量％～約８重量％、又は約１．０～約６重量％の非フッ素化イオン性
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界面活性剤と、
　ｄ）固体含有量をの約０．５重量％未満、好ましくは約０．１重量％未満、より好まし
くは約０．０５重量％未満、最も好ましくは約０．０１重量％未満、又は約０．００１～
約０．０５重量％の非イオン性界面活性剤と、
　を含むフルオロポリマー原料分散物及び濃縮された分散物もまた提供される。
【００６４】
　本発明に従うフッ素化乳化剤の除去後、フルオロポリマー分散物は、穏やかな温度、す
なわち、温度約２６０℃以下、好ましくは約２００℃以下における、基材のコーティング
又は含浸に有用である可能性がある。また、フルオロポリマー分散物は、温度２６０℃未
満、又は２００℃未満において分解する組成物のコーティング又は含浸において使用され
てもよい。
【００６５】
　特に、本発明に従う方法により得られるフルオロポリマー分散物は、例えばポリエステ
ル、ポリプロピレン、ポリエチレン、又はポリアセテート（poylacetates）のような有機
ポリマーを含有する、例えば繊維製品、紙、ガラス繊維又は布地のような繊維の含浸に適
している可能性がある。
【００６６】
　また、フルオロポリマー分散物は、分散物の凝析を伴う基材のコーティングに使用され
てもよい。また、フルオロポリマー分散物は、硬質及び耐性表面を作製するために、基材
のコーティングに使用することも可能である。したがって、本発明に従う方法により得ら
れるフルオロポリマー分散物のための別の適用は、金属表面のコーティング又は例えば、
滑り接触ベアリング（sliding-contact bearings）、ブッシュベアリング（bush bearing
s）、摩擦型接触ベアリング（friction-type contact bearings）等のベアリングのコー
ティングである。
【００６７】
　フッ素化乳化剤
　フッ素化乳化剤は、典型的にフルオロポリマーを使用する水性乳化重合において一般に
使用されるようなアニオン性フッ素化界面活性剤である。一般に使用されるフッ素化界面
活性剤は、非テロゲン性（non-telogeni）であり、式（Ｉ）に対応するものが挙げられる
：
　（Ｙ－Ｒｆ－Ｚ）ｎ－Ｍ、（Ｉ）
　式中、Ｙは、水素、Ｃｌ又はＦを示し；Ｒｆは、４～１０の炭素原子を有する直鎖又は
分枝鎖ペルフルオロアルキレンを表し；ＺはＣＯＯ－又はＳＯ３

－を表し；Ｍは、一価及
び多価のカチオン、例えば、アルカリ金属イオン、アンモニウムイオン又はカルシウムイ
オンを包含するカチオンを表し、ｎはＭの価数に対応し、典型的に１、２又は３の値を有
する。
【００６８】
　上式（Ｉ）に従うフッ素化乳化剤の代表例は、ペルフルオロアルカン酸及びその塩、例
えばペルフルオロオクタン酸及びその塩、特にアンモニウム塩である。
【００６９】
　本発明に従う使用される他のフッ素化乳化剤としては、一般式（ＩＩ）に対応するフッ
素化カルボン酸又はそれらの塩が挙げられる：
　［Ｒｆ－Ｏ－Ｌ－ＣＯＯ－］ｉＸｉ＋　　　　　　（ＩＩ）
　式中、Ｌは、直鎖状の部分的に若しくは完全にフッ素化されたアルキレン基又は脂肪族
炭化水素基を表し、Ｒｆは、直鎖状の部分的に若しくは完全にフッ素化された脂肪族基、
又は１つ以上の酸素原子で中断された直鎖状の部分的に若しくは完全にフッ素化された脂
肪族基、を表し、Ｘｉ＋は、価数ｉ（ｉは１、２又は３である）を有するカチオンを表す
。カチオンの例としては、Ｈ＋、アンモニウム、一価金属カチオン、二価金属カチオン及
び三価カチオンが挙げられる。典型的なカチオンは、Ｈ＋及びＮＨ４

