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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
金属含有量が１ｐｐｂ未満で含水量が１００ｐｐｍ未満の高純度イソプロパノールの製造
方法であって、
（ａ）イソプロピルアルコールを少なくとも９９．９重量％含み、２００乃至５００ｐｐ
ｍの有機不純物を含み１００ｐｐｍ以下の含水量の供給物流れを分離塔に供給する工程、
（ｂ）前記供給物流れを、前記分離塔の上部から捕集され、イソプロピルアルコールより
も低い沸点の濃縮された成分を含む頭部流れ、及び前記分離塔の底部から捕集され、イソ
プロピルアルコールよりも高い沸点の濃縮された成分を含む底部流れに分離し、前記頭部
流れおよび前記底部流れに含まれるイソプロピルアルコールは、金属含有量が１ｐｐｂ未
満で含水量が１００ｐｐｍ未満の高純度イソプロピルアルコールではない工程、
（ｃ）以下の地点において前記高純度イソプロピルアルコールを蒸気側部流れとして得る
工程、
（ｉ）前記供給物流れが前記分離塔に流入するところよりも下方であり、前記底部流れよ
りも上方である地点、又は
（ｉｉ）前記供給物流れが前記分離塔に流入するところよりも上方であり、前記頭部流れ
よりも下方である地点、
を含む方法。
【請求項２】
前記分離塔から前記高純度イソプロピルアルコールを除去した後に前記高純度イソプロピ
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ルアルコールをフィルターに通す工程をさらに含み、当該フィルターが膜、精密濾過カー
トリッジ、限外濾過装置、及びそれらの混合物よりなる群から選択される、請求項１に記
載の方法。
【請求項３】
前記フィルターが、セラミック膜、高分子膜、金属膜、及びそれらの混合物よりなる群か
ら選択される膜である、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
前記高純度イソプロピルアルコールをイオン交換樹脂に通す工程をさらに含み、それによ
って金属不純物が１００ｐｐｔ未満である超高純度イソプロピルアルコールを形成する、
請求項１または請求項２に記載の方法。
【請求項５】
前記イオン交換樹脂が、カチオン性樹脂、アニオン性樹脂、及びそれらの混合物よりなる
群から選択される少なくとも１の樹脂である、請求項４に記載の方法。
【請求項６】
前記超高純度イソプロピルアルコールをフィルターに通す工程をさらに含み、当該フィル
ターが膜、精密濾過カートリッジ、限外濾過装置、及びそれらの混合物よりなる群から選
択される、請求項４に記載の方法。
【請求項７】
前記フィルターが、セラミック膜、高分子膜、金属膜、及びそれらの混合物よりなる群か
ら選択される膜である、請求項６に記載の方法。
【請求項８】
前記分離塔が蒸留塔である請求項１に記載の方法。
【請求項９】
前記頭部流れが前記供給物流れの重量の５乃至３０重量％であり、前記底部流れが前記供
給物流れの重量の５乃至３０重量％である、請求項８に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
技術分野
本発明は、高純度イソプロパノールの製造方法に関する。より詳細には、本発明は、金属
不純物が１００パーツ・パー・トリリオン未満、水が１００パーツ・パー・ミリオン未満
である高純度イソプロパノールの製造方法に関する。
【０００２】
背景技術
半導体の製造作業では、ウェファーの表面は可能な限り清潔であることが要求される。こ
れは困難な場合があり、殊にウェファー又はチップが水溶液で洗浄されてから乾燥される
場合は困難である。乾燥の工程は、しばしばスポットの形成をもたらし、それによって表
面上に不必要な残留物が残される。このことは、製造工程における欠陥をもたらす害とな
