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ES 2 988 452 T3

DESCRIPCION
Método para producir pentafluoruro de fésforo
Campo técnico de la invencién
La presente invencidn se relaciona con un método para producir pentafluoruro de fésforo.
Antecedentes de la invencion

El pentafluoruro de fésforo (PFs) es una sustancia Gtl como una materia prima de varios tipos de
hexafluorofosfatos, en particular, el hexafluorofosfato de litio que puede utilizarse como electrolito para baterias de
litio, baterias secundarias de iones de litio y similares. Ademas, el pentafluoruro de fosforo también se utiliza como
un catalizador para reacciones de sintesis organica 0 como agente de dopado para materiales semiconductores.

Como método para producir pentafluoruro de fésforo, la Literatura tipo patente 1 describe un método para sintetizar
PFs afiadiendo pentacloruro de fosforo (PCI5) a una disolucién de HF. De acuerdo con este método, el PCls, dificil
de manipular por ser un sélido altamente higroscépico, debe afiadirse de forma continua y cuantitativa a una
disolucion de HF, por lo que es dificil controlar la reaccion.

Ademas, la Literatura tipo patente 2 propone un método que incluye la generacién de gas PF3 mediante una
reaccion de tricloruro de fésforo (PCls) y HF (un primer paso de fluoracidn), la generacién de PFsCl. gaseoso
mediante una reaccion del gas PFs generado y gas Clz (un paso de cloracidn), y la generacién de PFs mediante
una reaccion de PF3Cl2 y HF (un segundo paso de fluoracion).

La Literatura tipo patente 3 divulga un proceso continuo para producir pentafluoruro de fésforo, que comprende
mezclar y hacer reaccionar tricloruro de fosforo y cloro con fluoruro de hidrégeno, produciendo asi pentafluoruro
de fésforo. La Literatura tipo patente 3 recitaba en el parrafo [0037] “Aproximadamente la cantidad de uso de
fluoruro de hidrégeno, es preferible aproximadamente 5-20 mol con respecto a 1 mol de tricloruro de fésforo, y es
mas preferible aproximadamente 5-15 mor'.

La Literatura tipo patente 4 divulga un proceso para producir pentafluoruro de fésforo, que comprende mezclar y
hacer reaccionar tricloruro de fésforo y cloro con liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, produciendo asi
pentafluoruro de fésforo. La reivindicacién 2 y la descripcion de la literatura tipo patente 4 divulgan que el limite
superior de la relacion molar HF/PCls es “30".

La Literatura tipo patente 5 divulga un proceso para producir pentafluoruro de fésforo que comprende mezclar y
hacer reaccionar tricloruro de fésforo y cloro con liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, produciendo asi
pentafluoruro de fosforo. La reivindicaciéon 2 y la descripcién de la literatura tipo patente 5 divulgan que el limite
superior de la relacién molar HF/PCls es “30”

Lista de citas
Literatura tipo patente

Literatura tipo patente 1. JP H4-175216A
Literatura tipo patente 2: JP H11-171517A
Literatura tipo patente 3. JP 2012 126621A
Literatura tipo patente 4. EP 0 846 657A1
Literatura tipo patente 5. CN 1 188 072A

Breve descripcion de la invencién

Sin embargo, el método de la Literatura tipo patente 2 requiere multiples pasos, el equipo necesario para la
reaccién es a gran escalay los pasos de produccion son complejos, por lo que el coste de produccion es elevado.

En consecuencia, es un objeto de la presente invencion proporcionar un método para producir pentafluoruro de
foésforo, siendo el método capaz de resolver las desventajas de las técnicas convencionales descritas
anteriormente.

Los presentes inventores realizaron un estudio en profundidad y descubrieron que es posible producir de forma
segura y estable pentafluoruro de fésforo, mezclando un gran exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro
con tricloruro de fosforo y cloro, y evaporando el fluoruro de hidrégeno utilizando el calor de reaccién de una
reaccién provocada por el mezclado.

La presente invencion se basa en este hallazgo, y proporciona un método para producir pentafluoruro de fosforo,
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que comprende mezclar y hacer reaccionar tricloruro de fésforo y cloro con un gran exceso de liquido de fluoruro
de hidrégeno anhidro, produciendo asi pentafluoruro de fésforo, en donde una temperatura de reaccién al mezclar
fluoruro de hidrégeno con tricloruro de fésforo y cloro, produciendo asi pentafluoruro de fésforo, es de -10 a 19 °C,
la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro es de 80 moles o0 mas, con respecto a 1 mol de tricloruro de fosforo
que se mezcla con el fluoruro de hidréogeno, y se suministra fluoruro de hidrogeno en una cantidad correspondiente
a una disminucién de la altura de una superficie liquida del fluoruro de hidrogeno anhidro, mientras que el calor de
reaccién generado mediante la produccion de pentafluoruro de fésforo se elimina con el calor latente de
evaporacién del fluoruro de hidrégeno.