＋である。
【００７０】
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　簡便化のために、用語「フッ素化カルボン酸」は本明細書では以後、遊離の酸並びにそ
の塩を示すために使用する。一般に、フッ素化カルボン酸は低分子量の化合物、例えば、
化合物のアニオン部分に関する分子量が１０００ｇ／ｍｏｌ以下、典型的には６００ｇ／
ｍｏｌ以下の化合物となり、及び特定の実施形態では、フッ素化カルボン酸のアニオンは
５００ｇ／ｍｏｌ以下の分子量を有することが可能である。
【００７１】
　好ましい化合物は、任意のフッ素化アルキレン基が３以下の炭素原子を有し、化合物の
フッ素化アルキル基が３以下の炭素原子を有するものである。
【００７２】
　上式（ＩＩ）において、Ｌは連結基を表す。一実施形態では、連結基は、直鎖状の部分
的に又は完全にフッ素化されたアルキレンであることができる。完全にフッ素化されたア
ルキレン基としては、炭素及びフッ素原子のみからなるアルキレン基が挙げられ、一方、
部分的にフッ素化されたアルキレン基は追加で水素を含有することが可能である。一般に
、部分的にフッ素化されたアルキレン基は、高度にフッ素化され及び非テロゲン性（non-
telogenic）であるか又は少なくとも最小限のテロゲン効果（telogenic effects）を有す
るように、２を超える水素原子を含有すべきではない。完全にフッ素化されたアルキレン
基の例としては、１～６の炭素原子を有する直鎖状ペルフルオロアルキレン、例えば炭素
原子１、２、３、４、又は５の直鎖状ペルフルオロアルキレン基が挙げられる。
【００７３】
　直鎖状の部分的にフッ素化されたアルキレン基の例としては、１～６の炭素原子を有す
るものが挙げられる。特定の実施形態では、直鎖状の部分的にフッ素化されたアルキレン
連結基は、１、２、３、４、５、又は６の炭素原子を有し、水素原子は１又は２だけ有す
る。部分的にフッ素化されたアルキレン基が２つの水素原子を有するとき、それらは同じ
炭素原子に結合されてもよく、又は異なる炭素原子に結合されることもできる。それらが
異なる炭素原子に結合されるとき、こうした炭素原子は互いに隣接し得るか又は隣接し得
ない。また、特定の実施形態では、１又は２の水素原子を有する炭素原子は、連結基が結
合しているエーテル酸素原子に隣接していてもよく、又はそのもう一方の端部において連
結基が結合しているカルボン酸基に隣接していてもよい。
【００７４】
　別の実施形態では、連結基Ｌは脂肪族炭化水素基である。脂肪族炭化水素基の例として
は、直鎖状、分枝状、又は環状脂肪族基が挙げられる。脂肪族基の特定の例としては、例
えばメチレン又はエチレンのような１～４の炭素原子を有する直鎖状又は分枝状アルキレ
ン基が挙げられる。
【００７５】
　連結基Ｌの特定の例は、以下から選択することが可能である：
　－（ＣＦ２）ｇ－、式中、ｇは１、２、３、４、５、又は６である；
　－ＣＦＨ－（ＣＦ２）ｈ－、式中、ｈは０、１、２、３、４、又は５である；
　－ＣＦ２－ＣＦＨ－（ＣＦ２）ｄ－、式中、ｄは０、１、２、３、又は４である；
　－ＣＨ２－（ＣＦ２）ｈ－、式中、ｈは１、２、３、又は４である；
　－（ＣＨ２）ｃ－、式中、ｃは１、２、３、又は４である；
【００７６】
　上記の例では、連結基の式の左側は、連結基が式（ＩＩ）中のエーテル酸素に連結して
いる部位である。
【００７７】
　式（ＩＩ）中のＲｆ基は、直鎖状の部分的にフッ素化された若しくは完全にフッ素化さ
れた脂肪族基、又は１つ以上の酸素原子で中断された直鎖状の部分的に若しくは完全にフ
ッ素化された脂肪族基を表す。一実施形態では、Ｒｆは、１～６の炭素原子を有する、好
ましくは１、２、３、又は４の炭素原子を有する直鎖状のペルフルオロ脂肪族基である。
別の実施形態によれば、Ｒｆは、１つ以上の酸素原子で中断され、その酸素原子の間のア
ルキレン基が４又は６以下の炭素原子、例えば３以下の炭素原子を有し、末端アルキル基
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が４又は６以下の炭素原子、例えば３以下の炭素原子を有する、直鎖状のペルフルオロ脂
肪族基である。更に別の実施形態によれば、Ｒｆは１～６の炭素原子及び２以下の水素原
子を有する直鎖状の部分的にフッ素化された脂肪族基又は１つ以上の酸素原子で中断され
２以下の水素原子を有する直鎖状の部分的にフッ素化された脂肪族基である。後者の実施
形態では、いずれのペルフルオロアルキレン部分も４又は６以下の炭素原子を有し、同様
にいずれの末端ペルフルオロアルキル基も好ましくは６よりも多い炭素原子を有するべき
ではなく、例えば４以下の炭素原子を有することが一般に好ましいであろう。部分的にフ
ッ素化された脂肪族基Ｒｆの特定例は、ＣＦ３ＣＦＨ－である。
【００７８】
　特定の実施形態では、Ｒｆは以下の式：
　Ｒｆ

１－［ＯＲｆ
２］ｐ－［ＯＲｆ

３］ｑ－　　（ＩＩＩ）
　に対応することが可能で、
　式中、Ｒｆ

１は炭素原子１～６（例えば３以下）のペルフルオロ直鎖状脂肪族基であり
、Ｒｆ

２とＲｆ
３とはそれぞれ独立して炭素原子１、２、３、又は４の直鎖状ペルフルオ

ロアルキレンを表し、及びｐとｑはそれぞれ独立して０～４の値を表し、ｐとｑとの合計
は少なくとも１である。
【００７９】
　別の実施形態では、Ｒｆは以下の式：
　Ｒ７

f－（Ｏ）t－ＣＦＨ－ＣＦ２－　　（ＩＶ）
　に対応することが可能で、
　式中、ｔは０又は１であり、Ｒ７

ｆは任意に１つ以上の酸素原子で中断された直鎖状の
部分的に又は完全にフッ素化された脂肪族基を表す。典型的にはＲ７

ｆは、４を超える又
は６の炭素原子のペルフルオロ脂肪族部分を含有しない。例えば、一実施形態では、Ｒ７

ｆは炭素原子１～６のペルフルオロ直鎖状脂肪族基である。別の実施形態では、Ｒ７
ｆは

上記の式（ＩＩＩ）に対応する基である。
【００８０】
　更に別の実施形態では、Ｒｆは以下の式：
　Ｒｆ

８－（ＯＣＦ２）ａ－　　（Ｖ）
　に対応することが可能で、
　式中、ａは１～６の整数であり、Ｒｆ

８は１、２、３、又は４の炭素原子を有する直鎖
状の部分的に又は完全にフッ素化された脂肪族基である。Ｒｆ

８が部分的にフッ素化され
た脂肪族基であるとき、炭素原子の数は、好ましくは１～６であり、部分的にフッ素化さ
れた脂肪族基中の水素原子の数は、好ましくは１又は２である。
【００８１】
　更に別の実施形態では、Ｒｆは以下の式：
　Ｒｆ

９－Ｏ－（ＣＦ２）ｂ－　　　　（ＶＩ）
　に対応することが可能で、
　式中、ｂは１～６の整数であって好ましくは１、２、３、又は４であり、及びＲｆ

９は
１、２、３、又は４の炭素原子を有する直鎖状の部分的に又は完全にフッ素化された脂肪
族基である。Ｒｆ

９が部分的にフッ素化された脂肪族基であるとき、炭素原子の数は、好
ましくは１～６であり、この部分的にフッ素化された基中の水素原子の数は、好ましくは
１又は２である。
【００８２】
　本発明の特定の実施形態では、フッ素化カルボン酸は以下の式：
　［Ｒｆ

ａ－（Ｏ）t－ＣＨＦ－（ＣＦ２）ｎ－ＣＯＯ－］ｉＸｉ＋　　　（ＶＩＩ）
　に対応し、
　式中、Ｒｆ

ａは任意に１つ以上の酸素原子で中断された直鎖状の部分的に又は完全にフ
ッ素化された脂肪族基を表し、ｔは０又は１であり、ｎは０又は１であり、Ｘｉ＋は価数
ｉ（ｉは１、２又は３である）を有するカチオンを表し、但し、ｔが０であるときＲｆ

ａ

は少なくとも１つのエーテル酸素原子を含有する。
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【００８３】
　本実施形態の特定の態様では、Ｒｆ

