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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ａ．デバイスを提供する工程と、
　ｂ．熱伝達流体を用いて、デバイスへ熱を伝達する、またはデバイスから熱を伝達する
工程とを含み、前記熱伝達流体が、式
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物
（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、
ｘおよびｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である
）を有する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む、熱を伝達するための方法。
【請求項２】
　ａ．デバイスと、
　ｂ．熱伝達流体を用いて、デバイスへ熱を伝達する、またはデバイスから熱を伝達する
機構とを含み、前記熱伝達流体が、式
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物
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（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、
ｘおよびｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である
）を有する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む、熱伝達を必要とする装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
関連出願の相互参照
　本出願は、２０１０年７月９日出願の米国仮特許出願第６１／３６２，８３３号明細書
の優先権を主張する。
【０００２】
　本発明は、不飽和フルオロカーボンエーテルを含む組成物および熱伝達組成物としての
その使用に関する。
【背景技術】
【０００３】
　本発明は、不飽和フルオロカーボンエーテルを含む新たな組成物およびかかる不飽和フ
ルオロカーボンエーテルの製造方法を提供する。これらの組成物は、ＣＦＣ化合物により
以前使われていた多くの用途において有用性がある。本発明の組成物は、環境への影響が
ほとんど、または全くない、油、グリースまたは潤滑剤（特に、フッ素含有潤滑剤）を溶
解する能力がある、不燃性である、乾燥または脱水方法に用いる界面活性剤化合物を溶解
する能力があるという所望の特性の一部または全てを備えている。
【０００４】
　現在、様々な流体が熱伝達のために用いられている。熱伝達流体の好適性は適用プロセ
スによる。例えば、ある電子用途では、不活性で、高誘電強度を有し、毒性が低く、良好
な環境特性および広い温度範囲にわたって良好な熱伝達特性を有する熱伝達流体が必要と
される。その他の用途では、正確な温度制御が必要とされるため、熱伝達流体は、全プロ
セス温度範囲について単相である必要があり、熱伝達流体特性は、予想できる必要がある
。すなわち、組成が比較的一定のままであり、粘度、沸点等が予測でき、正確な温度を維
持でき、機器を適切に設計できるようにする。
【０００５】
　半導体業界において、選択した特性を有する熱伝達流体を必要とするデバイスまたはプ
ロセスは数多くある。熱伝達流体を用いて、熱を除去する、熱を加える、または温度を維
持することができる。
【０００６】
　後述する半導体プロセスは、それぞれ、熱の除去された、または熱を加えたデバイスま
たはワークピースを組み込むものである。熱の除去または添加のいずれかに関連する熱伝
達は、広い温度範囲にわたって生じ得る。このように、いずれの場合においても、「運転
員に優しい」他の属性を有する熱伝達流体が好ましくは用いられる。熱伝達流体を「運転
者に優しい」ものとみなすようにするためには、熱伝達流体は、毒性および可燃性の低い
ものが好ましい。
【０００７】
　自動試験機器（ＡＴＥ）について、機器を用いて、半導体ダイスの性能を試験する。ダ
イスは、半導体基板のウェハからカットされた個々の「チップ」である。ダイスは半導体
製造工場から来るものであり、それらは、機能性要件およびプロセッサ速度要件に確実に
適合するかどうかチェックされなければならない。試験を使って、性能要件に適合しない
ダイスから「既知の良品ダイス」（ＫＧＤ）をソートする。この試験は、一般的に、約－
８０℃～約１００℃の範囲の温度で実施される。
【０００８】
　場合によっては、ダイスは、１つずつ試験され、個々のダイスはチャックに保持される
。このチャックは、その設計の部品として、ダイスを冷却する手段を提供する。他の場合
では、いくつかのダイスをチャックに保持し、連続的か、または平行して試験する。この
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状況では、チャックは、試験手順中いくつかのダイスを冷却する。
【０００９】
　また、高温条件下で性能特性を判断するために高温でダイスを試験できると有利である
。この場合、室温を優に超えた温度で良好な熱伝達特性を有する冷却剤が有利である。
【００１０】
　場合によっては、ダイスは、非常に低温で試験される。例えば、相補型金属酸化物半導
体（「ＣＭＯＳ」）デバイスは、特に、低温でより迅速に動作する。
【００１１】
　ＡＴＥ機器の一部が、永久ロジックハードウェアの一部として「オンボードの（取り付
けられた）」ＣＭＯＳデバイスを用いる場合、ロジックハードウェアを低温に維持すると
有利である可能性がある。
【００１２】
　従って、最大の多用途性をＡＴＥに与えるためには、熱伝達流体は、低温と高温の両方
で良好に働き（すなわち、好ましくは、広い温度範囲にわたって良好な熱伝達特性を有し
）、不活性で（すなわち、不燃性で、毒性が低く、化学反応性がない）、高誘電強度を有
し、環境影響が低く、全動作温度範囲にわたって予測可能な熱伝達特性を有するのが好ま
しい。
【００１３】
　これら半導体用途に現在用いられている熱伝達流体としては、パーフルオロカーボン（
ＰＦＣ）、パーフルオロポリエーテル（ＰＦＰＥ）、パーフルオロアミン（ＰＦＡ）、パ
ーフルオロエーテル（ＰＦＥ）、水／グリコール混合物、脱イオン水、シリコーン油およ
び炭化水素油が挙げられる。しかしながら、これらの熱伝達流体はそれぞれいくつか欠点
を有する。ＰＦＣ、ＰＦＰＥ、ＰＦＡおよびＰＦＥは、５００年を超え、５，０００年ま
でという大気寿命値を示す恐れがある。さらに、これらの材料は、大きな地球温暖化係数
（「ＧＷＰ」）を示す恐れがある。ＧＷＰは、特定の統合計画対象期間にわたる１キログ
ラムのＣＯ２による温暖化に対する１キログラムの試料化合物の放出による統合温暖化係
数である。水／グリコール混合物は、温度制限されている、すなわち、かかる混合物の典
型的な低温限界は－４０℃である。低温で、水／グリコール混合物はまた、比較的高粘度
