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(57)【要約】
【課題】マイクロリソグラフィ用フォトレジスト材料や光重合開始剤などに用いられる光
酸発生剤の原料として有用な、ペルフルオロ二官能酸を高純度かつ高収率で効率的に得る
ことができる製造方法を提供する。
【解決手段】ペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ金属塩または示すペルフルオロ二官
能性化合物のアルカリ土類金属塩を、有機溶媒の存在下、過剰の酸と反応させ、副生する
金属塩を分離して目的のペルフルオロ二官能酸を得ることを特徴とするペルフルオロ二官
能酸の製造方法。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１０００ppm以下であって、残留酸が１
００ppm以下であることを特徴とするペルフルオロ二官能酸。
【請求項２】
次式[１]に示すペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ金属塩、または次式[２]に示すペ
ルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ土類金属塩を、有機溶媒の存在下、過剰の酸と反応
させ、副生する金属塩を分離して次式[３]に示すペルフルオロ二官能酸を製造することを
特徴するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
　　　　Ｍ１・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ１  …〔１〕
　　　　〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ２       …〔２〕
　　　　Ｈ・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｈ      …〔３〕
〔上記式[１][２][３]において、Ｒｆは炭素数２～１２のペルフルオロアルキル基、Ｘは
ＳＯ3またはＣＯ2、Ｍ１はアルカリ金属、Ｍ２はアルカリ土類金属〕
【請求項３】
請求項２の製造方法であって、アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１０００
ppm以下であり、残留酸が１００ppm以下であるペルフルオロ二官能酸を製造する方法。
【請求項４】
有機溶媒が、酸および生成するペルフルオロ二官能酸に対して安定であって、かつペルフ
ルオロ二官能酸より低い沸点を有する請求項２または請求項３に記載するペルフルオロ二
官能酸の製造方法。
【請求項５】
副生する金属塩が有機溶媒に対して溶解性が低く、かつ生成するペルフルオロ二官能酸よ
りも低い沸点を有する酸から選ばれる少なくとも一種類または二種類以上の酸を用いる請
求項２～請求項４の何れかに記載するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
【請求項６】
反応に用いる酸および有機溶媒の沸点が何れも２００℃以下である請求項２～請求項５の
何れかに記載するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
【請求項７】
式[１][２][３]において、Ｒｆのペルフルオロアルキル基が、４～７個の炭素原子のペル
フルオロシクロアルキル基で置換されている化合物を用いる請求項２～請求項６の何れか
に記載するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ペルフルオロ二官能酸とその製造方法に関し、より詳しくは、副生する金属
塩の分離が容易であって、ペルフルオロ二官能酸を効率よく製造することができるペルフ
ルオロ二官能酸の製造方法およびそのペルフルオロニ官能酸に関する。
【背景技術】
【０００２】
　光酸発生剤は、光を照射することにより酸を発生する機能を持つ化合物であり、マイク
ロリソグラフィ用フォトレジスト材料、光重合開始剤などの用途を有する。光酸発生剤と
しては、例えば、ペルフルオロ化された二官能酸化合物と有機カチオンとの塩であるペル
フルオロ二官能酸塩が知られている。なお、以下、ペルフルオロ二官能酸化合物をペルフ
ルオロ二官能酸と云う。また、ペルフルオロ二官能酸化合物とは両末端に官能基を有する
化合物を云う。
【０００３】
　光酸発生剤として、次式[Ｉ][II]によって示されるペルフルオロ二官能酸塩が知られて
いる。
 　　　　Ａ１・ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ・Ａ１   …〔Ｉ〕
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　　　　〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ａ２      …〔II〕
〔式中、Ｒｆは炭素数２～１２のペルフルオロアルキル基、ＸはＳＯ3またはＣＯ2、Ａ１
は１価の有機カチオン、Ａ２は２価の有機カチオン〕
【０００４】
　上記ペルフルオロ二官能酸塩はペルフルオロ二官能酸を原料として製造されている。具
体的には、例えば、ペルフルオロスルホン酸ハロゲン化物を無機アルカリで加水分解し、
次式[III][IV]によって示されるペルフルオロ二官能酸金属塩とし、これを次式[Ｖ]によ
って示されるペルフルオロ二官能酸とし、金属カチオンを除去した後に所望の有機カチオ
ンを含む有機塩基と反応させて、上記[I][II]によって示されるペルフルオロ二官能酸塩
が製造されている。
【０００５】
