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DESCRIPCION
Método para preparar sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio
Campo técnico

La presente invencidn se refiere a un método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio, y mas
particularmente, a un método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio, que se lleva a cabo en una
reaccidén en una sola etapa para mejorar la procesabilidad, y en un recipiente de un material especifico que suprime
las reacciones secundarias para mejorar la eficiencia de produccion.

Antecedentes de la técnica

Recientemente, a medida que las industrias eléctrica, electrénica, de comunicaciones e informética se desarrollan
rapidamente, la demanda de baterias secundarias que tengan alto rendimiento y alta estabilidad ha aumentado
significativamente. En particular, dependiendo de las tendencias de miniaturizacién y disminucién de peso de los
equipos electrdnicos (de comunicacidn), es necesario disminuir el grosor y miniaturizar una bateria secundaria de
litio, que es un componente clave en estos campos.

Como electrolitos de baterias secundarias de litio, se usan principalmente electrolitos no acuosos conductores de
iones obtenidos disolviendo sales de electrolitos en disolventes organicos no acuosos.

Mientras tanto, una sal de litio tal como LiPFe, que se usa ampliamente como sal de electrolito, es un material que
tiene una baja estabilidad térmica y sensibilidad a la humedad, y en caso de reaccionar con el agua, se produce HF
como subproducto debido a la hidrélisis de PFe. El HF asi producido reacciona espontaneamente con un material
activo de electrodo que muestra una basicidad débil, para eluir un componente de material activo de electrodo. Mas
particularmente, si un material activo de electrodo positivo reacciona con HF, por supuesto se eluye un componente
de material activo de electrodo positivo y se forma fluoruro de litio (LiF) sobre la superficie del electrodo positivo para
aumentar la resistencia eléctrica en un electrodo y generar gas, degradando de ese modo la vida til de la bateria.

Recientemente, con el fin de resolver estos problemas, estad en auge el estudio de una sal de electrolito que podria
reemplazar al LiPFg, y se ha sugerido una sal de imida de litio como material tipico.

En particular, entre las sales de imida de litio, como se sabe que una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (LiFSI)
tiene una alta estabilidad térmica y seguridad frente a la humedad, baja corrosividad y viscosidad y alta
electroconductividad, y se conoce como un material que logra un rendimiento excelente en condiciones de alta
produccién y a baja temperatura, su demanda estd aumentando gradualmente.

Sin embargo, a pesar de tales ventajas, la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio puede prepararse mediante
(1) reaccién de fluoracién de clorosulfonilimida o la sal de la misma, (2) reaccién de intercambio catiénico y (3)
reaccién de contacto con una disolucién alcalina acuosa, en orden. Por consiguiente, el método de preparacién es
un procedimiento de sintesis de multiples etapas y complicado y, por tanto, su comercializaciéon es dificil
considerando la competencia de costes en comparacién con LiPFs.

Ademas, el rendimiento de la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio también es menor en comparacién con las sales
de litio convencionales, y es necesario el desarrollo de un método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida
de litio con alta pureza al tiempo que se reduce el coste para la ocupacién del mercado.

(Documento de patente) Publicacién de patente coreana abierta a consulta por el pablico n.® 2012-0022833

El documento CN 106 276 829 A se refiere a un método para preparar bis(fluorosulfonil)imida de litio (LiIFSI) que
comprende disolver bis(clorosulfonil)imida en acetato de etilo y afladir fluoruro de litio. EI documento JP 2018-
035054 A describe la preparacién de una sal de metal alcalino de bis(fluorosulfonil)imida haciendo reaccionar una
mezcla de bis(fluorosulfonilo) y fluoruro de litio. El documento EP 2 578 533 A1 divulga la preparacién de una sal de
metal alcalino de una fluorosulfonilimida mediante la fluoracién de una clorosulfonilimida y la concentracién de la
disolucién de reaccidn al tiempo que se burbujea gas en la misma o mediante destilacién en pelicula delgada.

