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【手続補正書】
【提出日】平成26年11月5日(2014.11.5)
【手続補正１】
【補正対象書類名】特許請求の範囲
【補正対象項目名】全文
【補正方法】変更
【補正の内容】
【特許請求の範囲】
【請求項１】
　重合反応器において、フルオロモノマーを重合して、水性媒体中のフルオロポリマー粒
子の分散体を形成するための方法であって、
　前記重合反応器に：
　水性媒体、
　重合開始剤、
　フルオロモノマー、および
　炭化水素含有界面活性剤
を加える工程と、
　前記炭化水素含有界面活性剤を不活性化する工程と
を含む方法。
【請求項２】
　重合反応器において、水性媒体中のフルオロモノマーを重合して、前記媒体中のフルオ
ロポリマー粒子の分散体を形成する工程を含む重合方法であって、前記重合工程が、（ｉ
）重合開始剤および（ｉｉ）前記分散体を安定させる炭化水素含有界面活性剤の存在下で
行われ、前記炭化水素含有界面活性剤が不活性化されて、前記炭化水素含有界面活性剤の
テロゲン性挙動が低下される重合方法。
【請求項３】
　請求項１に記載の方法によって得られるフルオロポリマー分散体。
【請求項４】
　請求項３に記載のフルオロポリマー分散体からの単離によって得られるフルオロポリマ
ー樹脂。
【手続補正２】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】０２５８
【補正方法】変更
【補正の内容】
【０２５８】
　反応器圧力を４３５ｐｓｉｇ（３．１０ＭＰａ）にするために、ＨＦＰおよびＴＦＥを
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、１．８５７／１のＨＦＰ／ＴＦＥの重量比で反応器に充填する。時間ゼロの時点で、３
０ｍｌの上記の開始剤溶液を、８０ｍｌ／分で反応器に充填し、次に開始剤を、実行の終
了まで１．５ｍｌ／分で連続してポンプ注入する。反応器圧力が４２５ｐｓｉｇ（３．０
３ＭＰａ）まで降下するときに、開始剤注入の開始から３．５分後にキックオフが起こる
。実行の持続時間にわたって、ＴＦＥの添加によって反応器圧力を４２５ｐｓｉｇ（３．
０３ＭＰａ）に制御する。キックオフしてから３００ｇｍのＴＦＥを供給した後、１００
ｇｍの溶液当たり１．４５ｇｍの不活性化ドデシル硫酸ナトリウムを含有する界面活性剤
溶液を、実行の終了まで０．７５ｍｌ／分の速度で反応器にポンプ注入する。水性媒体へ
の安定化界面活性剤の添加を開始する際の遅延は３７．５分間であり、４．９重量％の水
性媒体中のＦＥＰ濃度に対応する。水性媒体中への界面活性剤の計量供給速度は、０．０
５４ｇ／ｌ－時である。安定化界面活性剤（ＳＤＳ）の不活性化処理は、実施例９に記載
されるのと同じである。キックオフしてから２４８分後、２０００ｇｍのＴＦＥおよび１
５８ｍｌの界面活性剤溶液を反応器に加えた。撹拌器を停止し、反応器を大気圧になるま
で通気し、分散体を排出する。２３．２重量％の固形分および１６５ｎｍの未処理の分散
体の粒径を有する８．７０ｋｇの水性分散体を生成する。チーズクロスを通した分散体の
ろ過および反応器の清浄化から得られる凝塊を、真空オーブン中で乾燥させると、２７０
ｇｍになる。分散体試料の凍結、それに続く解凍、ろ過、洗浄および乾燥によってポリマ
ーを単離する。ポリマーは、ＦＴＩＲによって測定した際に１０．６重量％のＨＦＰを含
有し、２７３℃の融点を有する。
本発明は以下の実施の態様を含むものである。
１．重合反応器において、フルオロモノマーを重合して、水性媒体中のフルオロポリマー
粒子の分散体を形成するための方法であって、
　前記重合反応器に：
　水性媒体、
　重合開始剤、
　フルオロモノマー、および
　炭化水素含有界面活性剤
を加える工程と、
　前記炭化水素含有界面活性剤を不活性化する工程と
を含む方法。
２．前記不活性化工程が、前記炭化水素含有界面活性剤を酸化剤と反応させることによっ
て行われる、前記１．に記載の方法。
３．前記酸化剤が、過酸化水素または重合開始剤である、前記２．に記載の方法。
４．前記炭化水素含有界面活性剤の前記不活性化工程が、不活性化助剤の存在下で行われ
る、前記２．または３に記載の方法。
５．前記不活性化助剤が、金属イオンの形態の金属である、前記４．に記載の方法。
６．前記金属イオンの前記金属が、複数の正原子価を有する、前記５．に記載の方法。
７．前記金属イオンの前記金属が遷移金属である、前記５．に記載の方法。
８．前記金属イオンの前記金属が、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｃｅ、および
Ａｇから選択される、前記５．に記載の方法。
９．前記金属イオンが、第一鉄イオンまたは第一銅イオンである、前記５．に記載の方法
。
１０．不活性化助剤の前記量が、前記重合反応器に加えられる前記炭化水素含有界面活性
剤の総重量を基準にして、２重量％または２重量％未満である、前記４．～９．のいずれ
かに記載の方法。
１１．前記炭化水素含有界面活性剤が、前記重合反応器への添加前に不活性化される、前
記１．～１０．のいずれかに記載の方法。
１２．前記炭化水素含有界面活性剤が、前記重合反応器への添加中または添加後に不活性
化される、前記１．～１０．のいずれかに記載の方法。
１３．前記炭化水素含有界面活性剤が、前記炭化水素含有界面活性剤を重合開始剤と反応
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させることによって不活性化される、前記１２．に記載の方法。
１４．前記炭化水素含有界面活性剤が、前記重合の開始後に前記重合反応器に加えられる
、前記１．～１３．のいずれかに記載の方法。
１５．前記重合の開始後に不活性化助剤を前記重合反応器に加える工程をさらに含む、前
記１４．に記載の重合方法。
１６．前記安定化界面活性剤が加えられるとき、前記不活性化助剤が前記重合反応器中に
存在する、前記１５．に記載の重合方法。
１７．前記炭化水素含有界面活性剤がアニオン性である、前記１．～１６．のいずれかに
記載の方法。
１８．前記炭化水素含有界面活性剤が、炭化水素界面活性剤である、前記１．～１７．の
いずれかに記載の方法。
１９．前記炭化水素含有界面活性剤が、式Ｒ－Ｌ－Ｍ（式中、Ｒが、６～１７個の炭素原
子を含有するアルキル基であり、Ｌが、－ＡｒＳＯ3

