
(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】ポリスチレン樹脂にスカンジウムトリフラートを担持させた触媒を用いたジオー
ルとジカルボン酸またはヒドロキシカルボン酸の脱水重縮合触媒としての応用を検討する
。触媒が樹脂に担持されている特徴を最大限に活かし、回収操作を容易にし、再利用を促
す方法を提供する。
【解決手段】希土類トリフラートがジカルボン酸とジオールとの重縮合の有効な触媒とな
ることから（高須昭則、平林忠道、特開 2003-306535）、この触媒をポリスチレン樹脂に
担時させたものを用いて重縮合を行った。この触媒を用いた場合も、 120℃で重合が進行
し、数平均分子量 1万以上のポリエステルが得られた。予想通り分液操作の必要なく、テ
トラヒドロフランにポリエステルを溶解させ、濾過するだけで触媒が回収できる。
【選択図】なし
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ ル を 合 成 す る た め の
触 媒 で あ っ て 、 下 式 で 表 さ れ る ポ リ エ ス テ ル 合 成 触 媒 。 （ 式 中 Xは 希 土 類 元 素 を 表 し 、 Ｒ
は ジ ビ ニ ル ベ ン ゼ ン １ ％ を 含 む ポ リ ス チ レ ン 樹 脂 を 表 す 。 ）
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　
　
　
　
　
【 請 求 項 ２ 】
前 記 Ｘ が Ｓ ｃ ， Ｙ ， Ｙ ｂ ま た は Ｓ ｍ で あ る 請 求 項 １ に 記 載 の 触 媒 。
【 請 求 項 ３ 】
前 記 ポ リ エ ス テ ル が 脂 肪 族 ポ リ エ ス テ ル で あ る 請 求 項 １ 又 は 請 求 項 ２ 記 載 の 触 媒 。
【 請 求 項 ４ 】
前 記 ジ オ ー ル が HO(CH 2 )nOH (nは 任 意 ) で 表 さ れ 、 前 記 ジ カ ル ボ ン 酸 が HOOC(CH 2 ) n COOH(n
は 任 意 ) ま た は そ の 無 水 物 で 表 さ れ 、 乳 酸 を 含 む す べ て の ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 に 該 当 す
る 請 求 項 ３ に 記 載 の 触 媒 。
【 請 求 項 ５ 】
請 求 項 １ ま た は 請 求 項 ２ に 記 載 の 触 媒 を 用 い て 、 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ
シ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ ル を 製 造 す る 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
前 記 触 媒 の 使 用 量 が ０ ． ０ ０ １ ～ １ ５ 重 量 ％ で あ る 請 求 項 ５ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
前 記 ポ リ エ ス テ ル が 脂 肪 族 ポ リ エ ス テ ル で あ る 請 求 項 ５ ま た は 請 求 項 ６ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ８ 】
前 記 ジ オ ー ル が HO(CH 2 )nOH (nは 任 意 ) で 表 さ れ 、 前 記 ジ カ ル ボ ン 酸 が HOOC(CH 2 ) n COOH(n
は 任 意 ) ま た は そ の 無 水 物 で 表 さ れ 、 乳 酸 を 含 む す べ て の ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 に 該 当 す
る 請 求 項 ７ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ９ 】
重 合 反 応 が 塊 状 重 合 で あ る 請 求 項 ５ ～ 請 求 項 ８ の い ず れ か に 記 載 の 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 ア ル コ ー ル と カ ル ボ ン 酸 か ら エ ス テ ル 化 合 物 を 、 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま
た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ ル を 合 成 す る た め の 触 媒 お よ び ポ リ エ ス テ ル の
