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【公報種別】特許法第１７条の２の規定による補正の掲載
【部門区分】第３部門第１区分
【発行日】平成20年12月4日(2008.12.4)

【公開番号】特開2007-119294(P2007-119294A)
【公開日】平成19年5月17日(2007.5.17)
【年通号数】公開・登録公報2007-018
【出願番号】特願2005-313361(P2005-313361)
【国際特許分類】
   Ｃ０１Ｂ  21/083    (2006.01)
【ＦＩ】
   Ｃ０１Ｂ  21/083   　　　　

【手続補正書】
【提出日】平成20年10月22日(2008.10.22)
【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】
　フッ素ガスとアンモニアガスとを管状反応器に供給して、希釈ガスの存在下、気相中、
無触媒条件で反応させて、主として三フッ化窒素からなるガス生成物と主としてフッ化ア
ンモニウムおよび／または酸性フッ化アンモニウムからなる固形生成物とを生成させる三
フッ化窒素の製造方法であって、前記管状反応器および／または配管の内壁に付着した前
記固形生成物を不活性ガスの存在下で加熱処理して除去することを特徴とする三フッ化窒
素の製造方法。
【請求項２】
　前記管状反応器を２つ以上使用し、かつ、これら２つ以上の管状反応器を切り替えなが
ら上記反応を行なうことを特徴とする請求項１に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項３】
　前記管状反応器が、その長さ方向が鉛直方向となるように設置されていることを特徴と
する請求項１または２に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項４】
　前記管状反応器内部のガスの流れが、鉛直下向きであることを特徴とする請求項１～３
のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項５】
　長さ方向が鉛直方向となるように設置された管状反応器の上部からフッ素ガスとアンモ
ニアガスとを供給して、希釈ガスの存在下、気相中、無触媒条件で反応させて、主として
三フッ化窒素からなるガス生成物と主としてフッ化アンモニウムおよび／または酸性フッ
化アンモニウムからなる固形生成物とを生成させる三フッ化窒素の製造方法であって、前
記管状反応器を２つ以上使用し、かつ、これら２つ以上の管状反応器を切り替えながら上
記反応を行い、
　前記管状反応器に装着された、振動発生装置および／または掻き取り機により、前記管
状反応器の内壁に付着した前記固形生成物の一部を除去し、かつ、前記管状反応器の内壁
に残存した前記固形生成物および／または配管の内壁に付着した前記固形生成物を不活性
ガスの存在下で加熱処理して除去することを特徴とする三フッ化窒素の製造方法。
【請求項６】
　前記振動発生装置が前記反応器の外部に装着されたエアーノッカーおよび／またはエア
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式ピストンバイブレ－タであり、該振動発生装置により前記固形生成物を払い落として除
去することを特徴とする請求項５に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項７】
　前記掻き取り機を、前記管状反応器内部を鉛直上下方向に自在に駆動させて前記固形生
成物を掻き取り除去することを特徴とする請求項５に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項８】
　前記掻き取り機を、前記管状反応器の半径方向断面の中心を通る鉛直軸を中心軸として
該反応器内部を自在に回転させて前記固形生成物を掻き取り除去することを特徴とする請
求項５または７に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項９】
　前記フッ素ガスが、酸素および酸素含有化合物の合計含有量が０．１ｖｏｌ％以下なら
びにテトラフルオロメタンの含有量が５０ｖｏｌｐｐｍ以下の高純度フッ素ガスであるこ
とを特徴とする請求項１～８のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１０】
　前記アンモニアガスが、酸素および酸素含有化合物の合計含有量が１０ｖｏｌｐｐｍ以
下ならびに油分の含有量が２質量ｐｐｍ以下の高純度アンモニアガスであることを特徴と
する請求項１～９のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１１】
　前記高純度フッ素ガス中に含まれる酸素含有化合物が、ＮＯ、ＮＯ2、Ｎ2Ｏ、ＣＯ、Ｃ
Ｏ2、Ｈ2Ｏ、ＯＦ2およびＯ2Ｆ2からなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物である
ことを特徴とする請求項９に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１２】
　前記高純度アンモニアガス中に含まれる酸素含有化合物が、ＮＯ、ＮＯ2、Ｎ2Ｏ、ＣＯ
、ＣＯ2およびＨ2Ｏからなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物であることを特徴と
する請求項１０に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１３】
　フッ素ガスとアンモニアガスとを６０℃以下の温度で反応させることを特徴とする請求
項１～１２のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１４】
　前記管状反応器が冷却構造を有することを特徴とする請求項１～１３のいずれかに記載
の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１５】
　フッ素ガスとアンモニアガスとを、モル比（フッ素ガス：アンモニアガス）が１：１～
１：２の範囲で供給することを特徴とする請求項１～１４のいずれかに記載の三フッ化窒
素の製造方法。
【請求項１６】
　前記希釈ガスが、窒素、ヘリウム、アルゴン、六弗化硫黄、ヘキサフルオロエタン、オ
クタフルオロプロパンおよび三フッ化窒素からなる群より選ばれる少なくとも１種のガス
であることを特徴とする請求項１～１５のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１７】
　希釈ガスを循環使用することを特徴とする請求項１～１６のいずれかに記載の三フッ化
窒素の製造方法。
【請求項１８】
　前記反応後、未反応のフッ素ガスをアルカリ水溶液および／またはアルミナで処理する