り得る。
【０００３】
この残留物の問題に対する１つの解決策は、水による洗浄の後すぐにイソプロピルアルコ
ールを含む洗浄液で洗浄することである。イソプロピルアルコールはすぐに揮発し、残留
物を後に残さない。
【０００４】
この方法が効果的であるためには、イソプロピルアルコールは極度に純粋でなければなら
ない。この新しい要求により、イソプロピルアルコールを並外れて高い純度、典型的には
汚染物及び水がｐｐｍもしくはそれ以下で測定されるレベルまで精製する方法の開発が必
要とされるようになった。
【０００５】
いくつかの特許に、高純度のイソプロピルアルコール生成物の製造に用いるプロセスにつ
いて記載がある。しかし、これの特許には、本発明において説明され請求項に記載される
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方法が開示されているものはない。
【０００６】
１９９９年２月９日にＡｄａｍｓらに交付された米国特許第５，８６８，９０６号には、
第一蒸留塔において、２０００ｐｐｍ未満の水を含むイソプロピルアルコール溶液からイ
ソプロピルアルコールよりも低沸点の有機不純物及び水のほぼ全てを除去することにより
、純粋でないイソプロピルアルコールを脱水及び精製するための方法が示されている。塔
頂生成物は、イソプロピルアルコールよりも低沸点の有機物質及びイソプロピルアルコー
ル／水の二成分共沸混合物を含む。第一蒸留塔からの塔頂生成物は、第二蒸留塔に供給さ
れ、そこで低沸点の塔頂生成物が取り去られ、及び濾過されて所望の規格となる。
【０００７】
１９５２年７月２２日にＢｒｏｏｋｓに交付された米国特許第２，６０４，４４０号には
，硫酸存在下において、イソプロピルアルコール－水の二成分共沸混合物から水を除去す
ることによりイソプロピルアルコールを精製する方法が開示されている。
【０００８】
１９８３年８月１６日にＴｅｄｄｅｒに交付された米国特許第４，３９９，０００号には
，実質的に水を含まないアルコールを製造する方法が示されている。当該方法は、アルコ
ールに対する抽出剤を含む有機溶媒系を用いて水含有アルコール溶液を抽出し、それによ
って有機溶媒－アルコール相と水相を形成させ、有機溶媒－アルコール相を減圧蒸留する
ことによって実質的に水を含まないアルコール生成物を得るという工程からなる。
【０００９】
１９９６年１２月１７日にＭａｒｋｅｒに交付された米国特許第５，５８５，５２７号及
び１９９６年１１月５日にＭａｒｋｅｒらに交付された米国特許第５，５７１，３８７号
には，単一の容器内において分留による蒸留及び蒸気透過による膜分離を含む方法が開示
されている。蒸留ゾーンは、膜分離ゾーンの上流又は下流に位置することができる。当該
方法はアルコール（例えば、イソプロピルアルコール）及び水を分離するために用いるこ
とができる。
【００１０】
１９９９年４月２７日にＢｅｒｇに交付された米国特許第５，８９７，７５０号には，ア
セトン、イソプロピルアルコール、及び水を分離するために抽出蒸留を用いる方法が記載
されている。
【００１１】
Ｍｉｔａらに交付された米国特許第５，４９４，５５６号には、イソプロピルアルコール
と水などの液体混合物を分離するための方法が開示されている。当該方法において、液体
混合物は加熱された後、浸透気化膜モジュール（ｐｅｒｖａｐｏｒａｔｉｏｎ　ｍｅｍｂ
ｒａｎｅ　ｍｏｄｕｌｅ）に供給されて液体の透過成分が分離され、非透過液体の一部は
循環管を経てヒーターの前の液体混合物供給管に循環され、及び非透過液体の残りの部分
は系の外に抽出され、そこにおいて、非透過液体が液体混合物と混合される又は非透過液
体のための循環管における液体混合物供給管の温度が測定され、そして測定温度が予め定
められた温度の範囲外のときは、液体混合物の新たな供給、及び又は非透過液体の抽出が
止められる。