　　　　Ｍ１・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ１  …〔III〕
　　　　〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ２       …〔IＶ〕
　　　　Ｈ・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｈ      …〔Ｖ〕
〔式中、Ｒｆは炭素数２～１２のペルフルオロアルキル基、ＸはＳＯ3またはＣＯ2、Ｍ１
はアルカリ金属、Ｍ２はアルカリ土類金属〕
【０００６】
　ペルフルオロ二官能酸の上記製造方法において、ペルフルオロ二官能酸金属塩〔式[III
]〕から直接にペルフルオロ二官能酸塩〔式[I][II]〕を製造しないのは、金属塩を有機カ
チオン塩にする反応は平衡反応であって有機カチオン塩の収率が低く、金属塩が残留しや
すいからである。金属塩が残留したペルフルオロ二官能酸塩をフォトレジスト材料として
使用すると、レジストを塗布して得る半導体材料に金属イオンが残留して悪影響を及ぼす
などの問題を招く。同様の理由によって、ペルフルオロ二官能酸の高純度誘導体を製造す
る場合もペルフルオロ二官能酸を原料として製造される。
【０００７】
　従来、ペルフルオロ二官能酸金属塩からペルフルオロ二官能酸を得る方法としては、Ｈ
型イオン交換樹脂にペルフルオロ二官能酸金属塩溶液を流してイオン交換により得る方法
（特許文献１：特開平２－２２３５７７号公報、例４）、原料のペルフルオロ二官能酸金
属塩を過剰の硫酸で酸性にした後にＭＴＢＥ（メチル－ｔ－ブチルエーテル）で抽出する
方法などが知られている（特許文献２：特開２００７－５０７５８０号公報、段落[0118]
～[0119]）。
【０００８】
　イオン交換樹脂を用いる方法（特許文献１）は、イオン交換樹脂を繰返し使用すること
ができるので経済的であるが、イオン交換樹脂を使用した後は再生する必要があり、時間
がかかる。また、イオン交換速度にばらつきがあるため流速を調整する必要があり、流速
が不適切であると、未交換のものが多くなる。さらに、原料の水溶液をイオン交換樹脂に
流す工程において、原料の水への溶解度が低い場合には溶出液中の大量の水を留去する必
要がある。
【０００９】
　また、酸を合成する場合、原料の金属塩に硫酸を加えて酸分解し、真空蒸留して目的物
を回収する方法が一般的であるが、二官能酸は沸点が高く低揮発性であるので、真空蒸留
によって回収するのは難しいと云う問題がある。
【００１０】
　さらに、二官能酸金属塩を過剰の硫酸で酸性にした後に生成した酸分解物（ペルフルオ
ロ二官能酸）をＭＴＢＥで抽出する方法（特許文献２）では、生成したペルフルオロ二官
能酸とＭＴＢＥとが副反応し、また抽出操作では酸分解物生成物が硫酸水溶液の層に残っ
てしまうため収率が低下し、さらにＭＴＢＥの層にも硫酸が溶解して混入するため目的物
のみを回収するのが難しいなどの問題がある。
【特許文献１】特開平２－２２３５７７号公報
【特許文献２】特開２００７－５０７５８０号公報
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【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　本発明は、従来の製造方法における上記問題を解決したものであり、副生する金属塩の
分離が容易であって、原料由来のアルカリ金属ないしアルカリ金属土類の含有量が少なく
、かつ酸が殆ど残留しないペルフルオロ二官能酸を安定に効率よく製造することができる
ペルフルオロ二官能酸の製造方法およびそのペルフルオロ二官能酸を提供することを目的
とする。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明によれば、以下の構成によって従来の問題を解決したペルフルオロ二官能酸とそ
の製造方法が提供される。
〔１〕アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１０００ppm以下であって、残留
酸が１００ppm以下であることを特徴とするペルフルオロ二官能酸。
〔２〕次式[１]に示すペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ金属塩、または次式[２]に
示すペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ土類金属塩を、有機溶媒の存在下、過剰の酸
と反応させ、副生する金属塩を分離して次式[３]に示すペルフルオロ二官能酸を製造する
ことを特徴するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
　　　　Ｍ１・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ１  …〔１〕
　　　　〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ２       …〔２〕
　　　　Ｈ・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｈ      …〔３〕
〔上記式[１][２][３]において、Ｒｆは炭素数２～１２のペルフルオロアルキル基、Ｘは
ＳＯ3またはＣＯ2、Ｍ１はアルカリ金属、Ｍ２はアルカリ土類金属〕
〔３〕上記[２]の製造方法であって、アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１
０００ppm以下であり、残留酸が１００ppm以下であるペルフルオロ二官能酸を製造する方
法。
〔４〕有機溶媒が、酸および生成するペルフルオロ二官能酸に対して安定であって、かつ