Breve descripcion de los dibujos

[Fig. 1] La Fig. 1 muestra un ejemplo de un aparato que se utiliza en un método de produccién de la presente
invencién.

[Fig. 2] La Fig. 2 muestra otro ejemplo de aparato que se utiliza en el método de produccion de la presente
invencién.

Descripcion de las realizaciones

A continuacion, se describira un método de la presente invencién para producir pentafluoruro de fosforo (en lo
sucesivo, también denominado simplemente “este método de produccién”) mediante realizaciones preferidas.

En este método de produccidn, se utiliza tricloruro de fésforo (PCls) como una fuente de fésforo. El tricloruro de
fésforo es un liquido a temperatura ambiente. Por lo tanto, el tricloruro de fésforo es facil de manipular en
comparacién con el pentacloruro de fosforo (PCls), que es un sdlido, y también es facil de manipular en un estado
prohibitivo para el agua, es decir, se puede suprimir facilmente la hidrdlisis y se puede estabilizar la pureza del
producto final. Ademas, el tricloruro de foésforo es barato y se pueden obtener facilmente productos muy puros del
mismo.

En este método de produccién, el cloro se utiliza como un oxidante. El cloro es barato y facil de conseguir. Cuando
se introduce en un reactor, el cloro puede ser un gas o un liquido. En este método de produccidn, cuando se
introduce en un reactor como un gas, normalmente, el cloro en estado gaseoso se mezcla con fluoruro de
hidrogeno anhidro y se hace reaccionar con tricloruro de fésforo. Alternativamente, cuando se introduce en un
reactor como un liquido, el cloro puede hacerse reaccionar con el tricloruro de fésforo como en el caso en el que
el cloro se introduce en un reactor como un gas.

El fluoruro de hidrégeno que se utiliza en este método de produccién es fluoruro de hidréogeno anhidro. El fluoruro
de hidrégeno anhidro contiene humedad en una cantidad en base masica de tipicamente 1000 ppm 0 menos, y
preferiblemente 600 ppm 0 menos.

En este método de produccion, se utiliza un gran exceso de fluoruro de hidrégeno anhidro en relacién con el
tricloruro de fésforo y el cloro. La formula de la reaccidn en la que el tricloruro de fosforo, el cloro y el fluoruro de
hidrégeno se hacen reaccionar entre si para producir pentafluoruro de fésforo es la siguiente, pero esta reaccion
genera una gran cantidad de calor de reaccion. En este método de produccidn, un gran exceso de fluoruro de
hidrégeno anhidro actia como un medio liquido y, aunque se genere calor de reaccién, el fluoruro de hidrogeno
anhidro se evapora y la cantidad de calor de reaccion se elimina por la cantidad de calor latente de evaporacién
del liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, con lo que se elimina el calor de reaccion del liquido de fluoruro de
hidrégeno anhidro. En consecuencia, la temperatura del liquido de reaccién durante la reaccién es estable, y es
posible producir con seguridad pentafluoruro de fésforo mediante una reaccion simple.

PCls + Clz + 5HF — PFs + 5HCI

En la presente memoria descriptiva, “gran exceso” se refiere preferiblemente a un estado en el que la cantidad de
fluoruro de hidrégeno anhidro es de 20 moles 0 mas con respecto a 1 mol de tricloruro de fésforo que se mezcla
con el fluoruro de hidréogeno. Ademas, la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro es preferiblemente de 20 moles
0 mas también con respecto a 1 mol de cloro que se mezcla con el fluoruro de hidrégeno. En vista de la estabilidad
de la operacién, la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro es mas preferiblemente 80 moles 0 mas, de manera
particularmente preferible 200 moles o0 mas, y aun méas preferiblemente 400 moles 0 mas, con respecto a 1 mol de
tricloruro de fésforo que se mezcla con el fluoruro de hidrégeno. Ademas, la cantidad de fluoruro de hidrégeno
anhidro es preferiblemente de 20 moles 0 mas, mas preferiblemente de 80 moles 0 mas, de manera particularmente
preferible de 200 moles o0 mas, y aun mas preferiblemente de 400 moles 0 mas, con respecto a 1 mol de cloro que
se mezcla con el fluoruro de hidrégeno.