製 法 に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 一 般 に ポ リ エ ス テ ル の 合 成 に は ジ カ ル ボ ン 酸 と ジ オ ー ル ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 の
直 接 重 合 法 が 採 用 さ れ て い る が 、 非 常 に 高 温 で エ ス テ ル 化 を さ せ る の が 一 般 的 で あ る 。 ま
た 、 脂 肪 族 の ポ リ エ ス テ ル は 、 耐 熱 性 に 劣 り 、 熱 分 解 し て し ま う こ と も あ る 。 よ り 低 温 （
２ ０ ０ ℃ 以 下 ） で 反 応 さ せ る た め に は こ の 反 応 を 効 率 よ く 触 媒 す る 触 媒 の 検 索 が 必 須 と な
る が 、 ほ と ん ど の ル イ ス 酸 触 媒 は 、 水 を は じ め と す る プ ロ ト ン 性 の 化 合 物 に 対 す る 安 定 性
が 非 常 に 低 く 困 難 で あ っ た 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 近 年 、 こ の よ う な 観 点 か ら 触 媒 が 開 発 さ れ 高 分 子 量 の 脂 肪 族 ポ リ エ ス テ ル も 製 造 さ れ る
に い た っ て い る 。 た と え ば 、 1,4-ブ タ ン ジ オ ー ル と コ ハ ク 酸 等 に 触 媒 と し て ア セ ト ア セ ト
イ ル 型 亜 鉛 キ レ ー ト 化 合 物 等 を 用 い て 脂 肪 族 ポ リ エ ス テ ル が 合 成 さ れ 、 市 販 さ れ て い る （
特 開 平 5-3952、 高 分 子 42巻 ３ 月 号 251(1993)。 こ の 例 で は 、 一 旦 分 子 量 が 15000程 度 の ポ リ
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エ ス テ ル を 合 成 し 、 こ れ を ジ イ ソ シ ア ネ ー ト を 用 い て 結 合 し て 分 子 量 が 、 35000程 度 の ポ
リ マ ー を 得 て い る が 、 こ の 高 分 子 量 の 脂 肪 族 ポ リ エ ス テ ル を 直 接 作 成 す る に 至 っ て お ら ず
、 反 応 温 度 も 200℃ 程 度 と 高 い 。 更 に 、 最 近 で は ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 に ス ズ ジ ス タ ノ
キ サ ン （ Biomacromolecules 2001, 2, 1267-1270） ま た は 、 塩 化 ハ フ ニ ウ ム ・ THF錯 体 （ S
cience 2000, 290, 1140-1142） を 用 い て 分 子 量 が 、 1-10万 程 度 の 脂 肪 族 ポ リ エ ス テ ル が
合 成 さ れ る に 至 っ て い る 。 し か し 、 い ず れ も 有 機 溶 媒 を 用 い る 溶 液 重 縮 合 法 で あ っ た 。 最
近 で は 、 深 刻 化 す る 環 境 問 題 を 背 景 に 、 有 機 溶 媒 や ス ズ な ど の 重 金 属 触 媒 の 使 用 に 対 す る
法 的 な 規 制 が 大 き く な っ て き て い る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 発 明 者 は す で に 、 希 土 類 ト リ フ ラ ー ト が カ ル ボ ン 酸 と ア ル コ ー ル の エ ス テ ル 化 を 触 媒 す
る こ と を 見 出 し て お り 、 溶 媒 を 用 い な い 塊 状 重 合 に よ り ８ ０ ℃ の 温 度 で 高 分 子 量 と 目 さ れ
る 分 子 量 １ 万 の ポ リ エ ス テ ル を 得 て お り 、 １ ８ ０ ℃ で は ３ 万 の 分 子 量 の ポ リ エ ス テ ル を 合
成 し て い る （ 高 須 昭 則 、 平 林 忠 道 、 特 開 2003-306535） 。 さ ら に そ の 触 媒 は 、 有 機 溶 媒 （
ク ロ ロ ホ ル ム 、 テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン 、 ヘ キ サ ン ） と 水 を 用 い た 洗 浄 に よ り 水 層 か ら 回 収 す