Divulgacién de la invencién
Problema técnico
Un aspecto de la presente invencién para resolver los problemas descritos anteriormente es proporcionar un método

para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio con alta pureza, mediante el cual se simplifiquen las etapas
de reaccidén y se minimicen las reacciones secundarias.
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Solucién técnica

Segln un aspecto de la presente invencién, se proporciona un método para preparar una sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio, que incluye una etapa de disolver bis(clorosulfonil)imida en un disolvente orgéanico en
un recipiente no vitreo para preparar una primera disoluciéon de reaccidén; una etapa de inyectar fluoruro de litio (LiF)
a la primera disolucién de reaccién en el recipiente no vitreo y someter a calentamiento a reflujo para preparar una
segunda disolucidén de reaccién; una etapa de separar un producto que incluye una sal de bis(fluorosulfonil)imida de
litio y el disolvente organico a partir de la segunda disolucién de reaccién; y una etapa de obtener la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida a partir del producto, en el que el disolvente orgénico es al menos
uno o mas seleccionados del grupo que consiste en acetato de etilo, acetato de butilo, cloroformo, diclorometano,
dicloroetano, benceno, xileno y acetonitrilo, en el que el recipiente no vitreo se forma usando al menos uno o mas
materiales seleccionados del grupo que consiste en polipropileno (PP), politetrafluoroetileno (PTFE), polietileno de
alta densidad (HDPE), una resina de perfluoroalcoxilo (PFA), poli(difluoruro de vinilideno) (PVDF) y fluoroetileno-
propileno (FEP).

La etapa de separar el producto a partir de la segunda disolucién de reaccién puede incluir una etapa de enfriar la
segunda disolucién de reaccién; y una etapa de inyectar un agente de extraccién a la segunda disolucién de
reaccion enfriada para separar el producto que incluye la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente
orgénico.

La etapa de obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida a partir del producto puede incluir una
etapa de retirar el disolvente organico a partir del producto para la concentracién; y una etapa de secar el producto
concentrado para obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida.

En la etapa de preparar la primera disolucién de reaccién, el disolvente organico puede usarse en desde 200 partes
en peso hasta 1.000 partes en peso con respecto a 100 partes en peso de la bis(clorosulfonil)imida.

Mientras tanto, en la etapa de preparar la segunda disolucién de reaccién, el fluoruro de litio (LiF) puede inyectarse
en de 1 mol a 10 mol con respecto a 1 mol de la bis(clorosulfonil)imida.

Ademas, en la etapa de preparar la segunda disolucién de reaccién, el periodo de tiempo para el calentamiento a
reflujo puede ser de desde 2 horas hasta 20 horas.

El agente de extraccién puede incluir al menos uno o mas seleccionados del grupo que consiste en LiOH
(anhidrido), LiOH-H2O, LixCOs3, metdxido de litio (LiOMe), etéxido de litio (LIOEt) y terc-butdxido de litio (LiOt-Bu).

Efectos ventajosos

El método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio seglin la presente invencién puede simplificar el
procedimiento de sintesis para mejorar la procesabilidad en comparacién con el procedimiento convencional y puede
ahorrar costes de produccién. Ademés, puesto que la reaccién de sintesis se realiza en un recipiente no vitreo,
puede impedirse que se produzcan las reacciones secundarias generadas durante la reaccidén en un recipiente vitreo
durante la reaccién de sintesis y puede prepararse una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio con alta pureza.

Breve descripcién de los dibujos

La figura 1 es un espectro de "®F-RMN de una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio preparada en el ejemplo 1 de la
presente invencién.

Mejor modo de llevar a cabo la invencién
A continuacién en el presente documento, la presente invencién se describird en mas detalle.