“Cantidades de tricloruro de fésforo y cloro que se mezclan con el fluoruro de hidrégeno”, tal como se describe en
la presente, se refiere, en el caso de la adicion de tricloruro de fosforo y cloro al fluoruro de hidrégeno anhidro que
se ha introducido en un reactor tal como se describe a continuacién, a las cantidades de tricloruro de fésforo y
cloro que se afiaden.
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En caso de mezclar un gran exceso de fluoruro de hidrégeno anhidro con tricloruro de fésforo y cloro, el fluoruro
de hidrogeno anhidro puede afiadirse al tricloruro de fésforo y al cloro, o el tricloruro de fésforo y el cloro pueden
afiadirse al fluoruro de hidrégeno anhidro, pero, en vista de la seguridad, la estabilidad de la temperatura y
similares, el tricloruro de fésforo y el cloro se afiaden preferiblemente al fluoruro de hidrégeno anhidro. En el caso
de la adicidon de tricloruro de fosforo y cloro al fluoruro de hidrégeno anhidro, el tricloruro de fosforo y el cloro
pueden afiadirse simultdneamente a un gran exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, o uno de los dos
puede afiadirse primero a un gran exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro. Para mejorar la eficacia de
la reacciény evitar la generacion de subproductos, la cantidad de cloro que se utiliza en este método de produccion
es preferiblemente de 0,18 a 1,20 moles, mas preferiblemente de 0,50 a 1,10 moles, y aln mas preferiblemente
de 0,80 a 1,05 moles, en términos de equivalente de cloro, con respecto a 1 mol de tricloruro de fésforo.

El tricloruro de fésforo y el cloro pueden introducirse de forma continua, intermitente o conjunta a la vez en un gran
exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro. El tricloruro de fosforo y el cloro se introducen preferiblemente
de forma continua, con el fin de mejorar la eficacia de la reaccion, ya que la introduccidn continua permite
mezclarlos facilmente con el fluoruro de hidrégeno. “Continuamente”, tal como se describe en la presente, se refiere
a un estado en el que la adiciéon a 0,1 g/seg 0 mas es continuada preferiblemente, por ejemplo, durante 10
segundos o mas, y preferiblemente durante 1 minuto o mas.

La temperatura de reaccién al mezclar fluoruro de hidrégeno con tricloruro de fosforo y cloro para producir
pentafluoruro de fosforo es preferiblemente de -10 °C o mas, con el fin de mejorar la eficacia de la reaccion del
fluoruro de hidrégeno con tricloruro de fésforo y cloro. Mientras tanto, la temperatura de reaccion es preferiblemente
de 19 °C o0 menos, con el fin de mantener el fluoruro de hidrogeno en estado liquido y realizar facilmente la
estabilidad de la temperatura durante la reaccién. Desde estos puntos de vista, la temperatura de reaccién en la
reaccion de produccion de pentafluoruro de fosforo es preferiblemente de -10 a 19 °C, y mas preferiblemente de -
5 a 15 °C. La “temperatura de reaccion”, como se describe en la presente, se refiere a la temperatura del liquido
de fluoruro de hidrégeno anhidro, en caso de afiadir tricloruro de fésforo y cloro a un gran exceso de fluoruro de
hidrogeno anhidro y mezclarlos.

La reaccidon de produccion del pentafluoruro de fosforo se hace ocurrir preferiblemente bajo -10 a 50 kPaG de
presién, con el fin de mejorar la eficacia de la reaccion y controlar la cantidad de fluoruro de hidrégeno que se
evapora. Desde este punto de vista, la reaccion de produccién del pentafluoruro de fésforo se hace ocurrir mas
preferiblemente bajo -5 a 30 kPaG de presidn, y aun mas preferiblemente bajo 0 a 20 kPaG de presién.

Esta reaccion puede producirse en un reactor discontinuo o en un reactor continuo. Normalmente, el reactor esta
hecho de un material resistente a la corrosion.

El tricloruro de fosforo y el cloro se mezclan preferiblemente con un gran exceso de liquido de fluoruro de hidréogeno
anhidro que se hace circular, con el fin de obtener una estabilidad de la temperatura y que la reaccién sea uniforme.

El estado de estar en circulacion se refiere a un estado en el que un material completa repetidamente un recorrido
y vuelve a la posicidn original.

Entre los ejemplos del método para hacer circular liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro se incluyen un método
para hacer circular liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro mediante agitacién en el interior de un recipiente de
reaccion y un método para hacer circular liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro a lo largo de una via de
circulacion. “Via de circulacion”, tal como se describe en la presente, se refiere a una via que parte de una posicién
determinada y regresa a esa posicién, y se forma, por ejemplo, proporcionando un tubo en forma de anillo, de U o
de C. Un tubo en forma de U o de C puede formar una via de circulacién si sus dos extremos estan conectados al
mismo recipiente de almacenamiento o estan conectados respectivamente a dos o0 mas recipientes de
almacenamiento diferentes que estén conectados entre si. Un recipiente de almacenamiento que constituye una
via de circulacion puede denominarse recipiente de almacenamiento de circulacion.