ａは、炭素原子１～６の、好ましくは１～４の炭素
原子を有する直鎖状のペルフルオロ脂肪族基と、式Ｒｆ

１－［ＯＲｆ
２］ｐ－［ＯＲｆ

３

］ｑ－のペルフルオロ基、式中、Ｒｆ
１は炭素原子１～６、好ましくは炭素原子１～４の

直鎖状ペルフルオロ脂肪族基であり、Ｒｆ
２及びＲｆ

３はそれぞれ独立して炭素原子１、
２、３、又は４の直鎖状ペルフルオロアルキレンを表し、ｐとｑとはそれぞれ独立して０
～４の値を表し、ｐとｑとの合計は少なくとも１である、並びに式Ｒｆ

４－［ＯＲｆ
５］

ｋ－［ＯＲｆ
６］ｍ－Ｏ－ＣＦ２－のペルフルオロ基、式中、Ｒｆ

４は炭素原子１～６、
好ましくは炭素原子１～４の直鎖状ペルフルオロ脂肪族基であり、Ｒｆ

５及びＲｆ
６はそ

れぞれ独立して炭素原子１、２、３、又は４の直鎖状ペルフルオロアルキレンを表し、ｋ
及びｍはそれぞれ独立して０～４の値を表す、からなる群から選択される。
【００８４】
　式（ＶＩＩ）のフッ素化カルボン酸は、次の一般式のフッ素化オレフィンから誘導でき
る：
　Ｒａ

ｆ－（Ｏ）ｔ－ＣＦ＝ＣＦ２　　　（ＶＩＩａ）
　式中、Ｒａ

ｆ及びｔは上記で定義したとおりである。式（ＶＩＩａ）に従う化合物は当
該技術分野において周知であり、それらとしては、フッ素化オレフィン、例えばペルフル
オロアルキルビニル化合物、ビニルエーテル、特にペルフルオロビニルエーテル、及びア
リルエーテル、特にペルフルオロアリルエーテルが挙げられる。
【００８５】
　ｎが０である式（ＶＩＩ）に従うフッ素化カルボン酸は、式（ＶＩＩａ）のフッ素化オ
レフィンを塩基と反応させることによって調製することができる。反応は、一般には水性
媒体中で行われる。有機溶媒を添加して、フッ素化オレフィンの溶解性を改善することが
可能である。有機溶媒の例としては、グライム、テトラヒドロフラン（ＴＨＦ）、及びア
セトニトリルが挙げられる。加えて又は代替として、相間移動触媒を使用することが可能
である。塩基として、例えば、アンモニア水酸化物、アルカリ水酸化物、及びアルカリ土
類水酸化物を使用することができる。いかなる理論にも束縛されることを意図しないが、
塩基としてアンモニアが使用されるとき、反応は、以下の順序に従って進められると考え
られている：
　Ｒｆ－（Ｏ）ｔ－ＣＦ＝ＣＦ２＋ＮＨ３＋Ｈ２ＯaＲｆ－（Ｏ）ｔ－ＣＨＦ－ＣＯＯＮ
Ｈ４＋ＮＨ４Ｆ
【００８６】
　上記反応は、一般に、０～２００℃の間、例えば、２０～１５０℃の間で、約１００ｋ
Ｐａ（１ｂａｒ）～約２０００ｋＰａ（２０ｂａｒ）までの圧力で行われる。更に精製す
る場合、得られた塩を、遊離酸を介して蒸留するか、又は最初に酸をエステル誘導体に転
換した後にエステル誘導体を蒸留し、次いでそのエステルを加水分解することにより、精
製された酸又は塩を得ることができる。
【００８７】
　式中、ｎが０である式（ＶＩＩ）のフッ素化カルボン酸はまた、式（ＶＩＩａ）のフッ
素化オレフィンを炭化水素アルコールとアルカリ性媒体中で反応させた後、得られたエー
テルを酸性条件下で分解し、それによって相当するカルボン酸を形成することによって調
製することができる。好適な炭化水素アルコールとしては、１～４の炭素原子を有する低
級アルカノールのような脂肪族アルコールが挙げられる。具体例としては、メタノール、
エタノール、及びｔ－ブタノールを包含するブタノールが挙げられる。フッ素化オレフィ
ンとアルコールとのアルカリ性媒体中での反応は、「ファーリン（Furin）ら、韓国化学
会誌（Bull Korean Chem. Soc.）２０、２２０（１９９９年）」に記載されているように
して行うことが可能である。この反応の反応生成物は、フッ素化オレフィンのエーテル誘
導体である。この得られるエーテルは、「Ｄ．Ｃ．英国，有機化学ジャーナル（D. C. En
gland, J. Org. Chem.）４９、４００７（１９８４）」に記載されるような酸性条件下で
分解することができ、対応するカルボン酸又はそれらの塩を生じる。
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【００８８】
　式中、ｎが１である式（ＶＩＩ）のフッ素化カルボン酸を調製するために、式（ＶＩＩ
ａ）のフッ素化オレフィンとメタノールとのフリーラジカル反応を行い、次いで得られた
反応生成物を酸化してもよい。フリーラジカル反応は、典型的に、フリーラジカル重合反
応で通常使用されるようなフリーラジカル反応開始剤を用いて行われる。好適なフリーラ
ジカル反応開始剤の例としては、例えば、過硫酸アンモニウムのような過硫酸塩が挙げら
れる。フッ素化カルボン酸とアルコールのフリーラジカル反応の詳細な条件は、「Ｓ．Ｖ
．ソコロフ（Sokolov）ら、Ｚｈ．Ｖｓｅｓ．Ｋｈｉｍ　Ｏｂｓｈ　２４、６５６（１９
７９）」に見ることができる。得られた、フッ素化オレフィンのアルコール誘導体は、酸
化剤を用いて対応するカルボン酸へ化学的に酸化することができる。酸化剤の例としては
、例えば、任意にＮａＯＣｌ、硝酸／鉄触媒、四酸化二窒素の存在下での、過マンガン酸
カリウム、酸化クロム（ＶＩＩ）、ＲｕＯ４、又はＯｓＯ４が挙げられる。典型的には、
酸化は、酸性又は塩基性条件下、１０～１００℃の温度で行われる。化学酸化に加えて、
電気化学酸化も同様に使用することが可能である。
【００８９】
　別の実施形態では、フッ素化カルボン酸は以下の式：
　Ｒｆ