を示す。低温での高粘度は、高ポンプ能力をもたらす。脱イオン水は、０℃という低温限
界を有する。シリコーン油および炭化水素油は典型的に可燃性である。
【００１４】
　電子デバイスからの熱の除去は、プロセッサ性能をさらに改善するのに最も重大な障害
の１つになっている。これらのデバイスはより強力になってきているため、単位時間当た
りに発生する熱の量は増える。従って、熱伝達の機構は、プロセッサ性能において重要な
役割を果たす。熱伝達流体は、好ましくは、良好な熱伝達性能、良好な電気適合性（冷却
板を用いるような「間接接触」用途で用いても）、同じく、低毒性、低可燃性（または不
燃性）および低環境影響を有する。良好な電気適合性には、高誘電強度、高体積抵抗率お
よび極性材料に対する乏しい溶解性を示す熱伝達流体候補が必要とされる。さらに、熱伝
達流体候補は、良好な機械適合性を示さなければならない。すなわち、典型的な構築材料
に悪影響を及ぼしてはならない。この用途において、熱伝達流体候補は、それらの物理特
性が経時で安定していない場合には、不適格である。
【００１５】
　電子または電気機器を冷却するために熱伝達流体として現在用いられている材料として
は、ＰＦＣ、ＰＦＰＥ、シリコーン油および炭化水素油が挙げられる。これらの熱伝達流
体はそれぞれいくつか欠点を有する。ＰＦＣおよびＰＦＰＥは、環境残留性の恐れがある
。シリコーン油および炭化水素油は、典型的に可燃性である。
【００１６】
　熱衝撃試験は、通常、約－６５℃～約１５０℃の範囲の温度で行われる。例えば、ミサ
イル発射により生じる熱変化をシミュレートするために、部品またはデバイスにおける温
度の迅速な循環が必要とされることがある。熱衝撃試験は、特に、軍用ミサイルに用いる
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電子機器に必要とされる。多くの電子コンポーネントおよびアセンブリの熱衝撃試験に関
する軍用規格はいくつかある。この試験では、部品または電子デバイス内で温度を即時に
変化させる様々な手段を用いる。かかるデバイスの１つは、試験部品に熱衝撃を与えるた
めに、部品が交互に浸漬される限界温度に維持される別個の容器に保持される１つまたは
複数の液体熱伝達流体を用いる。典型的に、運転員は、コンポーネントまたはアセンブリ
を熱衝撃機器から出し入れする。従って、かかる用途に用いる熱伝達流体は、低毒性、低
可燃性および低環境衝撃性を示すことが重要である。低毒性、低可燃性および低環境衝撃
性に加えて、広い温度範囲にわたって液体である熱伝達流体が熱衝撃試験にとって最良で
ある。
【００１７】
　液体／液体熱衝撃試験浴において熱伝達流体として現在用いられている材料としては、
液体窒素、ＰＦＣおよびＰＦＰＥが挙げられる。これらの熱伝達流体はそれぞれいくつか
欠点を有する。液体窒素系は、低温端で限定された温度選択性をもたらす。ＰＦＣおよび
ＰＦＰＥは環境残留性の恐れがある。
【００１８】
　恒温浴は、典型的に、広い温度範囲にわたって操作される。従って、望ましい熱伝達流
体は、好ましくは、広い液体範囲および良好な低温熱伝達特性を有する。かかる特性を有
する熱伝達流体によって、恒温浴について非常に広い操作範囲が可能となる。典型的に、
たいていの試験流体は、広い温度限界について流体の交換を必要とする。また、良好な温
度制御は、熱伝達流体の物理特性を正確に予測するには必須である。
【００１９】
　この用途に現在用いられている熱伝達流体としては、パーフルオロカーボン（ＰＦＣ）
、パーフルオロエーテル（ＰＦＰＥ）、水／グリコール混合物、脱イオン水、シリコーン
油、炭化水素油および炭化水素アルコールが挙げられる。これらの熱伝達流体はそれぞれ
いくつか欠点を有する。ＰＣＦおよびＰＦＰＥは、環境残留性の恐れがある。水／グリコ
ール混合物は、温度制限されている、すなわち、かかる混合物の典型的な低温限界は－４
０℃である。低温で、水／グリコール混合物はまた、比較的高粘度を示す。脱イオン水は
、０℃という低温限界を有する。シリコーン油、炭化水素油および炭化水素アルコールは
典型的に可燃性である。
【００２０】
　不活性流体を必要とする熱伝達処理については、フッ素化材料が用いられることが多い
。フッ素化材料は、典型的に、低毒性を有し、皮膚に対して実質的に低刺激性であり、化
学反応性がなく、不燃性で、高い誘電強度を有する。パーフルオロカーボン、パーフルオ
ロエーテルおよびハイドロフルオロエーテル等のフッ素化材料は、成層圏においてオゾン
層を破壊しないというさらなる利点を与える。
【００２１】
　上述したとおり、パーフルオロカーボン、パーフルオロポリエーテルおよびあるハイド
ロフルオロエーテルが熱伝達のために用いられている。
【００２２】
　パーフルオロカーボン（ＰＦＣ）は、上述した用途に対していくつかの特性利点を示す
。ＰＦＣは、高誘電強度および高体積抵抗率を有する。ＰＦＣは不燃性で、通常、構築材
料と機械的適合性があり、限られた溶解性を示す。さらに、ＰＦＣは、通常、低毒性を示
し、運転員に優しい。ＰＦＣは、狭い分子量分布を有する生成物を生成するやり方で製造
される。しかしながら、それらは、１つ重大な欠点を示す。すなわち、長い環境残留性が
ある。
【００２３】
　パーフルオロポリエーテル（ＰＦＰＥ）は、ＰＦＣについて記載したのと同じ有利な属
性を多く示す。それらはまた、同じ主な欠点、すなわち、長い環境残留性も有する。加え
て、これらの材料を製造するために開発された方法は、一定しない分子量のため、性能に
ばらつきのある生成物を生成する。
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【００２４】
　ハイドロフルオロエーテル（ＨＦＥ）の１つであるハイドロフルオロポリエーテル（Ｈ
ＦＰＥ）は、ＰＦＣと同じ有利な属性をいくつか示すが、２つの領域において大きく異な
る。確実に、それらは、顕著に低い環境残留性を示し、数千年でなく、約数十年という大
気寿命である。しかしながら、熱伝達流体として教示されたＨＦＰＥのいくつかは、広く
異なる分子量の成分の混合物である。このように、それらの物理特性は、経時により変化
する恐れがあり、性能を予測することを難しくさせている。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００２５】
　いくつかのハイドロフルオロエーテルは、熱伝達流体として開示されている。しかしな
がら、不活性で、高誘電強度、低電気伝導性、化学的不活性、熱安定性および有効な熱伝
達性を有し、広い温度範囲にわたって液体で、広い温度範囲にわたって良好な熱伝達特性
を有し、かつ短い大気寿命も有するため、既存の熱伝達流体よりも低い地球温暖化係数を
有する熱伝達流体が必要とされている。
【課題を解決するための手段】
【００２６】
　一実施形態において、本明細書に開示されているのは、式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ
ＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ

２）ｙＣＦ３、ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３

（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物（式中
、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、ｘおよ
びｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有
する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む熱を伝達するための組成物を用いる
新規な方法である。一実施形態において、記載されているのは、デバイスを提供する工程
と、熱伝達流体を含む熱を伝達する機構を提供する工程と、熱伝達流体を用いて、デバイ
スに熱を伝達する、またはデバイスから熱を伝達する工程とを含む方法である。
【００２７】
　以上の概要および以下の詳細な説明は、典型例および説明に過ぎず、添付の請求項に定
義される本発明を限定しない。
【発明を実施するための形態】
【００２８】
　一実施形態において、本明細書に開示されているのは、式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ
ＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ

２）ｙＣＦ３、ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３

（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物（式中
、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、ｘおよ
びｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有
する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む熱を伝達するための組成物を用いる
新規な方法、ならびに上記熱伝達組成物を含む熱を伝達するための機構およびデバイスで
ある。不飽和フルオロエーテル化合物は、不活性、不燃性および環境的に受容される。不
活性フルオロエーテル化合物は、液体範囲で低粘性を示し、広い温度範囲にわたって良好
な熱伝達特性を有する。
【００２９】
　多くの態様および実施形態を上述してきたが、それらは例示に過ぎず、限定するもので
はない。本明細書を読めば、当業者であれば、発明の範囲から逸脱せずに、他の態様およ
び実施形態が可能であることが理解される。実施形態のいずれか１つ以上のその他の特徴
および利点は、以下の詳細な説明および請求項から明らかとなるであろう。
【００３０】
　後述する実施形態の詳細を記す前に、いくつかの用語を定義または明確化しておく。
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【００３１】
　本明細書に記載された不飽和フルオロエーテル組成物は、通常、不活性である。さらに
、本明細書に記載された組成物は、高誘電強度および低電気伝導性を有する。組成物は、
さらに、熱的に安定である。
【００３２】
　一実施形態において、本発明の不飽和フルオロエーテルは、ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝
ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（Ｃ
Ｆ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ

３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物（式
中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、ｘお
よびｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を
有する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを有する化合物を表わす。
【００３３】
装置
　特定の実施形態において、本発明は、熱伝達を必要とする装置を含む。装置は、熱伝達
流体を用いてデバイスへ熱を伝達する、またはデバイスから熱を伝達するデバイスおよび
機構を含む。かかる装置は、冷蔵システム、冷却システム、試験機器および機械加工機器
を含む。
【００３４】
　本発明の装置としては、これらに限られるものではないが、半導体ダイスの性能を試験
するための自動化試験機器に用いる試験ヘッド、アッシャー、ステッパ、エッチャー、Ｐ
ＥＣＶＤツールにおいてシリコンウェハを保持するのに用いるウェハチャック、恒温浴お
よび熱衝撃試験浴が例示される。
【００３５】
デバイス
　特定の実施形態において、本発明は、デバイスを含む。デバイスは、本明細書において
、選択した温度で、冷却、加熱または維持すべきコンポーネント、ワークピース、アセン
ブリ等と定義される。かかるデバイスとしては、電気コンポーネント、機械コンポーネン
トおよび光学コンポーネントが挙げられる。本発明のデバイスとしては、マイクロプロセ
ッサ、半導体デバイスを製造するのに用いるウェハ、出力制御半導体、配電スイッチギア
、電力変圧器、回路基板、マルチチップモジュール、パッケージおよびアンパッケージ半
導体デバイス、化学反応器、原子炉、燃料電池、レーザーおよびミサイルコンポーネント
が例示されるが、これらに限られるものではない。
【００３６】
熱伝達機構
　特定の実施形態において、本発明は、熱を伝達する機構を含む。熱は、熱伝達媒体をデ
バイスと熱接触させて配置することにより伝達される。熱伝達機構は、デバイスと熱接触
させて配置すると、熱をデバイスから除去する、またはデバイスを熱に与える、またはデ
バイスを選択した温度に維持する。熱の流れる方向（デバイスからの、またはデバイスへ
の）は、デバイスと熱伝達媒体間の相対温度により決まる。
【００３７】
　熱伝達機構は、本発明の熱伝達流体を含む。
【００３８】
　さらに、熱伝達機構は、熱伝達流体を管理するための設備を含んでいてもよく、これら
に限られるものではないが、ポンプ、バルブ、流体閉じ込めシステム、圧力制御システム
、凝縮器、熱交換器、熱源、ヒートシンク、冷蔵システム、能動温度制御システムおよび
受動温度制御システムが挙げられる。ある実施形態において、ヒートシンクは、蒸気圧縮
冷却システムを含む。
【００３９】
　好適な熱伝達機構としては、これらに限られるものではないが、ＰＥＣＶＤツールにお
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ける温度制御ウェハチャック、ダイ性能試験のための温度制御試験ヘッド、半導体プロセ
ス機器内の温度制御ワークゾーン、熱衝撃試験浴液体容器および恒温浴が例示される。