ことを特徴とする請求項１～１７のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項１９】
　前記不活性ガスが、窒素、ヘリウム、アルゴンからなる群より選ばれる少なくとも１種
のガスであることを特徴とする請求項１～１８のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方
法。
【請求項２０】
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　前記加熱処理を１３５℃以上で実施することを特徴とする請求項１～１９のいずれかに
記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項２１】
　前記フッ素ガスの供給濃度が３モル％以下であることを特徴とする請求項１～２０のい
ずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項２２】
　前記アンモニアガスの供給濃度が６モル％以下であることを特徴とする請求項１～２１
のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項２３】
　フッ素ガスとアンモニアガスとを０．０５～１．０ＭＰａの圧力で反応させることを特
徴とする請求項１～２２のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【請求項２４】
　前記２つ以上の管状反応器のうちの少なくとも１つを用いてフッ素ガスとアンモニアガ
スとを反応させ、該反応に使用していない残りの管状反応器の内壁に残存した前記固形生
成物および／または配管の内壁に付着した前記固形生成物を不活性ガスの存在下で加熱処
理して除去することを特徴とする請求項２および５～２３のいずれかに記載の三フッ化窒
素の製造方法。
【手続補正２】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００１５
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００１５】
　［５］長さ方向が鉛直方向となるように設置された管状反応器の上部からフッ素ガスと
アンモニアガスとを供給して、希釈ガスの存在下、気相中、無触媒条件で反応させて、主
として三フッ化窒素からなるガス生成物と主としてフッ化アンモニウムおよび／または酸
性フッ化アンモニウムからなる固形生成物とを生成させる三フッ化窒素の製造方法であっ
て、前記管状反応器を２つ以上使用し、かつ、これら２つ以上の管状反応器を切り替えな
がら上記反応を行い、
　前記管状反応器に装着された、振動発生装置および／または掻き取り機により、前記管
状反応器の内壁に付着した前記固形生成物の一部を除去し、かつ、前記管状反応器の内壁
に残存した前記固形生成物および／または配管の内壁に付着した前記固形生成物を不活性
ガスの存在下で加熱処理して除去することを特徴とする三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正３】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００１６
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００１６】
　［６］前記振動発生装置が前記反応器の外部に装着されたエアーノッカーおよび／また
はエア式ピストンバイブレ－タであり、該振動発生装置により前記固形生成物を払い落と
して除去することを特徴とする［５］に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正４】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００１７
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００１７】
　［７］前記掻き取り機を、前記管状反応器内部を鉛直上下方向に自在に駆動させて前記
固形生成物を掻き取り除去することを特徴とする［５］に記載の三フッ化窒素の製造方法
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。
【手続補正５】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００１８
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００１８】
　［８］前記掻き取り機を、前記管状反応器の半径方向断面の中心を通る鉛直軸を中心軸
として該反応器内部を自在に回転させて前記固形生成物を掻き取り除去することを特徴と
する［５］または［７］に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正６】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００１９
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００１９】
　［９］前記フッ素ガスが、酸素および酸素含有化合物の合計含有量が０．１ｖｏｌ％以
下ならびにテトラフルオロメタンの含有量が５０ｖｏｌｐｐｍ以下の高純度フッ素ガスで
あることを特徴とする［１］～［８］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正７】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２０
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２０】
　［１０］前記アンモニアガスが、酸素および酸素含有化合物の合計含有量が１０ｖｏｌ
ｐｐｍ以下ならびに油分の含有量が２質量ｐｐｍ以下の高純度アンモニアガスであること
を特徴とする［１］～［９］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正８】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２１
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２１】
　［１１］前記高純度フッ素ガス中に含まれる酸素含有化合物が、ＮＯ、ＮＯ2、Ｎ2Ｏ、
ＣＯ、ＣＯ2、Ｈ2Ｏ、ＯＦ2およびＯ2Ｆ2からなる群より選ばれる少なくとも１種の化合
物であることを特徴とする［９］に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正９】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２２