【００１２】
先行技術において示された方法は、半導体工業などの今日の顧客の要求に必ずしも応じる
ものではない。しかし、超高純度イソプロピルアルコールを調製する方法は、顧客の新し
い要求をかなえるために必要とされる。
【００１３】
本発明は、また、以下の記載から明らかとなるであろうさらに多くの有利な効果を与える
ものである。
【００１４】
発明の開示
本発明は、高純度イソプロピルアルコールを製造する方法に着目したものである。当該方
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法は、（ａ）少なくとも約９９．９重量％のイソプロピルアルコールを含む供給物流れを
分離塔に供給する工程、（ｂ）イソプロピルアルコールを、分離塔からその上部に設けら
れた頭部流れ及び底部に設けられた底部流れに分離する工程、（ｃ）（ｉ）供給物流れが
分離塔に流入するところよりも下方であり、底部流れよりも上方である地点、又は（ｉｉ
）供給物流れが分離塔に流入するところよりも上方であり、頭部流れよりも下方である地
点、において高純度イソプロピルアルコールを除去する工程（そこで高純度イソプロピル
アルコールは約１ｐｐｂ未満の金属含有量および約１００ｐｐｍ未満の含水量である）、
を含む。所望により、当該方法は、分離塔から高純度イソプロピルアルコールを除去した
後に高純度イソプロピルアルコールをイオン交換樹脂に通す工程をさらに含み、それによ
っていずれの金属不純物も１００ｐｐｔ未満である超高純度イソプロピルアルコールが得
られる。
【００１５】
高純度イソプロピルアルコールは、また、（ａ）少なくとも約９９．９重量％のイソプロ
ピルアルコールを含む供給物流れを分離塔に供給する工程、（ｂ）イソプロピルアルコー
ルを、分離塔からその上部に設けられた頭部流れ及び底部に設けられた底部流れに分離す
る工程（そこで、頭部流れは約１ｐｐｂ未満の金属含有量および約１００ｐｐｍ未満の含
水量である高純度イソプロピルアルコールを含む）、を含む方法によっても製造できる。
さらに、高純度イソプロピルアルコールを頭部流れから捕捉した後、イオン交換樹脂に通
して処理することができ、それによって金属不純物が１００ｐｐｔ未満である超高純度イ
ソプロピルアルコールを得ることができる。
【００１６】
本発明におけるその他の及び更なる目的、効果、特徴については、同じ部位を同じ番号で
示してある添付図面と共に、以下の明細書の記載を参照することで理解されるであろう。
【００１７】
発明の詳細な記載
図１において、高純度イソプロピルアルコールは、分離塔１０を用いて生成される。少な
くとも約９９．９重量％のイソプロピルアルコールである乾燥イソプロピルアルコール１
００が、分離塔に供給される。分離塔からの頭部流れ１１０はイソプロピルアルコールの
約５乃至３０重量％であり、底部流れ１２０はイソプロピルアルコールの約５乃至３０重
量％である。高純度イソプロピルアルコールは、蒸気側部流れとして得られ、それは、金
属含有量が約１ｐｐｂ未満であり、含水量が約１００ｐｐｍ未満である。これは、半導体
工業において求められる厳しい要件にかなうものである。図１において、蒸気側部流れは
、供給入口の下かつ底部流れの上において分離塔から得られる。しかしながら、図２に示
すように、分離塔の配置に依存して、蒸気側部流れは供給入口地点の上かつ頭部流れの下
において分離塔から得られることができる。さらに、図１に示す工程は、高純度イソプロ
ピルアルコールをイオン交換樹脂３０に通した後に、膜などの濾過装置２０に通すという
任意の工程を示している。その代わりとして、図５に示すように、イオン交換樹脂を濾過
装置の後に位置させることもできる。イオン交換樹脂によって処理することにより、高純
度イソプロピルアルコールは、いずれの金属不純物も１００ｐｐｔ未満である超高純度イ