る こ と が で き た （ A. Takasu et al., Macromolecules 2003, 1772-1774、 A. Takasu et a
l., Macromolecules 2005, in press） 。 し か し 、 触 媒 を 回 収 す る た め に は 、 有 機 溶 媒 で
希 釈 し た 後 、 繰 り 返 し 水 で 洗 浄 を 行 わ な い と 高 い 回 収 率 に な ら な い と い う 欠 点 が あ っ た 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 本 発 明 は 、 ポ リ エ ス テ ル を 合 成 す る た め の 触 媒 で あ っ て 、 低 温 （ 約 180℃ 以 下 ） で ポ リ
エ ス テ ル 反 応 を 触 媒 を 作 用 し 、 更 に 分 子 量 が 1万 以 上 の ポ リ エ ス テ ル を 合 成 で き る 触 媒 を
提 供 す る 。 こ の 触 媒 は 、 希 土 類 ト リ フ ラ ー ト が ポ リ ス チ レ ン 樹 脂 に 担 持 さ れ て い る た め 、
分 液 操 作 が 必 要 な く 回 収 操 作 が 簡 便 で あ る 。 そ れ に よ っ て 、 工 業 的 な 応 用 範 囲 が よ り 広 が
る と 考 え ら れ る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 本 発 明 者 は 、 希 土 類 ト リ フ ラ ー ト が ジ カ ル ボ ン 酸 と ジ オ ー ル と の 重 縮 合 の 有 効 な 触 媒 と
な る こ と か ら （ 高 須 昭 則 、 平 林 忠 道 、 特 開 2003-306535） 、 こ の 触 媒 を ポ リ ス チ レ ン 樹 脂
に 担 時 さ せ た も の を 用 い て エ ス テ ル 化 を 行 っ た 。 ま ず 、 エ タ ノ ー ル と 2当 量 の 酢 酸 の 室 温
（ ２ ７ ℃ ） で の エ ス テ ル 化 を 検 討 し た と こ ろ 48時 間 で ８ ０ ％ 進 行 し た 。 次 に 、 こ の 触 媒 を
用 い た ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 と の 重 縮 合 の 場 合 も 、 120℃ で 重 合 が 進 行 し 、 数 平 均 分 子
量 1万 以 上 の ポ リ エ ス テ ル が 合 成 で き た 。 期 待 通 り 分 液 操 作 の 必 要 な く 、 テ ト ラ ヒ ド ロ フ
ラ ン に ポ リ エ ス テ ル を 溶 解 さ せ 、 濾 過 す る だ け で 触 媒 が 回 収 で き 本 発 明 を 完 成 さ せ た 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 即 ち 、 本 発 明 は 、 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ
ル を 合 成 す る た め の 触 媒 で あ っ て 、 下 式
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　
　
　
　
　

【 ０ ０ ０ ８ 】
で 表 さ れ る ポ リ エ ス テ ル 合 成 触 媒 で あ る 。 式 中 Xは 希 土 類 元 素 を 表 し 、 Ｘ は 希 土 類 元 素 を
表 し 、 好 ま し く は Ｓ ｃ ， Ｙ ， Ｙ ｂ ま た は Ｓ ｍ を 表 す 。 Ｒ は ジ ビ ニ ル ベ ン ゼ ン を １ ％ 含 む ポ
リ ス チ レ ン 樹 脂 を 表 す 。 本 発 明 の 触 媒 は こ れ ら の 混 合 物 で あ っ て も よ い 。 こ の 触 媒 は 、 ジ
ビ ニ ル ベ ン ゼ ン を １ ％ 含 む ポ リ ス チ レ ン 樹 脂 を 二 硫 化 炭 素 中 で 、 塩 化 ５ － フ ェ ニ ル 吉 草 酸
で 処 理 を し 、 Friedel-Craftsア シ ル 化 と 還 元 反 応 を 繰 り 返 し て 調 製 し た 樹 脂 に 、 塩 化 ス ル
ホ ン 酸 で 硫 酸 化 を 行 い 、 塩 化 ス カ ン ジ ウ ム と ト リ フ ル オ ロ メ タ ン ス ル ホ ン 酸 (TfOH)と 反 応