Se entendera que las expresiones o los términos usados en la memoria descriptiva y las reivindicaciones no deben
interpretarse con el significado definido en diccionarios de uso comun. Se entenderd ademés que debe interpretarse
que las expresiones o los términos tienen un significado que es compatible con su significado en el contexto de la
técnica relevante y la idea técnica de la invencién, basédndose en el principio de que un inventor puede definir de
manera apropiada el significado de las expresiones o los términos para explicar mejor la invencion.

Los términos usados en el presente documento tienen el propésito de describir realizaciones de ejemplo particulares
Unicamente y no se pretende que limiten la presente invencion. Se pretende que las formas en singular incluyan
también las formas en plural, a menos que el contexto indique claramente lo contrario.

Se entendera que los términos “comprender” y/o “que comprende”, cuando se usan en esta memoria descriptiva,
especifican la presencia de las caracteristicas, las etapas, los elementos o la combinacién de los mismos indicados,
pero no excluyen la presencia o adicién de una o més de otras caracteristicas, etapas, elementos o la combinacién
de los mismos.
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<Método para preparar sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio>

El método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la presente invencién incluye (1) una etapa
de disolver bis(clorosulfonil)imida en un disolvente organico en un recipiente no vitreo para preparar una primera
disoluciéon de reaccién, (2) una etapa de inyectar fluoruro de litio (LiF) a la primera disolucién de reaccién en el
recipiente no vitreo y someter a calentamiento a reflujo para preparar una segunda disolucién de reaccion, (3) una
etapa de separar un producto que incluye una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente organico a partir
de la segunda disolucién de reaccién y (4) una etapa de obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase
sélida a partir del producto. Mientras tanto, el disolvente organico puede ser al menos uno o mas seleccionados del
grupo que consiste en acetato de etilo, acetato de butilo, cloroformo, diclorometano, dicloroetano, benceno, xileno y
acetonitrilo. A continuacién en el presente documento, se explicara cada etapa en detalle.

(1) Etapa de preparacién de la primera disolucién de reaccién

La etapa para preparar la primera disolucién de reaccién se lleva a cabo disolviendo bis(clorosulfonil)imida en un
disolvente orgéanico en un recipiente no vitreo.

En el caso de preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio mediante el método convencional, se requieren
todos y cada uno de reaccién de fluoraciéon de clorosulfonilimida o la sal de la misma, reaccién de intercambio
catiénico y reaccién de contacto con una disolucién alcalina acuosa, y existen problemas con su dificil preparacién
hasta cierto grado para la comercializacién en cuanto a competencia de costes.

Por consiguiente, recientemente, se han realizado intentos de preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio
Unicamente mediante una reaccién de fluoracién usando fluoruro de litio (LiF) inyectado en la etapa (2), que se
describird més adelante, pero este método también presenta limitaciones en relacién con la dificil produccién de una
sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida.

Por consiguiente, con el fin de resolver los problemas, la presente invencién crea un método para preparar una sal
de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sdélida con alta pureza, mediante el cual se prepara una primera
disolucion de reaccién en un recipiente no vitreo y se inyecta directamente fluoruro de litio (LiF) en el recipiente vy,
por tanto, se simplifican las etapas de reaccién y se impide que se produzcan las reacciones secundarias del
fluoruro de litio (LiF) con el silicio (Si) incluido en un recipiente de un material vitreo.

En particular, el recipiente no vitreo se forma usando al menos uno o mas materiales seleccionados del grupo que
consiste en polipropileno (PP), politetrafluoroetileno (PTFE), polietileno de alta densidad (HDPE), una resina de
perfluoroalcoxilo (PFA), poli(difluoruro de vinilideno) (PVDF) y fluoroetileno-propileno (FEP).

El disolvente organico que es el disolvente de la primera disoluciéon de reaccidén puede usar cualquier disolvente que
sea capaz de disolver la bis(clorosulfonil)imida sin inducir reacciones secundarias con la bis(clorosulfonil)imida,
normalmente puede usarse al menos uno o mas seleccionados del grupo que consiste en acetato de etilo, acetato
de butilo, cloroformo, diclorometano, dicloroetano, benceno, xileno y acetonitrilo.