ソプロピルアルコールになる。さらなる実施態様では、超高純度イソプロピルアルコール
を一回以上濾過装置に通すため、図４に示すように、再循環ライン１４５を保持タンク９
０（これは輸送容器にもなり得る）の後に含むことができる。
【００１８】
高純度イソプロピルアルコールを製造する工程は、分離塔にイソプロピルアルコールを供
給することによって開始する。イソプロピルアルコールは、少なくとも９９．９重量％の
イソプロピルアルコールであり、それは種々の方法により製造され得る。少なくとも９９
．９重量％のイソプロピルアルコールを製造するそのような方法の１つを図６に示す。そ
こでは、粗イソプロピルアルコール１６０が、まず初めに、イソプロピルアルコールより
も低い沸点を有する軽質の有機物を除去することにより精製され得る。これは、第一蒸留
塔５０のような分離装置で行われ、粗イソプロピルアルコールが蒸留される。第一蒸留塔
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における抽出蒸留を用いて軽質の有機物が頭部生成物として除去され、部分的に精製され
た含水イソプロピルアルコール１８０は底部生成物として得られる。部分的に精製された
含水イソプロピルアルコールは、その後、第二蒸留塔６０のような第二の分離装置におい
てもう１つの分離処理を受ける。第二蒸留塔は、共沸蒸留によって水とイソプロピルアル
コールを分離する。これにより含水イソプロピルアルコール１９０が生成し、それは第二
蒸留塔からの頭部生成物として得られ、第三蒸留塔７０のような第三の分離装置において
さらに精製される。第三蒸留塔に供給される含水イソプロピルアルコールは、１４重量％
以下の含水量である。第三の塔は、三成分共沸蒸留を用いることにより、イソプロピルア
ルコールから本質的に全ての水を除去する。三成分共沸蒸留は、イソプロピルアルコール
及び水に加えさらに第三の成分の使用を必要とし、第三の成分は塔の内部で再循環及び再
利用される。乾燥イソプロピルアルコール溶液１００が、少なくとも約９９．９重量％の
イソプロピルアルコールであって、２００乃至５００ｐｐｍの有機不純物を含み１００ｐ
ｐｍ以下の含水量であるように、イソプロピルアルコール溶液から水が除去される。この
乾燥イソプロピルアルコール生成物は、本発明の方法において使用するのに適しており、
図１、２、３において例示している。
【００１９】
分離塔１０は、液体から成分を分離、分別、蒸留、精製、又は抽出することができるいず
れの装置であってもよい。例えば、分離塔は蒸留塔であることができる。分離する工程は
、イソプロピルアルコールと異なる沸点を有する成分を除去するために用いられる。頭部
流れ１１０は、イソプロピルアルコールの約５乃至４０重量％であり、イソプロピルアル
コールよりも低い沸点を有する濃縮された成分を含む。底部流れ１２０は、イソプロピル
アルコールの約５乃至４０重量％であり、イソプロピルアルコールよりも高い沸点を有す
る濃縮された成分を含む。
【００２０】
分離塔１０から高純度イソプロピルアルコールの除去プロセスは、入念な分析の後に決定
された分離プロセス上の地点において行われる。試料は、当該プロセスを通じて終始得る
ことができる。高純度イソプロピルアルコール生成物は、金属含有量が１ｐｐｂ、含水量
が１００ｐｐｍである地点において除去される。
【００２１】
好ましい実施態様において、分離塔１０は約２０乃至７０のトレー（ｔｒａｙ）を有する
蒸留塔であることができる。イソプロピルアルコール供給物１００は少なくとも約９９．
９重量％のイソプロピルアルコールであるため、好ましくは、蒸留塔は３０乃至６０のト
レーを有する。典型的には、供給物の入口地点は、２０から５０番目のトレーの間に位置
する。蒸留塔の配置に依存して、蒸気側部流れ１３０は、供給物の入口地点の上側もしく
は下側に位置される。選択されたイソプロピルアルコール流れが高い純度及び質であるこ