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さ せ る こ と で 調 製 で き る （ Angew. Chem. Int. Ed. 2000, 39, 567） 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 こ の ポ リ エ ス テ ル に 用 い る ジ オ ー ル 、 ジ カ ル ボ ン 酸 、 ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 に つ い て は
特 に 制 限 が な い が 、 エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 １ ,４ － ブ タ ン ジ オ ー ル 、 １ ,６ － へ キ サ ン ジ オ
ー ル 、 デ カ メ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 ネ オ ペ ン チ ル グ リ コ ー ル 、 １ ， ４ － シ ク ロ へ キ サ ン ジ メ
タ ノ ー ル 、 コ ハ ク 酸 、 メ チ ル コ ハ ク 酸 、 ア ジ ピ ン 酸 、 ス ベ リ ン 酸 、 セ バ シ ン 酸 、 ド デ カ ン
酸 、 フ タ ル 酸 な ど や こ れ ら の 無 水 物 、 例 え ば 、 無 水 コ ハ ク 酸 、 無 水 ア ジ ピ ン 酸 を 用 い て も
よ い 。 ま た 、 乳 酸 、 グ リ コ ー ル 酸 、 リ ン ゴ 酸 な ど を 用 い る こ と も 望 ま し い 。 ま た 、 複 数 種
の こ れ ら を 用 い て も よ い 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 本 発 明 に お い て 合 成 さ れ る ポ リ エ ス テ ル に 特 に 制 限 は な く 、 合 成 さ れ た ポ リ マ ー ま た は
化 合 物 に 主 結 合 と し て 、 本 発 明 の 触 媒 の 作 用 に よ り 生 成 さ れ た エ ス テ ル 結 合 が 含 ま れ て お
れ ば よ く 、 エ ス テ ル 結 合 以 外 の 結 合 が 含 ま れ る こ と を 除 外 す る も の で は な い 。 こ の ポ リ エ
ス テ ル は 、 上 記 の ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 に よ り 生 成 す れ ば
、 芳 香 族 、 脂 肪 族 ま た は こ れ ら の 混 合 の い ず れ で も よ い 。 こ の ポ リ エ ス テ ル の 数 平 均 分 子
量 （ Ｍ ｎ ） は 、 実 用 的 に は ５ ０ ０ ０ 以 上 、 特 に １ ０ ０ ０ ０ 以 上 で あ る こ と が 望 ま し い 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 ま た 、 本 発 明 は 、 上 記 の 触 媒 を 用 い て 、 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル
ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ ル を 製 造 す る 方 法 で あ る 。 前 記 触 媒 の 使 用 量 は 、 生 成 す る 樹 脂 （ 又
は 投 入 す る ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 ） に 対 し て 、 ０ ． ０ ０ １
－ １ ５ 重 量 ％ 、 好 ま し く は ０ ． ０ ５ － ２ 重 量 ％ で あ る こ と が 望 ま し い 。 ジ オ ー ル と ジ カ ル
ボ ン 酸 の 投 入 量 は ほ ぼ 化 学 量 論 比 と す る こ と が 好 ま し い 。 重 合 に お い て は 、 上 記 の 成 分 以
外 に 溶 媒 、 酸 化 防 止 剤 、 紫 外 吸 収 剤 、 結 晶 核 剤 を 適 宜 使 用 し て も よ い 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 本 発 明 は 、 希 土 類 ト リ フ ラ ー ト が ジ カ ル ボ ン 酸 と ジ オ ー ル と の 重 縮 合 の 有 効 な 触 媒 と な
る こ と か ら （ 高 須 昭 則 、 平 林 忠 道 、 特 開 2003-306535） 、 こ の 触 媒 を ポ リ ス チ レ ン 樹 脂 に
担 時 さ せ た も の を 用 い て 重 縮 合 を 行 っ た と こ ろ に 特 徴 が あ る 。 こ の 触 媒 を 用 い た 場 合 も 、
120℃ で 重 合 が 進 行 し 、 数 平 均 分 子 量 1万 以 上 の ポ リ エ ス テ ル が 合 成 で き た 。 予 想 通 り 分 液