Sin embargo, como disolvente organico, no se usa un disolvente organico tal como tetrahidrofurano (THF) y tolueno,
porque estos disolventes pueden participar en la reaccién e inducir reacciones secundarias, y pueden inhibir la
reaccion de sustitucién de la bis(clorosulfonil)imida y dificultar la produccién de una sal de bis(fluorosulfonil)imida de
litio.

El disolvente organico puede incluirse en de 200 partes en peso a 1.000 partes en peso, preferiblemente de
300 partes en peso a 700 partes en peso, mas preferiblemente de 300 partes en peso a 500 partes en peso, con
respecto a 100 partes en peso de la bis(clorosulfonil)imida. Un caso de incluir el disolvente organico en el intervalo
es ventajoso considerando la velocidad de reaccién y el coste.

En este caso, el periodo de tiempo de la etapa para preparar la primera disolucién de reaccién se ajusta a un
periodo de tiempo para disolver suficientemente la bis(clorosulfonil)imida en el disolvente organico sin precipitacién,
y la primera disolucién de reaccién puede prepararse en el plazo de 10 horas 0 menos, mas particularmente desde
10 minutos hasta 2 horas.

(2) Etapa de preparacién de la segunda disolucién de reaccién

A continuacién, se explicaré la etapa para preparar la segunda disolucién de reaccién. La segunda disolucién de
reaccion se prepara inyectando fluoruro de litio (LiF) en un recipiente no vitreo en el que se ha preparado la primera
disolucion de reaccién, y sometiendo a calentamiento a reflujo.

Mas particularmente, haciendo referencia a la reaccion 1,
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[Reaccibon 1]

CIOQS\N/SOQCI LiF _ FOQS\N_/SOZF
reflujo -
H “HE Li+

los reactantes, bis(clorosulfonil)imida (SO.CIl):NH) y fluoruro de litio (LiF), reaccionan para producir una sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio ((SO2F )2N-Li*).

Mas particularmente, puesto que la reaccién experimenta un procedimiento de calentamiento a reflujo, aunque no se
usa un catalizador independiente, un dtomo de cloro (Cl) de la bis(clorosulfonil)imida puede sustituirse por un dtomo
de flior (F) del fluoruro de litio (LiF) mediante calor. Ademés, el par solitario de un atomo de nitrégeno (N) contenido
en la bis(clorosulfonil)imida reacciona con un atomo de litio (Li) del fluoruro de litio (LiF) para producir una sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio. En este caso, el hidrégeno de la bis(clorosulfonil)imida y el flior del fluoruro de litio
(LiF) pueden reaccionar parcialmente para producir fluoruro de hidrégeno (HF). A través de la reaccién, se prepara
la segunda disolucidén de reaccion.

Mientras tanto, durante la preparacién de la segunda disolucién de reaccién, el fluoruro de litio (LiF) puede incluirse
en de 1 mol a 10 mol, preferiblemente de 1,8 mol a 10 mol, mas preferiblemente de 1,9 mol a 10 mol, con respecto a
1 mol de la bis(clorosulfonil)imida. Si permanece una cantidad excesiva del fluoruro de litio (LiF) después de finalizar
la reaccién, pueden inducirse reacciones secundarias y se requiere la retirada del fluoruro de litio (LiF) después de
finalizar la reaccién. Sin embargo, la retirada del fluoruro de litio restante es un procedimiento dificil y costoso.

Por consiguiente, el fluoruro de litio (LiF) esta preferiblemente en el intervalo para realizar una reaccién suficiente de
la bis(clorosulfonil)imida y para minimizar la cantidad de fluoruro de litio (LiF) restante después de finalizar la
reaccion, impidiendo de ese modo que se produzcan reacciones secundarias y aumentando la procesabilidad y la
eficiencia de reaccion.