ｂ－（Ｏ）t－ＣＦＨ－ＣＦ２－Ｏ－Ｒ－Ｇ　　　（ＶＩＩＩ）
　に対応し、
　式中、Ｒｆ

ｂは、任意に１つ以上の酸素原子で中断された直鎖状の部分的に又は完全に
フッ素化された脂肪族基を表し、Ｒは脂肪族炭化水素基であり、Ｇはカルボン酸又はその
塩を表し、ｔは０又は１である。Ｒの特定例としては、メチレン基又はエチレン基が挙げ
られる。
【００９０】
　この実施形態の特定の態様では、Ｒｆ

ｂは、炭素原子１～６の、好ましくは１～４の炭
素原子を有する直鎖状のペルフルオロ脂肪族基、（式Ｒｆ

１－［ＯＲｆ
２］ｐ－［ＯＲｆ

３］ｑ－のペルフルオロ基、式中、Ｒｆ
１は炭素原子１～６、好ましくは炭素原子１～４

の直鎖状のペルフルオロ脂肪族基であり、Ｒｆ
２とＲｆ

３とはそれぞれ独立して炭素原子
１、２、３、又は４の直鎖状ペルフルオロアルキレンを表し、ｐとｑとはそれぞれ独立し
て０～４の値を表し、ｐとｑとの合計は少なくとも１である）、と式Ｒｆ

４－［ＯＲｆ
５

］ｋ－［ＯＲｆ
６］ｍ－Ｏ－ＣＦ２－のペルフルオロ基、（式中、Ｒｆ

４は炭素原子１～
６、好ましくは炭素原子１～４の直鎖状ペルフルオロ脂肪族基であり、Ｒｆ

５とＲｆ
６と

はそれぞれ独立して炭素原子１、２、３、又は４の直鎖状ペルフルオロアルキレンを表し
、ｋとｍとはそれぞれ独立して０～４の値を表す）とからなる群から選択される。
【００９１】
　式（ＶＩＩＩ）に従うフッ素化カルボン酸は、式（ＶＩＩＩａ）の中間体の調製を介し
て調製され得る：
　Ｒｆ

ｂ－（Ｏ）ｔ－ＣＦＨ－ＣＦ２－Ｏ－Ｒ－Ｚ
　式中、Ｒｆ

ｂ、ｔ、及びＲは上記で定義したのと同じ意味を有する。Ｚはカルボン酸エ
ステル又はカルボキシアミドを表す。
【００９２】
　式（ＶＩＩＩａ）に従う中間体化合物は、一般式（ＶＩＩａ）のフッ素化オレフィンを
式
　ＨＯ－Ｒ－Ｚ　　　（ＶＩＩＩｂ）
　の有機化合物と反応させることにより調製することができ、
　式中、Ｚ及びＲは上記に定義したとおりである。式（ＶＩＩＩｂ）に従う化合物は当該
技術分野において周知であり、及び／又は市販されている。化合物（ＶＩＩａ）と化合物
（ＶＩＩＩｂ）との反応は典型的には塩基の存在下で行われるが、酸性又は中性条件下で
反応を行うことも可能である。好適な塩基としては、炭酸カリウム、炭酸ナトリウム、及
び炭酸リチウムのような炭酸塩、水酸化物、アルコラート等が挙げられる。使用される塩
基の量は、広く変化し得る。例えば触媒量を使用してもよい。一般に、使用される塩基の
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量は、式（ＶＩＩＩｂ）の反応体の量の少なくとも約１又は２重量％となる。特定の実施
形態では、塩基の量は、式（ＶＩＩＩｂ）の反応体のモル量の２倍までとすることができ
る。反応は、典型的に、例えば、テトラヒドロフラン、アセトニトリル、グライム、ジグ
ライム等のような非プロトン性溶媒中で行われる。更なる好適な非プロトン性溶媒は、Ｄ
Ｅ　３８２８０６３に開示されている。反応は、典型的に温度０～２００℃、例えば１０
～１５０℃で行われる。一般に反応は、周囲気圧（１００ｋＰａ（１バール））又は２０
００ｋＰａ（２０バール）以下で行われる。反応後、得られる化合物を、蒸留によって単
離及び精製することが可能である。
【００９３】
　式（ＶＩＩＩ）のフッ素化カルボン酸は、上記の式（ＶＩＩＩａ）の中間化合物を加水
分解する工程により容易に調製することができる。上記の式（ＶＩＩＩａ）では、Ｚはカ
ルボン酸エステル又はカルボキシアミドを表す。典型的には、カルボン酸エステルが使用
される。一実施形態では、エステルは、脂肪族エステル、例えばアルキル基の炭素原子数
が１～４であるアルキルエステルとすることができる。中間化合物の加水分解は、酸性又
は塩基性条件下で行なうことが可能で、一般に中間化合物のアルコール酸性又はアルコー
ル塩基性溶液中で行われる。あるいは、中間化合物は、ケトン、エーテル等のような他の
水混和性有機溶媒の酸性溶液又は塩基性溶液中で加水分解され得る。典型的に、例えば、
塩基としてアルカリ金属水酸化物を含有するメタノール溶液又はエタノール溶液のような
、塩基性アルコール溶液が使用される。典型的に、加水分解は、室温で行われるが、例え
ば溶液の沸点までの高温を使用することも可能である。
【００９４】
　あるいは、フッ素化界面活性剤は、上式（ＶＩＩａ）のフッ素化オレフィンと、ヒドロ
キシ置換カルボン酸、又はその塩を反応させることにより、調製することが可能である。
したがって、この実施形態によれば、式（ＶＩＩａ）のフッ素化オレフィンは式：
　ＨＯ－Ｒ－Ｇ　（ＶＩＩＩｃ）の化合物と反応され、
　式中、Ｇはカルボン酸基又はその塩であり、Ｒは上記に定義したとおりである。式（Ｖ
ＩＩａ）のフッ素化オレフィンと式（ＶＩＩＩｃ）のヒドロキシ化合物との反応は、式（
ＶＩＩＩｂ）の化合物との反応に関して上述したのと同様の条件下で行うことができる。
【００９５】
　尚、更なる実施形態では、フッ素化カルボン酸は以下の式の一つに対応する：
　Ｒｆ