En este método de produccién, el fluoruro de hidrogeno anhidro evaporado se recolecta preferiblemente, se enfria
y se licua, y después se hace que la materia licuada se fusione con el fluoruro de hidrégeno anhidro liquido en un
reactor. Con este procesamiento, es posible suprimir un cambio significativo en la cantidad de liquido de fluoruro
de hidrégeno anhidro dentro del reactor. Ademas, como el fluoruro de hidrégeno que se ha enfriado se devuelve a
un gran exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, es posible reducir mas facilmente la temperatura del
liquido de fluoruro de hidrégeno y controlar la temperatura de reaccion. Ademas, la fase gaseosa que se genera
de acuerdo con la reaccion de produccidn del pentafluoruro de fésforo incluye, ademas del fluoruro de hidrégeno,
el pentafluoruro de fésforo y el cloruro de hidrégeno que son productos de reaccion, pero los puntos de ebullicién
del pentafluoruro de fésforo y del cloruro de hidrogeno son significativamente mas bajos que el del fluoruro de
hidrogeno. Por consiguiente, solo el fluoruro de hidrégeno es susceptible de licuarse en |la fase gaseosa y, a través
de la licuefaccidn, el fluoruro de hidrégeno puede separarse facilmente del pentafluoruro de fosforo que es el
material objetivo.

A continuacion, este método de produccion se describira con mas detalle haciendo referencia a los dibujos
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relacionados con un aparato para producir pentafluoruro de fésforo.

Un reactor 10 mostrado en la Fig. 1 hace circular fluoruro de hidrégeno anhidro agitando liquido de fluoruro de
hidrogeno anhidro en el interior de un recipiente de reaccion 20.

En el reactor 10 de la Fig. 1, se ha introducido fluoruro de hidrégeno anhidro en el recipiente de reaccién 20. El
recipiente de reaccidén 20 incluye un eje de rotacion 18 que esta conectado a un motor de rotacién 17, y un impulsor
19 que esta fijado al eje de rotacion 18. El impulsor 19 se fija en una posicién a una altura correspondiente a una
cantidad predeterminada de fluoruro de hidrégeno anhidro. El reactor 10 es tal que, cuando el impulsor 19 gira
alrededor del eje de rotacion 18 de acuerdo con la rotacion del motor de rotacién 17, el liquido de fluoruro de
hidrogeno anhidro dentro del recipiente de reaccién 20 fluye alrededor del eje de rotacién 18 de acuerdo con la
rotacion. El flujo alrededor del eje de rotacién 18 corresponde a la circulacién de fluoruro de hidrégeno anhidro. No
existe ninguna limitacidon particular en cuanto al tipo de impulsor 19, y los ejemplos del mismo se incluyen diversos
impulsores, tal como un impulsor de paletas de uso comun, aspas de turbina y aspas de ancla. La velocidad de
rotacion del eje de rotacion 18 puede ser, por ejemplo, de 10 a 3000 rpm.

EnlaFig. 1, se proporcionan una via de entrada 11 a través de la cual el tricloruro de fosforo fluye hacia el recipiente
de reaccidén 20y una via de entrada 12 a través de la cual el cloro fluye hacia el recipiente de reaccién 20. Las vias
11,12, 13, 34, 36 y 37 de la Fig. 1 estan constituidas por miembros tubulares. En el ejemplo de la Fig. 1, dos vias
de entrada 11y 12 se extienden hasta puntos situados por debajo de una superficie liquida 8 de liquido de fluoruro
de hidrégeno anhidro.

El reactor 10 mostrado en la Fig. 1 incluye una via de salida de gas 34 a través de la cual el gas generado a partir
del liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro almacenado en el recipiente de reaccién 20 fluye hacia el exterior del
liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro. Un intercambiador de calor 35 que puede enfriar el gas en la via de salida
de gas 34 esta dispuesto en un punto de la via 34. El intercambiador de calor 35 intercambia calor entre un
refrigerante apropiado y el gas en la via 34, y puede enfriar el gas en la via 34 hasta una temperatura igual o
superior al punto de ebullicién (-84,8 °C) del pentafluoruro de fosforo e inferior al punto de ebulliciéon (19,5 °C) del
fluoruro de hidrégeno. Dado que el punto de ebullicién del cloruro de hidrogeno que es un subproducto en este
método de produccion es de -85,1 °C, el cloruro de hidrogeno no suele licuarse a una temperatura dentro de este
rango. La temperatura de refrigeracion es preferiblemente de -80 a -10 °C. La via de salida de gas 34 se divide en
una via de retorno de liquido 36 y una via de descarga de gas 37 en un punto situado cadena abajo del
intercambiador de calor 35. Un liquido generado a través del enfriamiento por el intercambiador de calor 35 regresa
al recipiente de reaccion 20 a través de la via de retorno de liquido 36, y un gas después del enfriamiento se
descarga fuera del sistema de reaccién a través de la via de descarga de gas 37.