En el procedimiento de reaccién, el procedimiento de calentamiento a reflujo puede realizarse mientras se mantiene
la temperatura al punto de ebullicién del disolvente organico usado o superior durante desde 2 horas hasta 20 horas,
particularmente desde 5 horas hasta 20 horas, mas particularmente desde 5 horas hasta 15 horas.

Las condiciones de temperatura del procedimiento de calentamiento a reflujo pueden cambiarse segln la clase del
disolvente orgénico usado, y si el procedimiento de calentamiento a reflujo se lleva a cabo en el intervalo de periodo
de tiempo, la reaccién puede llevarse a cabo suficientemente y puede impedirse la produccién de subproductos
debida a las reacciones secundarias.

(3) Etapa de separacién del producto gue incluye sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

A continuacién, se separa un producto que incluye la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente orgénico a
partir de la segunda disolucién de reaccién. La etapa de separar el producto a partir de la segunda disolucién de
reaccion incluye 1) una etapa de enfriar la segunda disolucidén de reaccién y 2) una etapa de inyectar un agente de
extracciébn a la segunda disolucién de reaccién enfriada para separar el producto que incluye la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente orgénico.

En primer lugar, 1) la etapa de enfriamiento es una etapa para enfriar la segunda disolucién de reaccién después de
finalizar la reaccién hasta temperatura ambiente 0 menos, de modo que no puedan surgir reacciones secundarias
adicionales debidas al calor restante después de finalizar el procedimiento de calentamiento a reflujo, que se realiza
para la preparacién de la segunda disolucién de reaccién. En este caso, temperatura ambiente significa la
temperatura media anual o la temperatura atmosférica, en particular la temperatura en un intervalo de 20+5 °C.

A continuacién, 2) la etapa de separaciéon del producto es una etapa de inyectar un agente de extraccién a la
segunda disolucidén de reaccién enfriada, y es una etapa de neutralizar la segunda disolucién de reaccién que esta
en un estado fuertemente acido, asi como de retirar el fluoruro de hidrégeno (HF) producido como subproductos
durante la realizacién de la reaccién, y de separar el producto que incluye la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el
disolvente organico.

Como agente de extraccién, puede usarse un compuesto basico que contiene litio, y los ejemplos tipicos pueden
incluir al menos uno o mas seleccionados del grupo que consiste en LiOH (anhidrido), LiOH-H2O, LixCOs, metéxido
de litio (LIiOMe), etéxido de litio (LIOEt) y terc-butéxido de litio (LiOt-Bu). En este caso, si el compuesto basico que
contiene litio es un sélido insoluble en un disolvente organico, tal como LiOH (saturado) y Li>COs (saturado), el sélido
insoluble puede disolverse en agua e inyectarse en un estado de disolucién acuosa.
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El agente de extraccidén puede incluirse en de 1 mol a 10 mol, preferiblemente de 2 mol a 7 mol, mas preferiblemente
de 3 mol a 6 mol, con respecto a 1 mol de la bis(clorosulfonil)imida. Si el agente de extraccién se incluye en el
intervalo, puede neutralizarse una disolucién de reaccién fuertemente acida y pueden retirarse las impurezas para
producir un producto con alta pureza.

Al inyectar el agente de extraccién, puede neutralizarse el fluoruro de hidrégeno (HF) y separarse a partir del
producto que incluye la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente organico, y puede retirarse facilmente en
una etapa de extraccidn posterior del disolvente orgénico. Después de inyectar el agente de extraccién, si la
disolucién de reaccidn se agita a una temperatura de temperatura ambiente 0 menos, en particular en condiciones
de temperatura de -10 °C a 10 °C durante de 30 minutos a 3 horas, puede extraerse la sal de bis(fluorosulfonil)imida
de litio mediante un disolvente organico.

En el caso de usar un compuesto capaz de disolverse en un disolvente organico como agente de extraccién, el
compuesto producido como subproductos reacciona con el fluoruro de hidrégeno (HF) para producir una sal
insoluble, y puede separarse una fase organica a través de filtracion.