【００４０】
　エッチャー、アッシャー、ＰＥＣＶＤチャンバ、熱衝撃テスター等のあるシステムにお
いて、望ましい操作上限温度は、１５０℃と高くすることができる。
【００４１】
方法
　本発明は、さらに、デバイスを提供する工程と、熱伝達流体を含む熱を伝達するための
機構を提供する工程と、熱伝達流体を用いて、デバイスへ熱を伝達する、またはデバイス
から熱を伝達する工程とを含み、熱伝達流体が、式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝ＣＦＣＦ（
ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣ
Ｆ３、ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、ＣＦ３（ＣＦ２

）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物（式中、Ｒは、
ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、ｘおよびｙは、
独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有する少な
くとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む。
【００４２】
　一実施形態において、本明細書に開示されている組成物は、パーフルオロアルケン、例
えば、パーフルオロ－３－ヘプテン、パーフルオロ－２－ヘプテン、パーフルオロ－２－
ヘキセン、パーフルオロ－３－ヘキセンまたはパーフルオロ－２－ペンテンを、強塩基を
存在させて、アルコールと接触させることにより調製することができる。例えば、パーフ
ルオロ－３－ヘプテンを、アルコール、例えば、メタノールまたはエタノールまたはこれ
らの混合物と、強塩基の水溶液を存在させて、反応させて、不飽和フルオロエーテルを生
成することができる。以降、アルコールまたは「１つのアルコール」は、複数のアルコー
ル、例えば、メタノールまたはエタノールおよびこれらの混合物を称するものとする。
【００４３】
　一実施形態において、パーフルオロ－３－ヘプテンとメタノールの反応からの生成物は
、５－メトキシパーフルオロ－３－ヘプテン、３－メトキシパーフルオロ－３－ヘプテン
、４－メトキシパーフルオロ－２－ヘプテンおよび３－メトキシパーフルオロ－２－ヘプ
テンを含む。
【００４４】
　一実施形態において、パーフルオロ－２－ペンテンとメタノールの反応からの生成物は
、４－メトキシパーフルオロ－２－ペンテン、２－メトキシパーフルオロ－２－ペンテン
、３－メトキシパーフルオロ－２－ペンテンおよび２－メトキシパーフルオロ－３－ペン
テンを含む。
【００４５】
　一実施形態において、パーフルオロ－２－オクテンとメタノールの反応からの生成物は
、シス－およびトランス－２－メトキシパーフルオロ－２－オクテンおよび２－メトキシ
パーフルオロ－３－オクテンを含む。
【００４６】
　一実施形態において、強塩基は、アルコールと反応して、塩基とそのアルコールの配合
によりアルコキシドを生成する塩基である。かかるアルコキシドを形成するのに用いるこ
とのできる塩基としては、アルキル金属水酸化物、例えば、水酸化ナトリウムまたは水酸
化カリウムが挙げられるが、これらに限られるものではない。
【００４７】
　一実施形態において、強塩基は、１０重量％～４５重量％の濃度のアルカリ金属水酸化
物を有する水溶液の形態で存在する。一実施形態において、アルコール１モル当たり、ア
ルキル金属水酸化物１モルを用いて、アルコキシドを生成する。他の実施形態において、
アルコール１モル当たり、アルキル金属水酸化物１．１モルを用いる。さらに他の実施形
態において、アルコール１モル当たり、アルキル金属水酸化物約０．９モルを用いる。
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【００４８】
　一実施形態において、パーフルオロアルケン１モル当たり、アルキル金属水酸化物１モ
ルを用いる。他の実施形態において、パーフルオロアルケン１モル当たり、アルキル金属
水酸化物約１．１モルを用いる。さらに他の実施形態において、パーフルオロアルケン１
モル当たり、アルキル金属水酸化物約１．０５モルを用いる。
【００４９】
　一実施形態において、アルキル金属水酸化物を、パーフルオロアルケンと配合してから
、アルコールおよび水を、パーフルオロアルケンと塩基の混合物に添加すると、即時の発
熱反応となる。他の実施形態において、アルキル金属水酸化物を水に溶解して、パーフル
オロアルケンと混合する。アルコールの添加により、即時の発熱反応となって、不飽和フ
ルオロエーテルが生成される。
【００５０】
　一実施形態において、アルコールは、パーフルオロアルケン、アルカリ金属水酸化物お
よび水に一度で添加する。他の実施形態において、アルコールは、時間をかけて徐々に添
加する。一実施形態において、アルコールは、１時間かけて添加する。他の実施形態にお
いて、アルコールは、２時間かけて添加する。さらに他の実施形態において、パーフルオ
ロアルケン、アルカリ金属水酸化物およびアルコールは一緒に添加し、水は時間をかけて
徐々に添加する。
【００５１】
　一実施形態において、パーフルオロアルケン、アルカリ金属水酸化物、アルコールおよ
び水は、全て、略室温で添加する。他の実施形態において、パーフルオロアルケンおよび
アルカリ金属水酸化物の水溶液は、約５０℃まで加熱し、アルコールは、時間をかけて徐
々に添加する。
【００５２】
　一実施形態において、相間移動触媒は、パーフルオロアルケン、アルカリ金属水酸化物
、アルコールおよび水の混合物に添加する。一実施形態において、相間移動触媒は、第４
級アンモニウム塩である。一実施形態において、相間移動触媒は、Ａｌｉｑｕａｔ３３６
である。一実施形態において、相間移動触媒の量は、アルカリ金属水酸化物の約１重量％
～約１０重量％である。
【００５３】
　相間移動触媒は、イオンまたは中性とすることができ、クラウンエーテル、オニウム塩
、クリプテート、ポリアルキレングリコール、これらの誘導体およびこれらの混合物から
なる群から選択される。所望の反応を行うには、有効量の相間移動触媒を用いるべきであ
る。反応物質、プロセス条件および相間移動触媒を選択したら、かかる量は、わずかな実
験で求めることができる。
【００５４】
　クラウンエーテルは、エーテル基がジメチレン結合により連結された環状分子である。
化合物は、水酸化物のアルカリ金属イオンを「受ける」または保持することができ、それ
によって反応が促されるものと考えられる分子構造を形成する。特に有用なクラウンエー
テルとしては、１８－クラウン－６、特に、水酸化カリウムと配合したもの、１５－クラ
ウン－５、特に、水酸化ナトリウムと配合したもの、１２－クラウン－４、特に、水酸化
リチウムと配合したものが挙げられる。上記のクラウンエーテルの誘導体も有用であり、
例えば、ジベンゾ－１８－クラウン－６、ジシクロヘキサノ－１８－クラウン－６、ジベ