El reactor 10 incluye ademas una via de entrada 13 a través de la cual fluye fluoruro de hidrégeno anhidro hacia
el recipiente de reaccion 20. El reactor 10 incluye un sensor (no mostrado) para medir la altura de la superficie
liquida 8 del fluoruro de hidrégeno anhidro en el recipiente de reaccidn 20, y el sensor esta conectado a una funcién
de control no mostrada. Cuando el sensor detecta que la altura de la superficie liquida 8 del fluoruro de hidrégeno
anhidro ha disminuido, la funcion de control puede calcular la cantidad de fluoruro de hidrogeno correspondiente a
la disminucidn de la altura, y controlar una valvula (no mostrada) para abrir y cerrar la via de entrada 13 a fin de
suministrar fluoruro de hidrégeno anhidro en una cantidad correspondiente a la disminucién de la altura de la
superficie liquida 8. Es preferible llevar a cabo el control de forma que la cantidad liquida de fluoruro de hidrégeno
anhidro en el recipiente de reacciéon 20 se mantenga constante de esta manera.

Cuando se produce pentafluoruro de fésforo utilizando el reactor 10 con la configuracién descrita anteriormente,
en primer lugar, el eje de rotaciéon 18 y el impulsor 19 se hacen girar mediante la rotacidn del motor de rotacion 17,
y asi se hace fluir liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro alrededor del eje de rotacién 18 en el recipiente de
reaccion 20, y el fluoruro de hidrégeno anhidro circula en el recipiente de reaccion 20. En este estado, se hace fluir
tricloruro de fésforo y cloro a través de la via de entrada de tricloruro de foésforo 11 y la via de entrada de cloro 12
hacia un gran exceso de fluoruro de hidrégeno anhidro, y se mezclan con el fluoruro de hidrégeno anhidro. En
consecuencia, se generan pentafluoruro de fésforo gaseoso y cloruro de hidrégeno gaseoso, y el fluoruro de
hidrégeno se evapora por el calor de reaccion de la reaccion de produccion del pentafluoruro de fésforo. El calor
de reaccién se elimina con el calor latente de la evaporacion, y asi la temperatura del liquido de fluoruro de
hidrégeno anhidro se mantiene constante. El fluoruro de hidréogeno evaporado que se ha mezclado con
pentafluoruro de fosforo y cloro se conduce a lo largo de la via de salida de gas 34 y llega al intercambiador de
calor 35. El fluoruro de hidrégeno que ha llegado al intercambiador de calor 35 se enfria, se devuelve a través de
la via de retorno de liquido 36 al recipiente de reaccién 20 y se hace que se fusione con un gran exceso de fluoruro
de hidrogeno anhidro liquido. Mientras tanto, el gas de mezcla de pentafluoruro de fosforo y cloruro de hidrogeno
se descarga a través de la via de descarga de gas 37 y fuera del sistema. El pentafluoruro de fésforo puede aislarse
del gas de mezcla de pentafluoruro de fésforo y cloruro de hidrogeno mediante un método de separacidon conocido,
tal como la destilacion.

Como se ha descrito anteriormente, de acuerdo con este método de produccién, es posible producir pentafluoruro
de fésforo con un método muy simple al tiempo que se garantiza la estabilidad de la temperatura y la seguridad,
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utilizando un gran exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro.

A continuacién, se describira con referencia a la Fig. 2 un ejemplo de este método de produccién en el caso de
producir pentafluoruro de fosforo utilizando una via de circulacién en lugar de un miembro de agitacién. Las vias
13, 31, 41, 42, 34, 36 y 37 de la Fig. 2 estan constituidas por miembros tubulares. En la Fig. 2, las que tienen la
misma configuracion que en la Fig. 1 se denotan con los mismos numeros de referencia que en la Fig. 1, y se ha
omitido su descripcién.