操 作 の 必 要 な く 、 テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン に ポ リ エ ス テ ル を 溶 解 さ せ 、 濾 過 す る だ け で 触 媒 が
回 収 で き る 点 が 特 徴 で あ る 。
【 発 明 の 効 果 】
【 ０ ０ １ ３ 】
　 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ ル を 合 成 す る 場 合
に 、 低 温 に お い て 高 分 子 量 の ポ リ エ ス テ ル を 合 成 で き る 。 ほ と ん ど の 触 媒 が 、 水 、 カ ル ボ
ン 酸 、 ア ル コ ー ル な ど の プ ロ ト ン 性 化 合 物 に 不 安 定 で あ る の に 対 し 、 こ の 触 媒 の 安 定 性 は
高 く 、 溶 媒 を 用 い な い 塊 状 重 合 に 適 し て い る 。 80-180℃ の 重 合 温 度 で 高 い 触 媒 回 転 数 を 示
し た 。 前 記 触 媒 は 、 ポ リ ス チ レ ン 樹 脂 に 担 時 さ れ て お り 、 重 縮 合 後 に テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン
に ポ リ エ ス テ ル を 溶 解 さ せ 、 濾 過 す る だ け で 触 媒 が 回 収 で き た 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 本 発 明 の 触 媒 を 用 い て 、 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ
エ ス テ ル を 合 成 す る こ と が で き る 。 後 述 の 実 施 例 で 明 ら か に す る が 、 120℃ の 塊 状 重 合 で
高 分 子 量 と 目 さ れ る 1万 2千 の 分 子 量 の ポ リ エ ス テ ル を 得 る こ と が で き た 。 希 土 類 金 属 は 高
価 で あ る た め そ の 回 収 ・ 再 利 用 に 企 業 化 お よ び 実 用 化 の 課 題 が 残 さ れ て い る 。 従 来 の 水 洗
に よ る 方 法 で は 、 手 間 が か か る と と も に 有 機 溶 媒 が 水 と 混 ざ り 、 回 収 効 率 や 廃 液 処 理 の 問
題 が 懸 念 さ れ る が 、 本 発 明 で は そ れ ら が 大 き く 改 善 で き た 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 以 上 説 明 し た よ う に 本 発 明 の 合 成 触 媒 は 、 Sc(OTf) 3 と 同 様 ア ル コ ー ル と カ ル ボ ン 酸 の 反
応 を 触 媒 し 、 ジ オ ー ル と ジ カ ル ボ ン 酸 か ら ポ リ エ ス テ ル を 合 成 で き た 。 樹 脂 に 触 媒 が 担 持
さ れ て い る た め 分 液 操 作 の 必 要 が な く 、 容 易 に 回 収 ・ 再 利 用 で き る よ う に な っ た 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
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【 ０ ０ １ ６ 】
　 重 合 形 式 は い か な る も の で あ っ て も い い が 、 本 発 明 の 触 媒 に は 溶 媒 を 用 い な い 塊 状 重 合
が 適 し て い る 。 反 応 圧 は 、 重 合 反 応 形 式 に よ り 当 該 分 野 で 適 切 な 圧 を 用 い れ ば よ い が 、 塊
状 重 合 の 場 合 に は 、 脱 水 を 促 進 す る た め 0.3－ 3.0mmHgが 好 ま し い 。 反 応 温 度 は 、 や は り 高
い ほ ど エ ス テ ル 化 反 応 の 進 行 度 は 高 い が 、 本 発 明 の 触 媒 を 用 い る こ と に よ り 一 般 （ ２ ０ ０
℃ 以 上 ） よ り も 低 い 約 １ ８ ０ ℃ 以 下 、 特 に ８ ０ － １ ８ ０ ℃ で 行 う こ と が で き る 点 が 本 発 明
の 特 徴 の ひ と つ で あ る と 考 え ら れ る 。
【 実 施 例 １ 】
【 ０ ０ １ ７ 】