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２２】
　［１２］前記高純度アンモニアガス中に含まれる酸素含有化合物が、ＮＯ、ＮＯ2、Ｎ2

Ｏ、ＣＯ、ＣＯ2およびＨ2Ｏからなる群より選ばれる少なくとも１種の化合物であること
を特徴とする［１０］に記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１０】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２３
【補正方法】変更
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【補正の内容】
【００２３】
　［１３］フッ素ガスとアンモニアガスとを６０℃以下の温度で反応させることを特徴と
する［１］～［１２］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１１】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２４
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２４】
　［１４］前記管状反応器が冷却構造を有することを特徴とする［１］～［１３］のいず
れかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１２】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２５
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２５】
　［１５］フッ素ガスとアンモニアガスとを、モル比（フッ素ガス：アンモニアガス）が
１：１～１：２の範囲で供給することを特徴とする［１］～［１４］のいずれかに記載の
三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１３】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２６
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２６】
　［１６］前記希釈ガスが、窒素、ヘリウム、アルゴン、六弗化硫黄、ヘキサフルオロエ
タン、オクタフルオロプロパンおよび三フッ化窒素からなる群より選ばれる少なくとも１
種のガスであることを特徴とする［１］～［１５］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製
造方法。
【手続補正１４】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２７
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２７】
　［１７］希釈ガスを循環使用することを特徴とする［１］～［１６］のいずれかに記載
の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１５】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２８
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２８】
　［１８］前記反応後、未反応のフッ素ガスをアルカリ水溶液および／またはアルミナで
処理することを特徴とする［１］～［１７］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法
。
【手続補正１６】
【補正対象書類名】明細書
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【補正対象項目名】００２９
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００２９】
　［１９］前記不活性ガスが、窒素、ヘリウム、アルゴンからなる群より選ばれる少なく
とも１種のガスであることを特徴とする［１］～［１８］のいずれかに記載の三フッ化窒
素の製造方法。
【手続補正１７】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００３０
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００３０】
　［２０］前記加熱処理を１３５℃以上で実施することを特徴とする［１］～［１９］の
いずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１８】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００３１
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００３１】
　［２１］前記フッ素ガスの供給濃度が３モル％以下であることを特徴とする［１］～［
２０］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正１９】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００３２
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００３２】
　［２２］前記アンモニアガスの供給濃度が６モル％以下であることを特徴とする［１］
～［２１］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
【手続補正２０】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００３３
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００３３】
　［２３］フッ素ガスとアンモニアガスとを０．０５～１．０ＭＰａの圧力で反応させる
ことを特徴とする［１］～［２２］のいずれかに記載の三フッ化窒素の製造方法。
　［２４］前記２つ以上の管状反応器のうちの少なくとも１つを用いてフッ素ガスとアン
モニアガスとを反応させ、該反応に使用していない残りの管状反応器の内壁に残存した前
記固形生成物および／または配管の内壁に付着した前記固形生成物を不活性ガスの存在下
で加熱処理して除去することを特徴とする［２］および［５］～［２３］のいずれかに記
載の三フッ化窒素の製造方法。
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