ンゾ－２４－クラウン－８および１２－クラウン－４である。アルカリ金属化合物に、特
に、リチウムについて、特に有用なその他のポリエーテルは、許す範囲で参考文献として
援用される米国特許第４，５６０，７５９号明細書に記載されている。クラウンエーテル
に類似した、同じ目的に有用なその他の化合物は、酸素原子の１つ以上が、他の種類のド
ナー原子、特に、ＮまたはＳ、例えば、ヘキサメチル－［１４］－４，１１－ジエンＮ４

で置換されることにより異なる化合物である。
【００５５】
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　オニウム塩としては、本発明のプロセスにおいて相間移動触媒として用いてよい第４級
ホスホニウム塩および第４級アンモニウム塩が挙げられ、かかる化合物は、次式Ｉおよび
ＩＩ：
Ｒ１Ｒ２Ｒ３Ｒ４Ｐ（＋）Ｘ’（－）（Ｉ）
Ｒ１Ｒ２Ｒ３Ｒ４Ｎ（＋）Ｘ’（－）（ＩＩ）
で表わすことができ、式中、同一または異なっていてよいＲ１、Ｒ２、Ｒ３およびＲ４は
、それぞれ、アルキル基、アリール基またはアラルキル基であり、Ｘ’はハロゲン原子で
ある。これらの化合物の具体例としては、塩化テトラメチルアンモニウム、臭化テトラメ
チルアンモニウム、塩化ベンジルトリエチルアンモニウム、塩化メチルトリオクチルアン
モニウム（Ａｌｉｑｕａｔ３３６およびＡｄｏｇｅｎ４６４という商標で市販）、塩化テ
トラ－ｎ－ブチルアンモニウム、臭化テトラ－ｎ－ブチルアンモニウム、硫酸水素テトラ
－ｎ－ブチルアンモニウム、塩化テトラ－ｎ－ブチルホスホニウム、臭化テトラフェニル
ホスホニウム、塩化テトラフェニルホスホニウム、臭化トリフェニルメチルホスホニウム
および塩化トリフェニルメチルホスホニウムが挙げられる。中でも、強塩基条件下で用い
るには、塩化ベンジルトリエチルアンモニウムが好ましい。この部類の化合物のその他の
有用な化合物としては、高温安定性（例えば、約２００℃まで）を示すものが挙げられ、
４－ジアルキルアミノピリジニウム塩、例えば、塩化テトラフェニルアルソニウム、塩化
ビス［トリス（ジメチルアミノ）ホスフィン］イミニウムおよび塩化テトラトリス［トリ
ス（ジメチルアミノ）ホスフィンイミノ］ホスホニウムが含まれる。後者の２つの化合物
はまた、熱濃水酸化ナトリウムの存在下で安定であるとも報告されており、特に有用とな
り得る。
【００５６】
　相間移動触媒として有用なポリアルキレングリコール化合物は、式Ｒ６Ｏ（Ｒ５Ｏ）ｔ

Ｒ７（ＩＩＩ）により表わすことができ、式中、Ｒ５は、アルキレン基であり、同一また
は異なっていてよいＲ６およびＲ７は、それぞれ、水素原子、アルキル基、アリール基ま
たはアラルキル基であり、ｔは、少なくとも２の整数である。かかる化合物としては、例
えば、グリコール、例えば、ジエチレングリコール、トリエチレングリコール、テトラエ
チレングリコール、ペンタエチレングリコール、ヘキサエチレングリコール、ジイソプロ
ピレングリコール、ジプロピレングリコール、トリプロピレングリコール、テトラプロピ
レングリコールおよびテトラメチレングリコール、モノアルキルエーテル、例えば、かか
るグリコールのモノメチル、モノエチル、モノプロピルおよびモノブチルエーテル、ジア
ルキルエーテル、例えば、テトラエチレングリコールジメチルエーテルおよびペンタエチ
レングリコールジメチルエーテル、フェニルエーテル、ベンジルエーテル、ならびにポリ
アルキレングリコール、例えば、ポリエチレングリコール（平均分子量約３００）ジメチ
ルエーテル、ポリエチレングリコール（平均分子量約３００）ジブチルエーテルおよびポ
リエチレングリコール（平均分子量約４００）ジメチルエーテルが挙げられる。中でも、
Ｒ６およびＲ７の両方がアルキル基、アリール基またはアラルキル基である化合物が好ま
しい。
【００５７】
　クリプテートは、相間移動触媒として存在させるのに有用な化合物の他の部類である。
橋頭構造を、適切な間隔のあいたドナー原子を含有する鎖により結合することにより形成
された３次元ポリ大環状キレート化剤がある。例えば、二環式分子は、窒素橋頭を、（－
－ＯＣＨ２ＣＨ２－－）基の鎖により結合することから、２．２．２－クリプテート（４
，７，１３，１６，２１，２４－ヘキサオキサ－１，１０－ジアザビシクロ－（８．８．
８）ヘキサコサン、ｃｒｙｐｔａｎｄ２２２およびＫｒｙｐｔｏｆｉｘ２２２）として得
られる。ブリッジのドナー原子は全てＯ、ＮまたはＳであってよい、または化合物は、ブ
リッジストランドが、かかるドナー原子の組み合わせを含有する混合ドナー大員環であっ
てよい。
【００５８】
　上述したグループの１つの組み合わせ、２つ以上のグループからの組み合わせまたは混
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合、例えば、クラウンエーテルとオニウム、あるいは３つ以上のグループからの組み合わ
せまたは混合、例えば、第４級ホスホニウム塩、第４級アンモニウム塩、クラウンエーテ
ルおよびポリアルキレングリコールの相間移動触媒も有用であろう。
【００５９】
　一実施形態において、数時間後、反応混合物は周囲温度まで冷やして、分液漏斗に注ぐ
。有機下層を、無機塩を含有する水性層から分離する。有機層を乾燥させたら、蒸留によ
りさらに精製することができる。一実施形態において、有機層は、無水硫酸マグネシウム
で乾燥する。他の実施形態において、有機層は、無水硫酸ナトリウムで乾燥する。パーフ
ルオロヘプテンエーテルの調製の一実施形態において、アリルおよびビニルパーフルオロ
アルケンアルキルエーテルの混合物を含むメチルまたはエチルエーテルを調製するのに応
じて、１０８℃～１２２℃の蒸留物から留分を集める。
【００６０】
　本明細書で用いる「含む」、「含んでいる」、「有する」、「有している」、「持つ」
、「持っている」またはその他変形の用語は、非排他的な包括をカバーするものである。
例えば、要素のリストを含むプロセス、方法、物品または装置は、それらの要素に必ずし
も限定されず、明示的にリストされていない、またはかかるプロセス、方法、物品または
装置に固有の他の要素も含まれていてよい。さらに、明示的にそれには反するとした場合
を除き、「または」は、包括的なまたはであり、排他的なまたはでない。例えば、条件Ａ
またはＢを満足するのは次のうちのいずれかである。Ａが真（または存在する）でＢが偽
（または存在しない）、Ａが偽（または存在しない）でＢが真（または存在する）、およ
びＡとＢの両方が真（または存在する）。
【００６１】
　単数形（「ａ」または「ａｎ」）の使用は、本発明の要素および成分を記載するために
使用される。これは、単に便宜上のために、かつ本発明の一般的な意味を与えるために使
用される。この説明は、１つまたは少なくとも１つを含めるように読まれるべきであり、
他の意味であることが明白でない限り、単数形には複数形も含まれる。
【００６２】
　元素周期表の列に対応する属数は、ＣＲＣ　Ｈａｎｄｂｏｏｋ　ｏｆ　Ｃｈｅｍｉｓｔ
ｒｙ　ａｎｄ　Ｐｈｙｓｉｃｓ，第８１版（２０００－２００１年）にある「新表記」規
則を用いている。