ｃ－（ＯＣＦ２）ｕ－Ｏ－（ＣＦ２）ｖ－ＡＣ　　　　（ＩＸ）
　式中、ｕは１～６の整数であり、ｖは１～６の整数であり、Ｒｆ

ｃは炭素原子１、２、
３、又は４の直鎖状ペルフルオロ脂肪族基を表し、ＡＣはカルボン酸基又はその塩を表す
、並びに
　Ｒｆ

ｃ－Ｏ－（ＣＦ２）ｙ－Ｏ－Ｌ１－ＡＣ　　　　　　（Ｘ）
　式中、ｙは１、２、３、４、５又は６の値を有し、Ｌ１は、１、２、３、４、５又は６
の炭素原子の直鎖状ペルフルオロアルキレン、又は１～６の炭素原子及び１若しくは２の
水素原子を有する直鎖状の部分的にフッ素化されたアルキレンを表し、Ｒｆ

ｃは、上式（
ＩＸ）において定義されるとおりであり、ＡＣはカルボン酸基又はそれらの塩を表す。Ｌ
１の特定例としては式－ＣＦＨ－の基が挙げられる。式（Ｘ）に従う特定の化合物として
は、Ｒｆ

ｃがＣＦ３ＣＦＨ－を表すものが挙げられる。このような基は、ＪＯＣ　３４，
１８４１（１９６９年）に記載されているように、－ＣＦ（ＣＦ３）ＣＯＯＸ基（Ｘはカ
チオン）の、プロトン性物質の存在下における脱カルボキシ化により得ることができる。
【００９６】
　式（ＩＸ）のフッ素化カルボン酸は、アンレス社（Anles Ltd.）（ロシア、サンクトペ
テルブルグ（St. Petersburg））から市販されている。これらの化合物は、例えば、フル
オラインノーツ（Fluorine Notes）、４（１１）、２００２年においてエルソフ（Ershov
）及びポポバ（Popova）により記載されているように調製され得る。また、これらのフッ
素化カルボン酸は典型的に、ヘキサフルオロプロピレンの直接酸化によるヘキサフルオロ
プロピレンオキシドの製造において副生成物として生成する。
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【００９７】
　式（Ｘ）に従うフッ素化カルボン酸は、米国特許第６，２５５，５３６号に記載されて
いるように、フッ素化ビニルエーテルの製造においても使用される反応体から誘導するこ
とができる。
【００９８】
　別の実施形態では、式（ＸＩ）の酸フッ化物は、ＫＦ又はＣｓＦのような金属フッ化物
と反応される：
　Ｒｆ

ｇ－ＣＯＦ　　（ＸＩ）
　式中、Ｒｆ

ｇは、任意に１つ以上の酸素原子で中断された部分的に又はペルフルオロ化
された直鎖状脂肪族鎖である。この反応はアルコキシラートをもたらし、これを更に式（
ＸＩＩ）のカルボン酸誘導体と反応させることができる。
【００９９】
　Ｙ－（ＣＨ２）ｎ－Ｑ　　（ＸＩＩ）
　式中、Ｙはヨウ化物、臭化物、塩化物、メシラート、トシラート等のような脱離基を表
し、ｎは１～３の整数であり、及びＱはカルボン酸基又は低級アルキルエステルを表す。
反応は式（ＸＩＩＩ）のフッ素化カルボン酸誘導体をもたらす。
【０１００】
　Ｒｆ

ｇ－ＣＦ２－Ｏ－（ＣＨ２）ｎＱ　　（ＸＩＩＩ）
　Ｒｆ

ｇ、ｎ、及びＱは上述したのと同様の意味を有する。対応する塩は鹸化により得る
ことができる。
【０１０１】
　更に別の実施形態では、フッ素化カルボン酸は式（ＸＩＶ）に対応する：
　ＣＦ３－ＣＦ２－Ｏ－Ｒｆ

ｈ－ＣＯＯＸ　　（ＸＩＶ）
　Ｒｆ

ｈは任意に１つ以上の酸素原子で中断された、炭素原子１～８の直鎖状の部分的に
若しくは完全にフッ素化された直鎖状炭素鎖、例えば炭素原子１～６、例えば炭素原子１
、２、３、又は４のペルフルオロ直鎖状脂肪族基であり、Ｘは一価のカチオンである。こ
の式の化合物は、例えば、五フッ化アンチモンの存在下で式（ＸＶ）の二フッ化二塩基酸
を転換することにより、作製できる。
【０１０２】
　ＦＯＣ－ＣＦ（ＣＦ３）－Ｏ－Ｒｆ

ｈ－ＣＯＦ　（ＸＶ）
　この転換は米国特許第３，５５５，１００号に記載されている方法によって高温におい
て行うことが可能で、詳しくは２級ＣＯＦ基の脱カルボキシ化をもたらす。得られるモノ
酸フッ化物は周知の方法を用いて相当する塩へと転換することができる。－Ｏ－ＣＦ２－
ＣＯＯＸ基を有するフッ素化カルボン酸は、相当するビニルエーテル、－Ｏ－ＣＦ＝ＣＦ

２から得ることができる。米国特許第４，９８７，２５４号によるビニルエーテルと酸素
との反応は、－Ｏ－ＣＦ２ＣＯＦ基を保持する酸フッ化物を生じ、これは相当する酸又は
塩に容易に転換することができる。
【０１０３】
　式（ＩＩ）に従う化合物の具体例としては、以下のものが挙げられる：
　Ｒｆ－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ：
　Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－
ＣＯＯＨ、ＣＦ３ＣＦ２ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、Ｃ
Ｆ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－
ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－
ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、
　ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ；
　Ｒｆ－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ：
　ＣＦ３－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－
ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ

２－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２
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－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、
　ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ
Ｆ３－（Ｏ－ＣＦ２）３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ；
　Ｒｆ－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦＣＯＯＨ：
　ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、
ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－Ｃ
Ｆ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）２

－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）３－Ｏ
－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＯＯＨ；
　Ｒｆ－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２ＣＯＯＨ：
　ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ２Ｆ５－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－Ｃ
Ｆ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ

２－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－Ｏ
－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）２

－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２

）３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ；
　Ｒｆ－（Ｏ）ｍ－ＣＨＦ－ＣＦ２－Ｏ－（ＣＨ２）ｎ－ＣＯＯＨ　ｎ＝１、２又は３；
ｍ＝０又は１：
　ＣＦ３－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－
ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－
Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＨ２－ＣＯＯＨ
、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＯＣＨ２ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－
Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＯＣＨ２ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－
ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＯＣＨ２ＣＯＯＨ、ＣＦ３－ＣＨＦ－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２ＣＯ
ＯＨ、Ｃ３Ｆ７－ＣＦ２－ＣＨＦ－ＣＦ２－ＯＣＨ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－
ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－Ｃ
Ｆ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、
Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＨ２－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２