　 以 下 、 実 施 例 に て 本 発 明 を 例 証 す る が 、 本 発 明 を 例 証 す る が 、 本 発 明 を 限 定 す る こ と を
意 図 す る も の で は な い 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 本 実 施 例 で は 、 ジ オ ー ル と し て エ チ レ ン グ リ コ ー ル （ ナ カ ラ イ テ ス ク 製 、 「 EG」 と 略 す
。 ） 1,3-プ ロ パ ン ジ オ ー ル （ 東 京 化 成 、 「 1,3-PD」 と 略 す 。 ） 、 1,4-ブ タ ン ジ オ ー ル （ 東
京 化 成 、 「 1,4-BD」 と 略 す 。 ） を 用 い 、 ジ カ ル ボ ン 酸 と し て メ チ ル コ ハ ク 酸 （ ア ル ド リ ッ
チ 製 、 「 MSA」 と 略 す 。 ） 、 コ ハ ク 酸 （ ナ カ ラ イ テ ス ク 製 、 「 SA」 と 略 す 。 ） 、 ま た は 無
水 メ チ ル コ ハ ク 酸 （ メ チ ル コ ハ ク 酸 と 無 水 酢 酸 か ら 調 製 、 「 MSAn」 と 略 す 。 ） 、 無 水 コ ハ
ク 酸 （ ナ カ ラ イ テ ス ク 製 、 「 SAn」 と 略 す 。 ） 、 ヒ ド ロ キ シ カ ル ボ ン 酸 と し て は 乳 酸 （ ア
ル ド リ ッ チ 製 ） お よ び グ リ コ ー ル 酸 （ ア ル ド リ ッ チ 製 ） を 用 い た 。 触 媒 と し て は ポ リ ス チ
レ ン 樹 脂 担 持 型 ス カ ン ジ ウ ム ト リ フ ラ ー ト (ア ル ド リ ッ チ 製 、 「 PS-Sc」 と 略 す 。 ） を 用 い
た 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 撹 拌 機 、 分 留 コ ン デ ン サ 、 温 度 計 、 ガ ス 封 入 管 を 備 え た 容 積 が ５ ０ mＬ の ナ ス フ ラ ス コ
に 、 表 １ に 示 す 量 の ジ オ ー ル 、 ジ カ ル ボ ン 酸 お よ び 触 媒 を 入 れ 、 窒 素 雰 囲 気 下 、 7.0ミ リ
モ ル ず つ 用 い た 。 ま た 、 系 を 減 圧 （ 0.3mmHg） し つ つ 生 成 す る 水 分 を 除 去 し た 。 そ の 結 果
、 白 色 ワ ッ ク ス 状 の 重 合 体 が 得 ら れ た 。 こ れ を テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン （ 40mL） で 溶 解 、 濾 過
す る こ と で PS-Scを 回 収 し た (回 収 率 ： 98％ )
【 ０ ０ ２ ０ 】
【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　 　 　

　 こ の 結 果 、 反 応 温 度 が 高 い ほ ど 分 子 量 の 大 き い ポ リ エ ス テ ル が 得 ら れ て お り 、 １ ２ ０ ℃
に お い て 0.3 mmHgの 減 圧 下 で 、 1,4-ブ タ ン ジ オ ー ル と メ チ ル コ ハ ク 酸 と の 直 接 重 縮 合 を ２
４ 時 間 行 う こ と に よ り 、 分 子 量 分 子 量 １ 万 以 上 の ポ リ エ ス テ ル を 合 成 す る こ と が で き た 。
ま た 、 こ の 触 媒 は エ ス テ ル 交 換 反 応 よ り も カ ル ボ ン 酸 と ア ル コ ー ル の 縮 合 反 応 に 対 し 、 高
い 触 媒 作 用 を 示 す た め 、 分 子 量 分 布 (Mw/Mn)が １ ． ５ － １ ． ９ と 狭 く な る こ と も 本 発 明 の
特 徴 で あ る 。

【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
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【 ０ ０ ２ １ 】
【 図 １ 】 実 施 例 で 合 成 し た ポ リ エ ス テ ル （ Ｎ ｏ .４ ） の プ ロ ト ン 核 磁 気 共 鳴 ス ペ ク ト ル を
示 す 図 で あ る 。 上 図 は 想 定 す る ポ リ エ ス テ ル の 構 造 を 示 し 、 a-eは NMRの ピ ー ク の 帰 属 を 示
す 。

【 図 １ 】

(6) JP 2006-206653 A 2006.8.10


	bibliographic-data
	abstract
	claims
	description
	drawings