Si se usa un agente de extraccién en un estado de disolucién acuosa como agente de extraccién, la segunda
disolucion de reaccién en la que se inyecta el agente de extraccién se inyecta en un embudo de separacion, se
separan una fase de disolvente organico que incluye el producto y una fase acuosa en la que se disuelven el fluoruro
de hidrégeno (HF) y el agente de extraccion y puede recuperarse la fase de disolvente orgénico separada.

(4) Etapa de obtencién de la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida

Finalmente, se explicara la etapa de obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida a partir del
producto. Con el fin de obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida, se incluyen 1) una etapa
de retirar el disolvente organico a partir del producto para la concentracién y 2) una etapa de secar el producto
concentrado para obtener una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida.

Tanto la etapa 1) como la etapa 2) son etapas para mejorar el rendimiento de la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio
en una fase sélida y, en primer lugar, la etapa 1) es una etapa para retirar el disolvente organico a partir del
producto. Con el fin de retirar el disolvente organico, puede aplicarse un método de concentrar a baja temperatura a
una presién reducida o un método de destilar mediante calentamiento a presiéon atmosférica. Sin embargo, el
método no se limita a los métodos ilustrados y puede usarse cualquier método para mejorar el rendimiento de la sal
de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida siempre que no se induzcan reacciones secundarias con el
producto y pueda retirarse el disolvente organico.

Mientras tanto, la etapa de secar el producto concentrado después de la etapa 1) es una etapa de secar el producto
a vacio o en un entorno bloqueado frente al aire. Pueden aplicarse procedimientos de secado generalmente usados
y, por ejemplo, puede usarse un método de secar aplicando calor a vacio o un método de secar en un desecador
sellado. A través de la etapa de secado, puede obtenerse la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sdélida.

Segun el método de preparacidén descrito anteriormente de la presente invencién, puede lograrse un alto rendimiento
en comparacién con el método convencional. En particular, el rendimiento de la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio
fue de tan sé6lo el 16% o menos mediante el método de preparacion convencional de la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio, pero usando el método de la presente invencién, la sal de bis(fluorosulfonil)imida de
litio en una fase sélida puede obtenerse en un rendimiento de al menos el 21 % o superior.

Modo para llevar a cabo la invencién

A continuacién en el presente documento, se describirdn en detalle las realizaciones de la presente invencién para
explicar particularmente la presente invencién. Sin embargo, las realizaciones segln la presente invencién pueden
cambiarse a diversos otros tipos, pero no deben interpretarse como limitativas del alcance de la presente invencién a

las realizaciones. Las realizaciones de la presente invencién se proporcionan Unicamente para una explicacidén mas
completa de la presente invencién a una persona que tenga un conocimiento medio en la técnica.

Ejemplos

1. Ejemplo 1: Preparaciéon de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

A un recipiente (fabricante: BD Science, nombre de producto: Falcon) de un material de polipropileno (PP), equipado
con una barra de agitacién magnética, un condensador de reflujo y un termémetro, se le inyecté acetato de etilo
(20 ml, 18,0 g) como disolvente orgénico, y luego se le inyectd bis(clorosulfonil)imida (5,00 g, 23,4 mmol) y se
disolvié para preparar una primera disolucién de reaccién.

Luego se inyect6 fluoruro de litio (1,21 g, 46,8 mmol) mientras se agitaba la primera disolucién de reaccién a
temperatura ambiente, y en un estado sellado se llevé a cabo calentamiento a reflujo durante 6 horas para preparar
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una segunda disolucién de reaccién. Después de finalizar la reaccidn, se enfrié la segunda disolucién de reaccién
hasta temperatura ambiente (25 °C) y se le afiadi6 gota a gota una disolucién acuosa de LiOH-H,O saturado
(aproximadamente el 25 % p/v, 20 ml, 119 mmol) como agente de extraccién mientras se agitaba, y se agité la
disolucion resultante durante 30 minutos a una temperatura de temperatura ambiente 0 menos (de -10 °C a 15 °C).