－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＯＣＨ２ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｃ
Ｆ２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＯＣＨ２ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＦ２

－ＯＣＨ２ＣＯＯＨ、Ｃ４Ｆ９－Ｏ－ＣＨ２－ＣＯＯＨ、Ｃ４Ｆ９－Ｏ－ＣＨ２－ＣＨ２

－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＨ２ＣＯＯＨ、Ｃ６Ｆ１３－ＯＣＨ２－ＣＯＯＨ、Ｒｆ－
Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ２Ｆ５－Ｏ
－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、
　Ｃ４Ｆ９－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、
　Ｒｆ－（Ｏ－ＣＦ２）ｕ－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ（ｕは上で定義したとおり）：
　ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）２－Ｏ－
ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２）１－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ；
　Ｒｆ－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）ｋ－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ（ｋは１、２又は３）：
　ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）１－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ２Ｆ５－（Ｏ－ＣＦ２

－ＣＦ２）１－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）１－Ｏ－ＣＦ

２－ＣＯＯＨ、Ｃ４Ｆ９－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）１－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ２Ｆ５

－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）

２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、Ｃ３Ｆ７－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯ
Ｈ、Ｃ４Ｆ９－（Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２）２－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ；
　Ｒｆ－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ：
　Ｃ３Ｆ７－Ｏ－ＣＦ２－ＣＯＯＨ、ＣＦ３－Ｏ－ＣＦ２－ＣＦ２－ＣＦ２－Ｏ－ＣＦ２

－ＣＯＯＨ；
　ＣＦ３－ＣＨＦ－Ｏ－（ＣＦ２）ｏ－ＣＯＯＨ（ｏは１、２、３、４、５又は６の整数
）：
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　ＣＦ３ＣＦＨ－Ｏ－（ＣＦ２）３－ＣＯＯＨ、ＣＦ３ＣＦＨ－Ｏ－（ＣＦ２）５－ＣＯ
ＯＨ
　ＣＦ３－ＣＦ２－Ｏ－（ＣＦ２）ｏ－ＣＯＯＨ（ｏは上のとおり）：
　ＣＦ３－ＣＦ２－Ｏ－（ＣＦ２）３ＣＯＯＨ、ＣＦ３－ＣＦ２－Ｏ－（ＣＦ２）５ＣＯ
ＯＨ
【０１０４】
　上記の一般式では、Ｒｆは一般式（ＩＩ）に関して上記で定義した意味を有する。上記
リストの化合物は酸のみを列挙しているが、相当する塩、特にＮＨ４