【００６３】
　別記しない限り、本明細書で用いる科学技術用語は全て、本発明の属する当業者により
一般的に理解されるのと同じ意味を持つ。本明細書に記載されたものと同様または等価の
方法および材料を、本発明の実施形態の実施または試験に用いることができるが、好適な
方法および材料は後述する。本明細書で言及した出版物、特許出願、特許およびその他参
考文献は全て、別記しない限り、その全内容が、参考文献として組み込まれる。不一致が
ある場合には、定義を含め本明細書が支配する。また、材料、方法および実施例は例示の
ためのみであり、限定しようとするものではない。
【実施例】
【００６４】
　本明細書に記載した概念を、以下の実施例でさらに説明していく。それらは、請求項に
記載された本発明の範囲を限定するものではない。
【００６５】
実施例１
　実施例１は、メタノールと、パーフルオロ－３－ヘプテンとの反応を示すものである。
【００６６】
　２５０ｍＬの三つ口ＲＢフラスコを、オーバーヘッドメカニカルスターラー、還流冷却
器および熱電対さやと５０ｍＬの添加漏斗を備えたクライゼンと共にセットアップした。
２００ｇ（１２５ｍＬ、約０．５７モル）のパーフルオロ－３－ヘプテンおよび３７．７
ｇ（０．６７モル）の粉末ＫＯＨをフラスコに添加した。１８．３ｇ（０．５７モル）の
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メタノールを添加漏斗により徐々に添加した。小さな発熱反応があった。３０分攪拌後、
少量の水（約２０ｍＬ）を冷却器から添加したところ、温度が６０～７０℃まで上がった
大きな発熱反応があった。
【００６７】
　２時間攪拌後、反応混合物を、真空（１００ｍｍＨｇ）下で、ドライアイスで冷やした
フラスコへフラッシュ蒸留した。粗蒸留物を、２５０ｍＬの分液漏斗で、水からさらに分
離して、硫酸マグネシウムで乾燥した。スピンバンド蒸留により、主に、５４～７４℃で
沸騰する前留分約６０ｍＬが得られた。９５℃で始まるが、主に、１０８～１１４℃で沸
騰する第２の生成物留分（約４０ｍＬ）を集めた。第２の留分を、ＧＣ－ＭＳにより分析
したところ、大半が、アリルとビニルメチルパーフルオロヘプテンエーテルの混合物で構
成されていた。約１４％の飽和メチルモノヒドロフルオロヘプタンエーテル生成物もまた
、混合物の一部であった。残りのパーフルオロ－３－ヘプテンは、蒸留混合物の約１％を
構成していた。
【００６８】
実施例２
　実施例２は、メタノールと、パーフルオロ－３－ヘプテンとの反応を示すものである。
【００６９】
　メタノールと、パーフルオロ－３－ヘプテンとの第２の反応は、実施例１と実質的に同
様のやり方で行った。２００ｇ（１２５ｍＬ、約０．５７モル）のパーフルオロ－３－ヘ
プテン、３５．３ｇ（０．６３モル）の粉末ＫＯＨ、２０ｍＬの水および約約１ｇのＡｌ
ｉｑｕａｔ（登録商標）３３６をフラスコに添加した。メタノールの添加により、温度が
６０～７０℃まで上がった即時の大きな発熱反応があった。添加後、攪拌および６０～７
０℃までの加熱を２時間続けた。略周囲温度まで冷やした後、反応混合物を分液漏斗に注
いだ。水性上層に残る大量の沈殿塩があった。下層（約１２０ｍＬ）を分離し、硫酸マグ
ネシウムで乾燥した。
【００７０】
実施例３
メタノールとパーフルオロ－３－ヘプテンとの反応
　メタノールと、パーフルオロ－３－ヘプテンとの第３の反応は、実施例１と実質的に同
様のやり方で行った。２００ｇ（１２５ｍＬ、約０．５７モル）のパーフルオロ－３－ヘ
プテン、７８．３ｇ（０．６３モル）の４５％水性ＫＯＨおよび１ｇのＡｌｉｑｕａｔ（
登録商標）３３６を５００ｍＬのフラスコに添加した。メタノールの添加により、温度が
６０～７０℃まで上がった即時の大きな発熱反応があった。添加後、攪拌および６０～７
０℃までの加熱を２時間続けた。略周囲温度まで冷やした後、反応混合物を分液漏斗に注
いだ。水性層に残る沈殿塩はなかった。下層（約１２０ｍＬ）を分離し、硫酸マグネシウ
ムで乾燥した。
【００７１】
実施例４
メチルパーフルオロヘプテンエーテルの蒸留
　実施例２および３からの粗メチルパーフルオロヘプテンエーテル生成物を結合し、ろ過
し、スピンバンドにより蒸留した。第１の留分１８ｍＬを、５４～７４℃で集めた。中間
の留分４ｍＬを、７４℃～１０６℃で集めた。１０８℃～１１４℃で主に蒸留された１０
６℃で始まる主留分１８０ｍＬを集めた。スチルポット留分３５ｍＬが残った。これは、
後のＧＣ－ＭＳにより、高メタノール付加生成物から主になることが確認された。０．１
％未満のパーフルオロヘプテンが主留分に残った。２５ｍＬの試料を単蒸留により再蒸留
した。観察された蒸気温度範囲は１０７～１１２℃であった。観察されたスチルポット温
度範囲は１１０～１１２℃であった。キャノン－フェンスケ粘度計を用いて測定した粘度
は－３１℃で２．７２センチストークスであった。
【００７２】
実施例５
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メタノールとパーフルオロ－２－ペンテンとの反応
　１Ｌの三つ口ＲＢフラスコを、オーバーヘッドメカニカルスターラー、水氷還流冷却器
、マントルヒーターおよび熱電対さやと１２５ｍＬの添加漏斗を備えたクライゼンと共に
セットアップした。３８２ｇ（約２４０ｍＬ、約１．５３モル）のパーフルオロ－２－ペ
ンテンおよび２１９ｇ（１．７６モル）の水性４５％ＫＯＨおよび約１ｇのＡｌｉｑｕａ
ｔ（登録商標）３３６をフラスコに添加した。５３．８ｇ（１．６８モル）のメタノール
を添加漏斗により徐々に添加した。反応混合物を還流させる発熱反応があった。反応温度
を、約２４℃から６０℃まで、メタノール添加中、徐々に上げた。添加後、攪拌を２時間
続けた。略周囲温度まで冷却した後、反応混合物を、分液漏斗へ注ぎ、２層を０．５時間
にわたって徐々に分離した。下層（約２４０ｍＬ）を分離し、硫酸マグネシウムで乾燥し
た。
【００７３】
実施例６
メチルパーフルオロペンテンエーテルの蒸留
　実施例５からの粗メチルパーフルオロペンテンエーテル生成物をろ過し、スピンバンド
により蒸留した。第１の留分６ｍＬを、５０～６９℃で集めた。７１℃～７８℃で主に蒸
留された６９℃で始まる主留分１９０ｍＬを集めた。スチルポット留分３８ｍＬが残った
。これは、後のＧＣ－ＭＳにより、少量の飽和メチルモノヒドロフルオロペンタンエーテ
ルと高メタノール付加生成物とからなることが確認された。主留分をＧＣ－ＭＳにより分
析したところ、大半が、アリルおよびビニルメチルパーフルオロペンテンエーテルの混合
物を含んでいた。約８．４％の飽和メチルモノヒドロフルオロペンタンエーテル生成物も
混合物の一部であった。残渣パーフルオロ－２－ペンテンは、約０．０３％の蒸留混合物
を含んでいた。
【００７４】
　２５ｍＬの試料を単蒸留により再蒸留した。観察された蒸気温度範囲は、７２～７７℃
であった。観察されたスチルポット温度範囲は、７３～７７℃であった。キャノン－フェ
ンスケ粘度計を用いて測定した粘度は－３１℃で０．９７センチストークスであった。メ
チルパーフルオロペンテンおよびパーフルオロヘプテンエーテルのいくつかの選択した物