A continuacién, se verti6 la segunda disolucién de reaccién que contiene el agente de extraccién en un embudo de
separacidén para separar una fase de disolvente organico que contiene el producto y una fase acuosa que contiene
fluoruro de hidrégeno (HF). Se recuperd la fase de disolvente organico asi separada. Se concentrd la fase de
disolvente organico asi recuperada en condiciones de presidén reducida hasta obtener un estado semisélido. Luego
se sec6 adicionalmente el residuo de la fase de disolvente organico en estado semisélido a vacio a temperatura
ambiente durante 1 hora 0 mas para obtener una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 25 %) en una
fase cristalina de color blanco. Se purifico la sal de bis(fluorosulfonilimida de litio asi obtenida mediante "°F-RMN
("*F-RMN (470 MHz, CD3sCN): 8 51,062 (s)) (véase la figura 1) y, como resultado, la pureza fue del 99 % o mas y no
se hallaron impurezas.

2. Ejemplo 2: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 21 %) en una fase cristalina de color blanco
mediante el mismo método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se usd acetonitrilo (20 ml, 15,7 g) como
disolvente organico durante la preparacién de la primera disolucién de reacciéon. Se identificé la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante ®F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

3. Ejemplo 3: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 26 %) en una fase cristalina de color blanco
mediante el mismo método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se afiadié gota a gota una suspensién de
LioCO3 saturado (aproximadamente el 14,7 % p/v, 50 ml, 117 mmol) en lugar de la disolucién acuosa de LiOH-H>O
saturado como agente de extraccibn a la segunda disolucidn de reaccidon. Se identific6 la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante ®F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

4. Ejemplo 4: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 25 %) en una fase cristalina de color blanco
mediante el mismo método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se usé LiOH (anhidro) en lugar de la disolucidn
acuosa de LIOH-H,O saturado como agente de extraccién para la segunda disolucién de reaccién. Se identificé la
sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante "F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el
ejemplo 1.

5. Ejemplo 5: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonillimida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 24 %) en una fase cristalina de color blanco
mediante el mismo método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se usd un recipiente de un material de
polietileno de alta densidad (fabricante: Thermo Scientific, nombre de producto: Nalgene) en lugar del recipiente de
un material de polipropileno (PP) (fabricante: BD Science, nombre de producto: Falcon). Se identificd la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante ®F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

6. Ejemplo 6: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 25 %) en un estado sélido mediante el mismo
método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se inyectd fluoruro de litio (2,73 g, 117 mmol). Se identificé la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante ®F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

7. Ejemplo 7: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonillimida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 25 %) en un estado sélido mediante el mismo
método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se inyectd fluoruro de litio (4,25 g, 164 mmol). Se identificé la sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante ®F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

8. Ejemplo 8: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonillimida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 14 %) en un estado sélido mediante el mismo
método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se inyect6 fluoruro de litio (0,91 g, 35,1 mmol). Se identificé la sal
de bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida mediante "F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.
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9. Ejemplo 9: Preparacion de sal de bis(fluorosulfonillimida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 25 %) en un estado sélido mediante el mismo
método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se sometié a calentamiento a reflujo durante 10 horas durante la
preparacién de la segunda disolucién de reaccién. Se identificé la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida
mediante '°F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

10. Ejemplo 10: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 22 %) en un estado sélido mediante el mismo
método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se sometié a calentamiento a reflujo durante 3 horas durante la
preparacién de la segunda disolucién de reaccién. Se identificé la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida
mediante '°F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

11. Ejemplo 11: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 23 %) en un estado sélido mediante el mismo
método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se sometié a calentamiento a reflujo durante 18 horas durante la
preparacién de la segunda disolucién de reaccién. Se identificé la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio asi obtenida
mediante '°F-RMN y se obtuvo el mismo espectro que en el ejemplo 1.