＋塩、カリウム塩、
ナトリウム塩、又はリチウム塩も同様に使用できることが分かる。
【０１０５】
　アニオン交換
　好ましくは、本発明に従う方法において使用されるアニオン交換樹脂は、塩基性である
。アニオン交換樹脂は、弱塩基性、中程度の強塩基性又は強塩基性であってよい。用語、
強塩基性、中程度の強塩基性及び弱塩基性アニオン交換樹脂は、エンサイクロペディア・
オブ・ポリマーサイエンス・アンド・エンジニアリング（Encyclopedia of Polymer Scie
nce and Engineeringｇ）」、ジョン・ワイリー＆サンズ（John Wiley & Sons）、１９８
５、第８巻、第３４７頁、及びカーク－オスマー（Kirk－Othmer）」、ジョン・ワイリー
＆サンズ（John Wiley & Sons）、第３版、第１３巻、第６８７頁において定義される。
アニオン交換機能として、強塩基性アニオン交換樹脂は、典型的に四級アンモニウム基を
含有し、中程度の強塩基性樹脂は、通常、三級アミン基を有し、弱塩基性樹脂は、通常、
二級アミンを有する。本発明において使用するための市販のアニオン交換樹脂の例として
は、アンバーライト（AMBERLITE）（登録商標）ＩＲＡ－４０２、アンバージェット（AMB
ERJET）（登録商標）４２００、アンバーライト（登録商標）ＩＲＡ－６７及びアンバー
ライト（登録商標）ＩＲＡ－９２（全てローム＆ハース（Rohm & Haas）から入手可能）
；プロライト（PUROLITE）（登録商標）Ａ８４５（プロライト社（Purolite GmbH））及
びレバチット（LEWATIT）（登録商標）ＭＰ－５００（バイエル社（Bayer AG））；レバ
チット（登録商標）ＭＰ－６２（バイエル社（Bayer AG）、又はダウエックス（DOWEX）
５５０Ａ（ダウケミカル社（Dow Chemical Company））又はダウエックス・マラソン（DO
WEX MARATHON）Ａ２（ダウケミカル社）が挙げられる。
【０１０６】
　本発明において採用される樹脂は、平均ビーズ直径についてビーズ径のガウス分布を有
する可能性があり、ビーズは、単分散であってもよい。
【０１０７】
　アニオン交換樹脂は、アニオン性界面活性剤又はこれらの混合物で処理される可能性が
あり、これは樹脂がフルオロポリマー分散物と接触する前に、樹脂がアニオン性界面活性
剤又はこれらの混合物と接触することを意味する。樹脂の装填をアニオン性界面活性剤で
達成するために、アニオン交換樹脂とアニオン性界面活性剤を接触することは、例えば水
性界面活性剤溶液のような装填媒質を使用して、行うことができる。界面活性剤は樹脂に
より取り上げられ、樹脂は、アニオン性界面活性剤により装填される。アニオン交換樹脂
を、部分的に装填、少なくとも約５０％まで、少なくとも約７０％まで、少なくとも約８
０％まで、少なくとも約９０％まで、少なくとも約９５％まで装填してもよく、又は完全
に装填してもよい。装填媒質から界面活性剤がこれ以上実質的に取り上げられないならば
、完全な装填（１００％装填）が達成される。樹脂が装填される程度は、分散物から除去
されるフッ素化乳化剤の量に、及び処理された分散物の体積に適合することができる。典
型的に、イオン交換樹脂は、イオン交換樹脂と接触する間にフルオロポリマー分散物を安
定させるために、すなわち樹脂上へのフルオロポリマーの凝析又は沈殿を防止するために
、効果的であるイオン性界面活性剤の量で装填される。有効量は、決まった実験にて当業
者により容易に確定できる。ポリマー分散物の不安定化は、樹脂上へのポリマー粒子の凝
析をもたらす。これは、目視により、又は例えば一定流量において樹脂に蓄積する圧力に
より、又は一定圧力においてカラムを通過する流量の減少により、決定できる。典型的に
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、樹脂の装填は、十分な濃度で、及び所望の程度までの樹脂の装填を達成するために十分
な時間で、樹脂に、イオン性界面活性剤を含有する溶液を接触させる工程により行われる
。
【０１０８】
　樹脂は、「非固定樹脂床」又は「固定樹脂床」内に存在することが可能である。固定樹
脂床において、イオン交換樹脂は撹拌されない。典型的に、固定樹脂床は、樹脂が置かれ
て、及び物質の除去がクロマトグラフ法を通して起こるカラム技術を網羅する。用語、非
固定樹脂床は、樹脂が撹拌される（agitated）、例えば、流動化される、攪拌される（st
irred）、又は振盪されることを示すために使用される。非固定樹脂技術は、工業化学の
ウルマン百科事典（Ullmann Encyclopedia of Industrial Chemistry）、５版、Ａ１４巻
、４３９頁以下参照に記載されている。
【０１０９】
　イオン交換樹脂の大きさ（カラムを含有する樹脂の体積）は、フッ素化乳化剤の濃度に
、及び処理されるべきフルオロポリマー分散物の体積に適合する。イオン性界面活性剤で
装填された樹脂の場合、樹脂の体積及び／又はその装填度は、樹脂から放出され得るアニ
オン性界面活性剤の量が、分散物から除去されるフッ素化乳化剤の量と等しい、又は好ま
しくはこれを超えるような量である。
【０１１０】
　フッ素化界面活性剤の除去方法に従って、フルオロポリマー分散物は、有効量のアニオ
ン交換樹脂と、フッ素化界面活性剤のレベルを所望のレベルに低減するのに十分な時間、
接触する。また、分散物に、１を超える樹脂、例えば本発明に従う一連のアニオン交換樹
脂を接触させることも可能である。樹脂に、同一若しくは異なるイオン性界面活性剤、又
は同一若しくは異なるそれらの混合物を装填することが可能である。
【０１１１】
　フルオロポリマー分散物及びアニオン交換樹脂の混合物を穏やかに攪拌する工程により
、フルオロポリマー分散物を、アニオン交換樹脂と接触させてもよい。撹拌する方法とし
ては、混合物を含有する容器を振盪する工程と、容器内の混合物を攪拌棒で攪拌する工程
と、又は容器をその軸周りに回転させる工程、とが挙げられる。軸周りの回転は、完全で
あっても又は部分的であってもよく、回転の方向を交互に入れ替える工程を包含してもよ
い。容器の回転は、攪拌を生じるために一般に便利な方法である。回転を使用する場合、
バッフルが容器内に包含されてもよい。交換樹脂とフルオロポリマー分散物との混合物の
攪拌を引き起こす、更なる魅力的な選択肢は、交換樹脂の流動化である。流動化は、容器
内で分散物を交換樹脂を通過して流す工程により引き起こしてもよく、分散物の流れは、
交換樹脂に渦巻きを生じさせる。
【０１１２】
　分散物と樹脂の接触は、いわゆるバッチ式方法又は連続方法で実行できる。バッチ式方
法においては、容器にアニオン交換樹脂及びフルオロポリマー分散物を充填する。その後
、容器内の混合物を残留フッ素化乳化剤を所望のレベルに低減するのに十分な時間撹拌し
、その後、例えば濾過を通して、分散物と交換樹脂を分離する。その後、容器を、新たに
フルオロポリマー分散物及び交換樹脂で充填することが可能で、その後、その方法を繰り
返す。
【０１１３】
　連続方法においては、フッ素化乳化剤を除去することが必要なフルオロポリマー分散物
を、１つの端から、アニオン交換樹脂を含有する（好ましくは攪拌されている）容器に連
続的に添加し、低減された量のフッ素化乳化剤を有するフルオロポリマー分散物を連続方
法で容器の別の端から引き出す。連続方法においては、装置は、容器中での分散物の滞留
時間が、フッ素化乳化剤の量を所望のレベルに低減するために十分であるように、設計さ
れるであろう。連続方法の特定の実施形態においては、それぞれアニオン交換樹脂が充填
された複数の、例えば２以上の、（好ましくは攪拌されている）容器を使用することが可
能である。したがって、フルオロポリマー分散物は、連続して添加されて、第一容器から