理特性を表１に挙げてある。
【００７５】
【表１】

【００７６】
実施例７
エタノールとパーフルオロ－３－ヘプテンとの反応
　２５０ｍＬの三つ口ＲＢフラスコを、オーバーヘッドメカニカルスターラー、還流冷却
器、マントルヒーターおよび熱電対さやと５０ｍＬの添加漏斗を備えたクライゼンと共に
セットアップした。４０ｇ（０．３２モル）の水性ＫＯＨおよび１００ｇ（０．２９モル
）のパーフルオロ－３－ヘプテンをフラスコに添加した。混合物を攪拌しながら、５０℃
まで加熱した。その温度で、１６．４ｇ（０．３６モル）のエタノールを添加漏斗により
徐々に添加した。発熱反応が生じ、反応混合物の温度が約７０℃まで上がった。エタノー
ル添加後、反応混合物をさらに１時間加熱して、温度を７０℃またはその近くに維持した
。１時間後加熱を止め、反応物を攪拌しながら、略周囲温度まで冷やした。反応混合物を
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分液漏斗へ注いだ。下層（約１２０ｍＬ）を分離し、硫酸マグネシウムで乾燥した。
【００７７】
実施例８：
エチルパーフルオロヘプテンエーテルの蒸留
　実施例７からの粗エチルパーフルオロヘプテンエーテル生成物を、ろ過し、スピンバン
ドにより蒸留した。第１の留分７．５ｇを、約７０～７２℃で集めた。１２０℃～１２２
℃で主に蒸留された１１０℃で始まる主留分７３．５ｇを集めた。スチルポット留分５．
２ｇが残った。主留分のＧＣ－ＭＳによれば、約６２．８％のアリルエチルパーフルオロ
ヘプテンエーテル、約２９．７％のビニルエチルパーフルオロヘプテンエーテル、７．２
％のエチルモノヒドロパーフルオロヘプタンエーテルおよび０．３％のパーフルオロ－３
－ヘプテンからなることが示された。
【００７８】
実施例９
エタノールとパーフルオロ－３－ヘプテンとの反応
　エタノールとパーフルオロ－３－ヘプテンとの第２の反応を、２６．３ｇ（０．５７モ
ル）のエタノールを用い、エタノール添加前に、反応物を加熱しなかった以外は、実施例
７と実質的に同じやり方で行った。メタノールの添加により、温度が６０～７０℃まで上
がった即時の大きな発熱反応があった。添加後、攪拌および６０～７０℃までの加熱を２
時間続けた。略周囲温度まで冷やした後、反応混合物を分液漏斗に注いだ。下層を分離し
、硫酸マグネシウムで乾燥した。
【００７９】
実施例１０
エチルパーフルオロヘプテンエーテルの蒸留
　実施例９からの粗エチルパーフルオロヘプテンエーテル生成物および実施例８からの蒸
留生成物を、結合し、ろ過し、スピンバンドにより蒸留した。１２３℃まで、１１８℃で
始まる主留分を集めた。ＧＣ－ＭＳによれば、６０．０％のアリルエチルパーフルオロヘ
プテンエーテル、３３．１％のビニルエチルパーフルオロヘプテンエーテル、６．４％の
エチルモノヒドロパーフルオロヘプタンエーテル、０．４％の未知のものおよび０．０５
％のパーフルオロ－３－ヘプテンからなることが示された。
【００８０】
実施例１１
メタノールとパーフルオロ－２－オクテンとの反応
　２５０ｍＬの三つ口ＲＢフラスコを、オーバーヘッドメカニカルスターラー、還流冷却
器、マントルヒーター、熱電対さやを備えたクライゼン、および２５ｃｃガラスシリンジ
およびシリンジポンプに接続されたＰＦＡフルオロポリマー可撓性ニードルと共にセット
アップした。６４．６ｇ（１６２ミリモル）のパーフルオロ－２－オクテン、５．１８ｇ
（１６２ミリモル）のメタノールおよび０．５ｇのＡｌｉｑｕａｔ（登録商標）３３６を
フラスコに添加した。４００ｒｐｍの攪拌により、４５％水性ＫＯＨ溶液（２０．１５ｇ
、１６２ミリモル）を、シリンジポンプにより、０．５ｍＬ／分で徐々に添加した。反応
は発熱で、反応温度は約５０℃まで上がった。ＫＯＨ添加完了後、外部加熱を２時間行っ
て加熱し、内容物を約８５℃に維持した。反応物を略周囲温度まで冷やし、粗生成物（下
層、６４．７ｇ）を５０ｍＬ漏斗で分離した。粗生成物のガスクロマトグラフ質量分析（
ＧＣ／ＭＳ）によれば、組成は、６．３％のパーフルオロ－２－オクテン、９２．３％の
不飽和および飽和エーテルおよび１．４％の高メタノール付加物であることが示された。
【００８１】
実施例１２
メチルパーフルオロオクテンエーテルの蒸留
　実施例１１からの粗生成物を、硫酸マグネシウムで乾燥し、２５０ｍＬのスチルポット
へ、ポリプロピレンろ布を用いてろ過した。粗生成物を、小スピンバンドカラムを用いて
、手動のバルブ制御により蒸留した。第１の留分約５ｍＬを、８５℃～１１５℃で集めて
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から、１１５℃で始まるが、１３０℃まで即時に上昇し、１３３℃～１３５℃で主に沸騰
する主留分（４８．７ｇ）を集めた。ＧＣ／ＭＳによれば、主留分は、主として不飽和エ
ーテルといくらかの飽和エーテルの９８．２％混合物であったことが示された。１．８％
が、パーフルオロ－２－オクテンであった。１Ｈ　ＮＭＲによれば、飽和エーテル含量は
４．０％であった。１９Ｆ　ＮＭＲによれば、不飽和エーテルは、主に、トランス－２－
メトキシ－パーフルオロ－２－オクテン（４４．８％）、２－メトキシ－パーフルオロ－
３－オクテン（３４．５％）およびシス－２－メトキシ－パーフルオロ－２－オクテン（
５．９％）であった。
【００８２】
実施例１３
熱伝達流体としてのＭＰＨＥの使用
　Ｒｉｓｓｈｉ　ＣＳ１５００－ＵＬ－２Ｋ冷却器を利用することにより、ＭＰＨＥの熱
伝達特性を示した。流体を、冷却器に配置し、－５０℃、－３０℃および２０℃の温度で
試験した。各設定点での平衡３０分後、冷却材および熱伝達流体の温度を表２に示すとお
り記録した。さらに、市販の熱伝達流体であるＧａｌｄｅｎ（登録商標）ＨＴ－１１０に
ついてのデータを得た。両方の熱伝達流体共、同じ沸点を有している。
【００８３】
【表２】

【００８４】
　ΔＴ１は、冷媒出口と熱伝達流体出口間の温度差であり、冷媒から熱伝達流体へ有効に
熱を伝達する能力の重要な指標である。温度ギャップは小さい方が好ましい。ＭＰＨＥが
、市販の流体と同じほど、またはそれより良く機能することが示された。
【００８５】
　記録されたポンプ能力によれば、ＭＰＨＥ流体は、ＨＴ－１１０より使う力が少なく、
流体を循環するのに、ＭＰＨＥをよりエネルギー効率の良いものとさせていることが分か
る。
【００８６】
実施例１４
粘度
　熱伝達流体の粘度は、循環するのに粘性流体だと相当費用のかかる冷たい温度では特に
、重要である。ＭＰＨＥの粘度を、－３０℃～＋３０℃で測定した。キャノン－フェンス
ケ粘度計を、約２０℃を超える温度については２５番を、２０℃以下の温度については５
０番を用いてＭＰＨＥ粘度を測定した。測定範囲外の粘度情報を得るためのモデルを開発
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した。データを表３に示す。市販の熱伝達流体ＨＴ－１１０との比較も示してある。ＨＴ
－１１０の粘度は、製造業者の技術文献から得た。
【００８７】