-、－ＳＯ3
-、－ＳＯ4－、－ＰＯ3

-

および－ＣＯＯ-からなる群から選択され、ここで、Ａｒが、アリール基であり、Ｍが、
Ｈ+、Ｎａ+、Ｋ+およびＮＨ4

+から選択される一価カチオンである）の化合物である、前
記１．～１８．のいずれかに記載の方法。
２０．前記フルオロポリマー粒子が、ポリテトラフルオロエチレン粒子であり、ポリテト
ラフルオロエチレン粒子の前記分散体が、前記水性媒体の４５重量％または４５重量％超
を占めるように前記重合工程が行われる、前記１．～１９．のいずれかに記載の方法。
２１．３０００ｐｐｍまたは３０００ｐｐｍ超の前記炭化水素含有界面活性剤が、前記反
応器に加えられる、前記２０．に記載の方法。
２２．前記炭化水素含有界面活性剤の前記不活性化が、そのテロゲン効果を低下させ、前
記炭化水素含有界面活性剤が不活性化されない重合方法と比較して少なくとも１０％の前
記重合の空時収量の増加によって特徴付けられる、前記１．～２１．のいずれかに記載の
重合方法。
２３．重合反応器において、水性媒体中のフルオロモノマーを重合して、前記媒体中のフ
ルオロポリマー粒子の分散体を形成する工程を含む重合方法であって、前記重合工程が、
（ｉ）重合開始剤および（ｉｉ）前記分散体を安定させる炭化水素含有界面活性剤の存在
下で行われ、前記炭化水素含有界面活性剤が不活性化されて、前記炭化水素含有界面活性
剤のテロゲン性挙動が低下される重合方法。
２４．前記炭化水素含有界面活性剤の前記不活性化が、不活性化助剤の存在下で行われる
、前記２３．に記載の重合方法。
２５．前記１．に記載の方法によって得られるフルオロポリマー分散体。
２６．前記２５．に記載のフルオロポリマー分散体からの単離によって得られるフルオロ
ポリマー樹脂。
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