El reactor 10' mostrado en la Fig. 2 no incluye un impulsor o similar, pero incluye una via 31 para circulacion para
hacer circular el fluoruro de hidrégeno anhidro. La via 31 para circulacién es un miembro tubular en forma de anillo
al que le falta una parte. La forma de un anillo al que le falta una parte también se denomina forma de C. Ambos
extremos de la via 31 para circulacion, especificamente, tanto una porcién del extremo 31a en el lado de succién
como una porcién del extremo 31b en el lado de expulsién estan conectados a un recipiente de almacenamiento
de circulacion 30 en el que se almacena y circula fluoruro de hidrégeno anhidro. "El fluoruro de hidrégeno anhidro
circula por el recipiente de almacenamiento de circulacién 30", tal como se describe en la presente, no se refiere
a un estado en el que el fluoruro de hidrégeno anhidro se agita en el interior del recipiente de almacenamiento de
circulacion 30, sino que se refiere a un estado en el que el fluoruro de hidrogeno anhidro del recipiente de
almacenamiento de circulacion 30 circula por la via 31 para circulacién. Sin embargo, el fluoruro de hidrégeno
anhidro también puede agitarse en el interior del recipiente de almacenamiento de circulacion 30. Con esta
configuracion, el recipiente de almacenamiento de circulacién 30y la via 31 para la circulacién constituyen una via
de circulacién 29 como se muestra en la Fig. 2. Mientras se hace circular el liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro,
el 80 % vol o mas de la cantidad total de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro en el reactor 10’ esta presente
preferiblemente en el recipiente de almacenamiento de circulacién 30, en vista de |la estabilidad de la temperatura
de reaccion y similares.

En el reactor 10°, una bomba de circulacién 32 para proporcionar potencia de circulacion esta dispuesta en un
punto de la via 31 para la circulacion. En consecuencia, el reactor 10’ es tal que el liquido de fluoruro de hidrégeno
anhidro se succiona desde el recipiente de almacenamiento de circulacion 30 hacia la porcién del extremo 31a en
el lado de succién de la via 31 para circulacién, y el liquido de fluoruro de hidrogeno anhidro se expulsa desde la
porcion del extremo 31b en el lado de expulsién hacia el recipiente de almacenamiento de circulacién 30. Ademas,
una via de entrada de tricloruro de fésforo 41 y una via de entrada de cloro 42 estan conectadas a la via 31 para
circulacion cadena abajo de la bomba de circulacion 32, y asi se puede hacer que el tricloruro de fosforo y el cloro
fluyan hacia la via 31 para circulacion del fluoruro de hidrégeno anhidro. En la Fig. 2, la via de entrada de tricloruro
de fésforo 41 esta conectada cadena arriba de la via de entrada de cloro 42, a lo largo de la via 31 para la
circulacion de fluoruro de hidrégeno anhidro, pero el método de conexidn no se limita a ello.

En el reactor 10’ de la Fig. 2, la via de salida de gas 34 esta prevista de forma que el gas pueda salir del liquido de
fluoruro de hidrégeno anhidro en el recipiente de almacenamiento de circulacién 30. Ademas, en el reactor 10’ de
la Fig. 2, la via de entrada 13 a través de la cual el fluoruro de hidrégeno anhidro fluye hacia el recipiente de
almacenamiento de circulacién 30 se proporciona separada de la via 31 para circulacion. Es posible realizar el
control como en el control basado en la altura de la superficie del liquido 8 de la Fig. 1, también utilizando la via de
entrada 13.

Cuando se produce pentafluoruro de fésforo utilizando el reactor 10’ de la Fig. 2 con la configuracién descrita
anteriormente, se hace circular liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro en el recipiente de almacenamiento de
circulacion 30 y en la via 31 para circulacién haciendo funcionar la bomba de circulacion 32, y, en este estado, se
hace fluir tricloruro de fosforo y cloro en fluoruro de hidrégeno anhidro, y se mezclan con el fluoruro de hidrégeno
anhidro. También en el caso del método de produccion que utiliza el reactor 10' mostrado en la Fig. 2, es posible
producir de forma segura y eficaz pentafluoruro de fésforo con un aparato simple, y realizar una produccién en
masa con un aparato mas pequefio, como en el método que utiliza el aparato mostrado en la Fig. 1.

Ademas, de acuerdo con el método mostrado en la Fig. 2, es posible ajustar la cantidad de fluoruro de hidréogeno
anhidro que se hace circular, separadamente de la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro presente en el
recipiente de almacenamiento de circulacion 30 situado cadena abajo de los puntos desde los que fluyen el
tricloruro de fésforo y el cloro (las vias de entrada 41 y 42), y asi es posible controlar mas faciimente la velocidad
de reaccidn, es decir, es posible permitir con mayor seguridad que la reaccién progrese.