【表３】

【００８８】
　粘度データによれば、ＭＰＨＥは、同じ温度で、ＨＴ－１１０より低い粘度であること
が分かり、改善されている。
【００８９】
　概要または実施例に上述した動作の全てが必要ではないこと、特定の動作の一部が必要
ない場合もあること、そして１つ以上のさらなる動作を、記載したものに加えて行うこと
ができることを記しておく。さらに、動作を示した順番は、必ずしも、それらを行う順番
ではない。
【００９０】
　前述の明細書において、特定の実施形態を参照して、概念を説明してきた。しかしなが
ら、当業者には、以下の請求項に規定された本発明の範囲から逸脱することなく、様々な
修正および変更を行えることは明らかである。従って、明細書および図面は、限定的な意
味ではなく、例示とみなすべきであり、かかる修正は全て、本発明の範囲に含まれるもの
とする。
【００９１】
　利点、その他長所および問題解決策を、特定の実施形態に関して上述してきた。しかし
ながら、利点、長所、問題解決策、および利点、長所または解決策のいずれかが生じる、
またはより顕著となる任意の特徴は、いずれか、または全ての請求項の重要な、必要な、
または必須の特徴と解釈されるべきでない。
【００９２】
　特定の特徴は、明確にするために、個別の実施形態で記載された特定の特徴は、単一の
実施形態の組み合わせで提供されてもよいものと考えるべきである。反対に、簡潔にする
ために、単一の実施形態で記載された様々な特徴も、個別に、または任意のサブコンビネ
ーションで提供されてもよい。さらに、範囲で記した値の参照には、その範囲内のありと
あらゆる値が含まれる。
本発明は以下の実施の態様を含むものである。
１．　ａ．デバイスを提供する工程と、
　ｂ．熱伝達流体を用いて、デバイスへ熱を伝達する、またはデバイスから熱を伝達する
工程とを含み、前記熱伝達流体が、式
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
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ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物
（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、
ｘおよびｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である
）を有する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む、熱を伝達するための方法。
２．　前記不飽和フルオロエーテルが、式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（
ＣＦ２）ｙＣＦ３（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５またはこれらの混合物であり、ｘおよ
びｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有
する化合物を含む前記１．に記載の方法。
３．　式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３（式中、Ｒは、
ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５またはこれらの混合物であり、ｘおよびｙは、独立に、０、１、２また
は３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有する化合物をさらに含む前記２．
に記載の方法。
４．　前記不飽和フルオロエーテルが、式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（
ＣＦ２）ｙＣＦ３（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５またはこれらの混合物であり、ｘおよ
びｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有
する化合物を含む前記１．に記載の方法。
５．　前記不飽和フルオロエーテルが、式ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（
ＣＦ２）ｙＣＦ３（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５またはこれらの混合物であり、ｘおよ
びｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有
する化合物を含む前記１．に記載の方法。
６．　前記不飽和フルオロエーテルが、式ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（
ＣＦ２）ｙＣＦ３（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５またはこれらの混合物であり、ｘおよ
びｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である）を有
する化合物を含む前記１．に記載の方法。
７．　前記不飽和フルオロエーテルが、－３１℃で１００センチストークス未満の粘度を
有する前記１．に記載の方法。
８．　前記不飽和フルオロエーテルが、－３１℃で２０センチストークス未満の粘度を有
する前記１．に記載の方法。
９．　ａ．デバイスと、
　ｂ．熱伝達流体を用いて、デバイスへ熱を伝達する、またはデバイスから熱を伝達する
機構とを含み、前記熱伝達流体が、式
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣ（ＯＲ）＝ＣＦＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３ＣＦ＝ＣＦＣＦ（ＯＲ）（ＣＦ２）ｘ（ＣＦ２）ｙＣＦ３、
ＣＦ３（ＣＦ２）ｘＣＦ＝Ｃ（ＯＲ）ＣＦ２（ＣＦ２）ｙＣＦ３、またはこれらの混合物
（式中、Ｒは、ＣＨ３、Ｃ２Ｈ５、またはこれらの混合物のいずれかとすることができ、
ｘおよびｙは、独立に、０、１、２または３であり、ｘ＋ｙ＝０、１、２または３である
）を有する少なくとも１つの不飽和フルオロエーテルを含む、熱伝達を必要とする装置。
１０．　前記デバイスが加熱される前記９．に記載の装置。
１１．　前記デバイスが冷却される前記９．に記載の装置。
１２．　前記デバイスが選択した温度に維持される前記９．に記載の装置。
１３．　前記デバイスが、マイクロプロセッサ、半導体デバイスを製造するのに用いるウ
ェハ、出力制御半導体、配電スイッチギア、電力変圧器、回路基板、マルチチップモジュ
ール、パッケージおよびアンパッケージ半導体デバイス、化学反応器、原子炉、燃料電池
、レーザーおよびミサイルコンポーネントである、前記９．に記載の装置。
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