とを確実にするため、蒸気側部流れは入念に選択される。つまり、高純度イソプロピルア
ルコール生成物は、約１ｐｐｂ未満の金属含有量及び約１００ｐｐｍ未満の含水量を有す
る。好ましくは、蒸気側部流れは約トレー２０からトレー５０の間にある。
【００２２】
もう１つの実施態様において、高純度イソプロピルアルコールを製造する工程を図３に示
す。それは、少なくとも９９．９重量％のイソプロピルアルコールを含む供給物流れを蒸
留塔１０のような分離塔に供給することにより開始する。少なくとも９９．９重量％のイ
ソプロピルアルコールは、分離塔の上部に設けられた頭部流れ１１０及び底部に設けられ
た底部流れ１２０に分離される。分離塔からの頭部生成物１１０は、約１ｐｐｂ未満の金
属含有量及び約１００ｐｐｍ未満の含水量を有する高純度イソプロピルアルコール生成物
として捕集される。所望により、高純度イソプロピルアルコール生成物は濾過装置２０に
通すことによって濾過され、粒子が除去される。高純度イソプロピルアルコールは、さら
に、イオン交換樹脂３０によって処理され得る。これにより、いずれの金属不純物も約１
００ｐｐｔ未満である超高純度イソプロピルアルコール生成物が得られる。また、濾過装
置は、図３に示すように、イオン交換樹脂の後に設置されることができる。
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【００２３】
イソプロピルアルコール溶液を分離する工程は、分離塔１０のようにイソプロピルアルコ
ールを分離、分別、蒸留、精製、又は抽出することができるいずれの装置においても実行
される。図３に示した実施態様において、頭部流れ１１０および底部流れ１２０は、分離
する工程によって生じる。頭部流れ１１０は供給物流れ重量の約６０乃至９８重量％であ
り、イソプロピルアルコールよりも低い沸点を有する成分を含み、底部流れ１２０は供給
物流れの約２乃至４０重量％である。より好ましくは、頭部流れは供給物流れの約７０乃
至８０重量％であり、底部流れは供給物流れの約２乃至３０重量％である。
【００２４】
高純度イソプロピルアルコールは、蒸留塔１０から流出する頭部生成物から捕集される。
この時点で、高純度イソプロピルアルコールは、いずれの金属不純物についても金属含有
量が１ｐｐｂ未満であり、含水量は１００ｐｐｍ未満である。
【００２５】
高純度イソプロピルアルコールが生成されると、イオン交換樹脂は、任意的に、本発明に
で記載したいずれの方法の使用においても含まれ得る。前述したように、図１及び図２に
示した方法は、イオン交換樹脂３０と共に示されている。イオン交換樹脂は、正電荷又は
負電荷を伴う結合基を有する固相からなる。さらに、樹脂には、置き換えられ得る交換可
能な対イオンが存在する。高純度イソプロピルアルコールをイオン交換樹脂によって処理
する工程を含むことによって、超高純度イソプロピルアルコールが得られ、そこにおいて
超高純度イソプロピルアルコールはいずれの金属不純物についても約１００ｐｐｔ未満で
ある。この付加的な工程が、付加的な金属不純物および対イオン（例えば、アニオン及び
カチオン）を除去することにより高純度イソプロピルアルコールをさらに精製する。
【００２６】
イオン交換樹脂３０は、金属不純物を除去することができる適切ないずれの樹脂であって
もよい。金属不純物には、ナトリウム、カリウム、カルシウム、及び鉄などの全ての金属
イオンが含まれる。好ましくは、イオン交換樹脂は、カチオン性樹脂、アニオン性樹脂、
もしくはそれらの混合物である。そのような樹脂の１つは、Ｒｏｈｍ　ａｎｄ　Ｈａａｓ
から入手可能であり、商品名　ＡＭＢＥＲＬＩＧＨＴ　ＵＰ６０４　ＲＥＳＩＮ、又は、
ＡＭＢＥＲＪＥＴ　ＵＰ６０４０として販売されている。酸性樹脂を用いると、ほとんど
の金属を含むカチオンが除去される。この場合、超高純度イソプロピルアルコールは、さ