En el reactor 10’ de la Fig. 2, la cantidad de circulacién por minuto a lo largo de la via 31 para circulacién es
preferiblemente de 5 a 70 % vol de la cantidad de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro introducida inicialmente
en el reactor 10’, para mejorar facilmente la eficacia de la reaccién mediante la circulacién de un gran exceso de
fluoruro de hidrégeno anhidro a lo largo de la via 31 de circulacién, y para controlar faciimente una reaccion.
Ademas, para mejorar la eficacia de la reaccién y controlar facilmente una reaccién, la cantidad de tricloruro de
fosforo que circula por la via de circulacion 29 (la via 31 para circulacion o el recipiente de almacenamiento de
circulacion 30) por minuto es preferiblemente de 0,001 a 1,0 % mol de la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro
que circula por minuto. Desde el mismo punto de vista, la cantidad de cloro que circula por la via de circulacién 29
(la via 31 para circulacién o el recipiente de almacenamiento de circulacion 30) por minuto es preferiblemente de
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0,001 a 1,0 % mol de la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro que circula por minuto.

Ejemplos de los materiales para formar los reactores 10 y 10°, en particular, para formar las vias, los recipientes
de reaccion y los recipientes de almacenamiento de circulacién descritos anteriormente incluyen materiales
resistentes a la corrosion por fluoruro de hidrégeno, y de manera particularmente preferible metales resistentes a
la corrosién por fluoruro de hidrogeno. Algunos ejemplos de estos metales son Hastelloy, Inconel, Monel, acero
inoxidable, hierro y acero.

Anteriormente se ha descrito este método de produccién mediante realizaciones preferidas. Por ejemplo, el fluoruro
de hidrégeno evaporado por el calor de reaccidn puede descargarse fuera del sistema tal cual, sin licuarse.

Ejemplos
A continuacion, la presente invencion se describira con mas detalle mediante ejemplos.
Ejemplo 1

Se utilizé el reactor 10 mostrado en la Fig. 1. El reactor 10 esta fabricado con un metal resistente a la corrosion por
fluoruro de hidrégeno.

En primer lugar, se introdujeron 30 kg de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro en el recipiente de reaccion 20
del reactor 10. Se utilizaron el eje de rotacién 18 conectado al motor de rotacion 17 y el impulsor 19 fijado al eje de
rotacion 18. El eje de rotacion 18 y el impulsor 19 se hicieron girar a 100 rpm para que circulara liquido de fluoruro
de hidrégeno anhidro dentro del recipiente de reaccién 20. A continuacion, 1860 g de tricloruro de fésforo liquido y
1020 g de cloro gaseoso se introdujeron continuamente en el recipiente de reaccién 20 a velocidades constantes
cada uno durante 60 minutos, y se hicieron reaccionar con fluoruro de hidrégeno anhidro bajo 0,5 kPaG de presion.
Con el calor de la reaccién, parte del fluoruro de hidrégeno (HF) se evaporé, se hizo fluir junto con el pentafluoruro
de fésforo (PF5) que es un producto y el cloruro de hidrogeno (HCI) que es un subproducto a través de la via de
salida de gases 34 hacia el intercambiador de calor 35, y se enfri6 hasta -30 °C por el intercambiador de calor 35.
En consecuencia, el fluoruro de hidrégeno (HF) evaporado se enfrié y se licud, y la materia licuada se devolvié al
recipiente de reaccion 20, y se hizo que se fusionara con el fluoruro de hidrégeno anhidro liquido en el recipiente
de reaccién 20. Mientras tanto, el pentafluoruro de fésforo (PF5) y el cloruro de hidrégeno (HCI) se recolectaron
como una fase gaseosa. El rendimiento del pentafluoruro de fosforo (PF5) con respecto a la cantidad de tricloruro
de fésforo introducida fue del 97 % mol. Mientras el reactor 10 estaba en funcionamiento, la cantidad de fluoruro
de hidrégeno (HF) que fluia por el mismo se controlaba de forma que la altura de la superficie liquida 8 se
mantuviera constante, y la temperatura del liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro en el recipiente de reaccion 20
se mantenia constante a aproximadamente 6 °C.

Ejemplo 2

Se utilizé el reactor 10’ mostrado en la Fig. 2. El reactor 10’ esta fabricado con un metal resistente a la corrosién
por fluoruro de hidrégeno.