Ejemplos comparativos

1. Ejemplo comparativo 1: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se obtuvo una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio (rendimiento del 16 %) en una fase cristalina de color blanco
mediante el mismo método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se usd un recipiente de matraz vitreo de fondo
redondo (fabricante: Scott-duran) en lugar del recipiente equipado de un material de polipropileno (PP) (fabricante:
BD Science, nombre de producto: Falcon) y se realizd un procedimiento de deshidratacién usando tolueno.

2. Ejemplo comparativo 2: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se realizé el mismo método descrito en el ejemplo 1, excepto porque se inyectd tetrahidrofurano (20 ml, 17,8 g)
como disolvente organico para preparar la primera disolucién de reaccién. Sin embargo, no se obtuvo una sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase cristalina de color blanco.

3. Ejemplo comparativo 3: Preparacién de sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio

Se realizd el mismo método descrito en el ejemplo 2, excepto porque se inyecté tolueno (20 ml, 17,3 g) como
disolvente orgénico para preparar la primera disolucién de reaccién. Sin embargo, no se obtuvo una sal de
bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase cristalina de color blanco.
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REIVINDICACIONES
Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio, comprendiendo el método:

una etapa de disolver bis(clorosulfonil)imida en un disolvente organico en un recipiente no vitreo para
preparar una primera disolucién de reaccién;

una etapa de inyectar fluoruro de litio (LiF) a la primera disolucién de reaccién en el recipiente no vitreo y
someter a calentamiento a reflujo para preparar una segunda disolucién de reaccién;

una etapa de separar un producto que incluye una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente
organico a partir de la segunda disolucién de reaccién; y

una etapa de obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida a partir del producto,

en el que el disolvente orgénico es al menos uno o0 mas seleccionados del grupo que consiste en acetato de
etilo, acetato de butilo, cloroformo, diclorometano, dicloroetano, benceno, xileno y acetonitrilo,

y el recipiente no vitreo se forma usando al menos uno o mas materiales seleccionados del grupo que
consiste en polipropileno (PP), politetrafluoroetileno (PTFE), polietileno de alta densidad (HDPE), una resina
de perfluoroalcoxilo (PFA), poli(difluoruro de vinilideno) (PVDF) y fluoroetileno-propileno (FEP).

Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la reivindicacién 1, en el que la etapa
de separar el producto a partir de la segunda disolucidén de reaccién comprende:

una etapa de enfriar la segunda disolucién de reaccién; y

una etapa de inyectar un agente de extraccién a la segunda disolucién de reaccién enfriada para separar el
producto que comprende la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio y el disolvente orgénico.

Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la reivindicacién 1, en el que la etapa
de obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una fase sélida a partir del producto comprende:

una etapa de retirar el disolvente organico a partir del producto para la concentracién; y

una etapa de secar el producto concentrado para obtener la sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio en una
fase sélida.

Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la reivindicacién 1, en el que, en la
etapa de preparar la primera disolucién de reaccién, el disolvente organico se usa en desde 200 partes en
peso hasta 1.000 partes en peso con respecto a 100 partes en peso de la bis(clorosulfonil)imida.

Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la reivindicacién 1, en el que, en la
etapa de preparar la segunda disolucién de reaccién, el fluoruro de litio (LiF) se inyecta en de 1 mol a
10 mol con respecto a 1 mol de la bis(clorosulfonil)imida.

Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la reivindicacién 1, en el que, en la
etapa de preparar la segunda disolucién de reaccidn, el periodo de tiempo para el calentamiento a reflujo es
de desde 2 horas hasta 20 horas.

Método para preparar una sal de bis(fluorosulfonil)imida de litio segun la reivindicacién 2, en el que el
agente de extraccién comprende al menos uno o mas seleccionados del grupo que consiste en LiOH
(anhidrido), LiOH-H>O, LixCOs, metdxido de litio (LIOMe), etdxido de litio (LIOEt) y terc-butéxido de litio
(LiOt-Bu).
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