らにアニオンを除去するために、アニオン性樹脂によって付加的な処理を受けることがで
きる。金属カチオンの吸着が、アニオン樹脂によって吸着され得る対アニオンを自由にす
る。さらに、アニオン性樹脂は、カチオンの放出を生じさせる微量の酸性化合物をイソプ
ロピルアルコールから除去することができる。当該樹脂は、どのような種を除去する必要
があるかに基づいて選択され得る。単一の樹脂吸着床が、単独で、又は種々の組み合わせ
で使用され得る。さらに、用いられるイオン交換樹脂は、樹脂を含浸させた濾過装置又は
膜からなる混成装置（ｈｙｂｒｉｄ　ｄｅｖｉｃｅ）でもよい。
【００２７】
当該方法は、高純度イソプロピルアルコール又は超高純度イソプロピルアルコールを濾過
装置２０に通す任意の工程をさらに含むことができる。図１において、濾過装置はイオン
交換樹脂の後に位置される。濾過装置は、０．０５ミクロン（μｍ）乃至１０μｍのサイ
ズ範囲の粒子を除去することができる適切ないずれの装置であってもよい。好ましくは、
濾過装置は、膜、精密濾過装置又はカートリッジ、限外濾過装置、もしくはそれらの組み
合わせよりなる群から選択される。膜は、透過性又は半透過性物質であって、当該物質を
横切る駆動力を与えることによって２以上の種が異なる比で輸送され得る。この駆動力は
、一般的には、圧力又は濃度の勾配の形で与えられる。膜を透過する様々な種の異なる輸
送比は、サイズ、溶解度、拡散率、もしくはそれらの組み合わせにおける相違によって生
じる。適切な膜には、これらに限定されるものではないが、セラミック膜、高分子膜、金
属膜、およびそれらの混合物が含まれる。また、本発明の方法によって生成された高純度
イソプロピルアルコールは、全ての粒子を除去する目的で、そのような濾過装置に通され
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【００２８】
これまで述べた方法は、濾過装置がイオン交換樹脂３０の前に位置するように配置される
こともできる。この構成において、高純度イソプロピルアルコールは、不要の粒子を除去
するため濾過装置に通される生成物である。
【００２９】
本発明を説明するために、以下の実施例を示す。本発明はこれらの実施例に限定されるも
のではないと解すべきである。
【００３０】
実施例１
３５０ｐｐｔのカルシウム、１３６ｐｐｔのカリウム、及び５４４ｐｐｔのナトリウムを
含むイソプロピルアルコール流れを、１時間当り樹脂吸着床の体積に対し３０倍の体積の
流速で、ＡＭＢＥＲＬＩＴＥ　ＵＰ６０４の２４インチの樹脂吸着床に通した。流出液は
、５０ｐｐｔ未満のカルシウム、５０ｐｐｔ未満のカリウム、及び３４ｐｐｔ未満のナト
リウムを含んでいた。
【００３１】
実施例２
濾過実験の結果を以下の表に示す。
【００３２】
【表１】
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【００３３】
本発明の好ましい形態に関して詳細に述べてきた。以下の請求項によって定義される本発
明の真意及び範囲から逸脱することなく変更及び修飾が可能であるということは、当業者
には明らかであろう。
【図面の簡単な説明】
【図１】　本発明における第一の実施態様の工程流れ図である。
【図２】　本発明における第二の実施態様の工程流れ図である。
【図３】　本発明における第三の実施態様の工程流れ図である。
【図４】　イソプロピルアルコール生成物のイオン交換、濾過、及び再循環の任意のステ
ップを示した工程流れ図である。
【図５】　イソプロピルアルコール生成物のイオン交換及び濾過の任意のステップを示し
た工程流れ図である。
【図６】　９９．９重量％のイソプロピルアルコールの作成方法を示した工程流れ図であ
る。
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