En primer lugar, se introdujeron 940 kg de fluoruro de hidrégeno liquido anhidro en el recipiente de almacenamiento
de circulacion 30 del reactor 10'. La bomba 32 se hizo funcionar de modo que el liquido de fluoruro de hidrégeno
anhidro circulara por la via 31 para la circulacién. Ademas, la cantidad de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro
circulado por minuto se fijé en el 50 % vol de la cantidad de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro introducida
inicialmente en el reactor 10’. Mientras se hacia circular el liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, el 80 % vol o
mas de la cantidad total de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro del reactor 10’ estaba presente en el recipiente
de almacenamiento de circulacién 30. A continuacién, 6440 g de tricloruro de fosforo liquido y 3210 g de cloro
gaseoso se introdujeron continuamente en el recipiente de almacenamiento de circulacion 30 a velocidades
constantes cada uno durante100 minutos, y se hicieron reaccionar con fluoruro de hidrégeno anhidro bajo 3 kPaG
de presién. Con el calor de la reaccion, parte del fluoruro de hidrégeno (HF) se evaporé, se hizo fluir junto con el
pentafluoruro de fésforo (PF5) que es un producto y el cloruro de hidrogeno (HCI) que es un subproducto a través
de la via de salida de gases 34 hacia el intercambiador de calor 35, y se enftié hasta -30 °C por el intercambiador
de calor 35. En consecuencia, el fluoruro de hidrogeno (HF) evaporado se enfrid y se licud, y se devolvié al
recipiente de almacenamiento de circulacién 30. Mientras tanto, el pentafluoruro de fésforo (PF5) y el cloruro de
hidrogeno (HCI) se recolectaron como una fase gaseosa. El rendimiento del pentafluoruro de fosforo (PFs) con
respecto a la cantidad de tricloruro de fésforo introducida fue del 96 % mol. Mientras el reactor 10’ estaba en
funcionamiento, la cantidad de fluoruro de hidréogeno (HF) que fluia por el mismo se controlaba de forma que la
altura de la superficie liquida 8 se mantuviera constante, y la temperatura del liquido de fluoruro de hidrégeno
anhidro en el recipiente de almacenamiento de circulacién 30 se mantenia constante a aproximadamente 10 °C.

Como se ha descrito anteriormente, se ve que, de acuerdo con el método de produccién de la presente invencion,
es posible producir de forma segura y estable pentafluoruro de fésforo con un aparato simple. Por lo tanto, de
acuerdo con el método de produccién de la presente invencion, es posible realizar una produccién en masa de
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pentafluoruro de fosforo con un aparato mas pequefio.
Aplicabilidad industrial
De acuerdo con el método de la presente invencién para producir pentafluoruro de fosforo, es posible llevar a cabo

de forma segura y facil la produccién en masa de pentafluoruro de fésforo con un reactor simple utilizando materias
primas baratas y faciles de conseguir.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir pentafluoruro de fosforo, que comprende mezclar y hacer reaccionar tricloruro de
fésforo y cloro con un gran exceso de liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro, produciendo asi pentafluoruro de
fosforo,

en donde una temperatura de reaccién al mezclar fluoruro de hidrégeno con tricloruro de fésforo y cloro,
produciendo asi pentafluoruro de fosforo, es de -10 a 19 °C, la cantidad de fluoruro de hidrégeno anhidro es de 80
moles 0 mas, con respecto a 1 mol de tricloruro de fésforo que se mezcla con el fluoruro de hidrégeno, y

se suministra fluoruro de hidrégeno en una cantidad correspondiente a una disminucion de la altura de una
superficie liquida del fluoruro de hidrégeno anhidro, mientras que el calor de reaccién generado mediante la
produccién de pentafluoruro de fésforo se elimina con el calor latente de la evaporacion del fluoruro de hidrégeno.

2. El método para producir pentafluoruro de fosforo de conformidad con la reivindicacion 1, en donde el liquido de
fluoruro de hidrégeno anhidro se hace circular y, en este estado, el tricloruro de fésforo y el cloro se mezclan con
el liquido de fluoruro de hidrégeno anhidro.

3. El método para producir pentafluoruro de fésforo de conformidad con la reivindicacion 2, en donde el liquido de
fluoruro de hidrégeno anhidro se hace circular a lo largo de una via de circulacion.

4. El método para producir pentafluoruro de fésforo de conformidad con la reivindicacion 2, en donde el liquido de
fluoruro de hidrégeno anhidro se hace circular mediante agitacién en un recipiente de reaccion.

5. El método para producir pentafluoruro de fosforo de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4,
en donde el fluoruro de hidrégeno evaporado se enfria y se licua, y la materia licuada se hace fusionar con el
fluoruro de hidrégeno anhidro liquido.

6. El método para producir pentafluoruro de fésforo de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5,
en donde una reaccion de produccion de pentafluoruro de fésforo se realiza en condiciones de -10 a 50 kPaG.

7. El método para producir pentafluoruro de fésforo de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6,
en donde la cantidad de cloro que se utiliza es de 0,18 a 1,20 equivalentes en términos de equivalente de cloro
con respecto a la cantidad de tricloruro de fésforo.

8. El método para producir pentafluoruro de fésforo de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7,
en donde el tricloruro de fésforo y el cloro se introducen continuamente en el liquido de fluoruro de hidrégeno
anhidro.
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