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引き出すことが可能である。第一容器からのフルオロポリマー分散物は、それが連続的に
引き出される次の容器に連続的に供給され得、２を超える容器を使用する場合、この方法
を繰り返すことができる。複数の容器を使用する場合、典型的に直列（cascading arrang
ement）に配列される。
【０１１４】
　フッ素化乳化剤を充填したアニオン交換樹脂は、例えば米国特許第４，２８２，１６２
号、ＰＣＴ国際公開第０１／３２５６３号及び欧州特許出願公開第１０６９０７８号に開
示された方法に従って、アニオン交換樹脂を溶出する工程により再生でき、その後、フッ
素化乳化剤は、溶出液から回収され得る。その後、回収されたフッ素化乳化剤を、例えば
１つ以上のフッ素化モノマーの水性乳化重合においてフルオロポリマーを製造するために
、再使用することが可能である。米国特許第４，２８２，１６２号に開示されるアニオン
交換樹脂の再生方法は、鉱酸と、水が溶解できる有機溶媒例えばメタノールの混合物との
、樹脂の溶出を伴う。ＰＣＴ国際公開第０１／３２５６３号に開示されるようなアニオン
交換樹脂の再生方法は、アンモニアと１５０℃未満の沸点を有する水混和性有機溶媒の混
合物での、弱塩基性又は中程度の強塩基性アニオン交換樹脂の溶出を伴う。欧州特許出願
公開第１０６９０７８号に開示された方法において、アニオン交換樹脂は、水、フッ化ア
ンモニウム、塩化アンモニウム、アルカリフッ化物又はアルカリ塩化物、並びに水とハロ
ゲン化物が溶解し得る有機溶媒の混合物で溶出される。溶出液からフッ素化乳化剤を回収
するために、米国特許第５，４４２，０９７号に開示された方法を使用できる。
【０１１５】
　以下の実施例を用いて本発明を更に例示するが、本発明をそれら実施例に制限すること
を意図するものではない。
【０１１６】
　方法
　粒径：
　フルオロポリマー分散物の粒径は、ＩＳＯ／ＤＩＳ　１３３２１に従って、マルヴァー
ン・ゼータサイザー（Malvern Zetasizer）１０００ＨＳＡを使用して、動的光散乱によ
り確定されてもよい。測定前に、ポリマーラテックスを０．００１ｍｏｌ／ＬのＫＣｌ溶
液で希釈した。測定は２５℃で行われる。
【０１１７】
　ＰＦＯＡ含有量：
　フッ素化乳化剤の含有量は、乳化剤をメチルエステルに変換し（硫酸及びメタノールを
使用）、内部標準としてペルフルオロドデカン酸のメチルエステルを使用する工程により
、ガスクロマトグラフィー（ヘッドスペース）により測定できる。
【０１１８】
　固体含有量：
　固体含有量は、ＩＳＯ　１２０８６（２時間１２０℃、３５分間３８０℃）に従って確
定された。
【０１１９】
　界面活性剤含有量：
　分散物中の界面活性剤の含有量は、ＨＰＬＣを使用して確定できる。高度に濃縮された
分散物の場合、希釈が必要である可能性がある。
【実施例】
【０１２０】
　（実施例１）
　イオン性界面活性剤を充填した強塩基性アニオン交換樹脂の調製
　３１５ｍＬの強塩基性アニオン交換樹脂（アンバージェット（AMBERJET）ＩＲＡ　４２
００　Ｃｌ、ローム＆ハース（Rohm & Haas）から市販されている）、及び８５０ｇのド
デシル硫酸ナトリウム水溶液（１５重量％、フルカ（Fluka）から入手可能である）を、
回転ベッド内で６日間混合した。上澄みをクロライド濃度のために分析した。アニオン交
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換樹脂の塩化物を、ドデシル硫酸ナトリウムにてほぼ定量的に置換した（＞９５％）。
【０１２１】
　（実施例２）
　イオン性界面活性剤を充填した弱塩基性アニオン交換樹脂の調製
　２００ｍＬの弱塩基性アニオン交換樹脂（レバチット（LEWATIT）ＭＰ６２、バイエル
社（BAYER AG）から市販されている）、及び１，４５０ｇのドデシル硫酸ナトリウム水溶
液（１５重量％、フルカ（Fluka）から入手可能である）を、回転ベッド内で７日間混合
した。
【０１２２】
　（実施例３）
　実施例１において調製した１００ｍＬの樹脂を、ガラスカラム（長さ対幅の比が７：１
）に移動し、３００ｍＬの脱イオン水（１００ｍＬ／時）で洗浄（平衡化）した。固体含
有量が２６．８重量％であり、ペルフルオロオクタン酸アンモニウム（ＡＰＦＯ）含有量
が６００ｐｐｍであるＰＴＦＥ分散物を、希釈（１０重量％）硫酸を使用してｐＨ３に調
整した。その後、分散物をイオン交換樹脂の底から上面に流量５０ｍＬ／時で通過させた
。５５０ｍＬの分散物の後から取った試料を、２００ｐｐｍのＡＰＦＯを含有するカラム
に通過させた。１２００ｍＬの分散物が通過した後から取った別の試料は、残留ＡＰＦＯ
の含有量が１６０ｐｐｍであった。イオン交換を停止し、カラムを１０００ｍＬの脱イオ
ン水で洗浄した。目詰まりは観察されなかった。
【０１２３】
　（実施例４）
　実施例１において調製した１００ｍＬの樹脂を、実施例３に記載したようなガラスカラ
ムに移動し、３００ｍＬの脱イオン水（１００ｍＬ／時）で洗浄（平衡化）した。固体含
有量が２５．３重量％であり、ペルフルオロオクタン酸アンモニウム（ＡＰＦＯ）含有量
が６００ｐｐｍであり、ｐＨが９．１であるＰＴＦＥ分散物に、固体含有量の０．１重量
％の非イオン性乳化剤（ジェネポール（GENAPOL）Ｘ０８０、クラリアント（CLARIANT）
から入手可能）を添加した。その後、分散物をイオン交換樹脂の底から上面に流量１００
ｍＬ／時で通過させた。５００ｍＬの分散物の後から取った試料を、１７０ｐｐｍのＡＰ
ＦＯを含有するカラムに通過させた。８００ｍＬの分散物が通過した後から取った別の試
料は、残留ＡＰＦＯの含有量が１４０ｐｐｍであった。イオン交換を停止し、カラムを１
０００ｍＬの脱イオン水で洗浄した。目詰まりは観察されなかった。
【０１２４】
　この実施例は、分散物中に存在する非イオン性界面活性剤が影響しないことを示してい
る。
【０１２５】
　（実施例５）
　実施例１において調製した１００ｍＬの樹脂を、実施例３に記載したようなガラスカラ
ムに移動し、３００ｍＬの脱イオン水（１００ｍＬ／時）で洗浄（平衡化）した。固体含
有量が２３．２重量％であり、ペルフルオロオクタン酸アンモニウム（ＡＰＦＯ）含有量
が１６００ｐｐｍであり、ｐＨが６．２であるＴＨＶ分散物を、イオン交換カラムの底か
ら上面に流量１００ｍＬ／時で通過させた。４００ｍＬの分散物の後から取った試料を、
６００ｐｐｍのＡＰＦＯを含有するカラムに通過させた。８００ｍＬの分散物が通過した
後から取った別の試料は、残留ＡＰＦＯの含有量が７００ｐｐｍであった。イオン交換を
停止し、カラムを１０００ｍＬの脱イオン水で洗浄した。目詰まりは観察されなかった。
【０１２６】
　（実施例６）
　実施例２において調製した１００ｍＬの樹脂を、実施例３に記載したようなガラスカラ
ムに移動し、３００ｍＬの脱イオン水（１００ｍＬ／時）で洗浄（平衡化）した。固体含
有量が２６．８重量％であり、ペルフルオロオクタン酸アンモニウム（ＡＰＦＯ）含有量
が６００ｐｐｍであるＰＴＦＥ分散物を、希釈した（１０重量％）硫酸を使用してｐＨ６
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．１に調整した。その後、分散物をイオン交換樹脂の底から上面に流量５０ｍＬ／時で通
過させた。４００ｍＬの分散物の後から取った試料を、１００ｐｐｍのＡＰＦＯを含有す
るカラムに通過させた。８００ｍＬの分散物が通過した後から取った別の試料は、残留Ａ
ＰＦＯの含有量が１００ｐｐｍであった。イオン交換を停止し、カラムを１０００ｍＬの
脱イオン水で洗浄した。目詰まりは観察されなかった。
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