ペルフルオロ二官能酸より低い沸点を有する上記[２]または上記[３]に記載するペルフル
オロ二官能酸の製造方法。
〔５〕副生する金属塩が有機溶媒に対して溶解性が低く、かつ生成するペルフルオロ二官
能酸よりも低い沸点を有する酸から選ばれる少なくとも一種類または二種類以上の酸を用
いる上記[２]～上記[４]の何れかに記載するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
〔６〕反応に用いる酸および有機溶媒の沸点が何れも２００℃以下である上記[２]～上記
[５]の何れかに記載するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
〔７〕式[１][２][３]において、Ｒｆのペルフルオロアルキル基が、４～７個の炭素原子
のペルフルオロシクロアルキル基で置換されている化合物を用いる上記[２]～上記[６]の
何れかに記載するペルフルオロ二官能酸の製造方法。
【発明の効果】
【００１３】
　本発明は、アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１０００ppm以下であって
残留酸が１００ppm以下であるペルフルオロ二官能酸に関する。従来の製造方法ではこの
ような、原料由来のアルカリ金属ないしアルカリ金属土類の含有量が少なく、かつ酸が殆
ど残留しないペルフルオロ二官能酸を製造するのは難しい。
【００１４】
　本発明の製造方法は、原料のペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ金属塩またはアル
カリ土類金属塩を酸によって酸分解する際に、副生する金属塩が溶解し難い有機溶媒を反
応液に溶解、共存させることによって金属塩の溶解度を低下せしめ、反応液から金属塩を
析出分離することにより酸分解反応が促進され、効率よく目的のペルフルオロ二官能酸を
製造することができる。
【００１５】
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　従って、本発明の製造方法によれば、原料由来のアルカリ金属ないしアルカリ金属土類
の含有量が少なく、かつ酸が殆ど残留しないペルフルオロ二官能酸を製造することができ
る。具体的には、アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１０００ppm以下であ
って残留酸が１００ppm以下のペルフルオロ二官能酸製造することができる。
【００１６】
　また、本発明の製造方法では、好ましくは、反応に用いる酸として副生する金属塩が有
機溶媒に対して溶解性が低くなるものを用い、かつ酸および有機溶媒の沸点が生成するペ
ルフルオロ二官能酸より低いものを用い、例えば、酸および有機溶媒の沸点が２００℃以
下のものを用いることによって、副生する金属塩の分離、および酸の留去を容易に行うこ
とができるので、目的のペルフルオロ二官能酸の回収が容易であり、収率良く製造するこ
とができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１７】
　以下、本発明を実施形態に基づいて具体的に説明する。
本発明のペルフルオロ二官能酸は、アルカリ金属およびアルカリ土類金属の含有量が１０
００ppm以下であって残留酸が１００ppm以下である。このペルフルオロ二官能酸は以下に
示す本発明の方法によって製造することができる。
【００１８】
　本発明の製造方法は、次式[１]に示すペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ金属塩、
または次式[２]に示すペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ土類金属塩を原料とし、こ
れを有機溶媒の存在下、過剰の酸と反応させて酸分解し、副生する金属塩を分離し、次式
[３]に示すペルフルオロ二官能酸を製造することを特徴するペルフルオロ二官能酸の製造
方法である。
【００１９】
　　　　Ｍ１・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ１  …〔１〕
　　　　〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｍ２        …〔２〕
　　　　Ｈ・〔ＳＯ3・Ｒｆ・Ｘ〕・Ｈ      …〔３〕
上記式[１][２][３]において、Ｒｆは炭素数２～１２のペルフルオロアルキル基、ＸはＳ
Ｏ3またはＣＯ2、Ｍ１はアルカリ金属、Ｍ２はアルカリ土類金属である。
【００２０】
　原料として用いる式[１]のアルカリ金属塩、または式[２]のアルカリ土類金属塩は、例
えば、次式[４]に示すペルフルオロスルホン酸ハロゲン化物の無機アルカリによる加水分
解によって得ることができる。なお、次式[４]において、Ｒｆは上記と同じ、Ｙはハロゲ
ン、Ｘ’はＳＯ2またはＣＯ、Ｒはアルコキシまたはハロゲンである。
　　　　　Ｙ・〔ＳＯ2・Ｒｆ・Ｘ’〕・Ｒ  …〔４〕
【００２１】
　反応に用いる酸は、原料のペルフルオロ二官能酸金属塩（式[１][２]）を酸分解させる
ものであればよい。この酸は生成するペルフルオロ二官能酸よりも沸点が低いものを用い
るのが好ましい。低沸点の酸を用いることにより、酸分解反応後に蒸留を行って残留する
酸を留去することによって、生成したペルフルオロ二官能酸と未反応の酸とを容易に分離
することができる。
【００２２】
　具体的には、酸分解に用いる酸は、生成するペルフルオロ二官能酸に応じて選択すれば
よく、概ね２００℃以下、好ましくは１２０℃以下の沸点を有する無機酸が一般に好まし
い。例えば、塩酸、臭化水素酸、などを用いると良い。酸は一種類を用いてもよいし、複
数の酸を組み合わせて用いてもよい。
【００２３】
　酸分解に用いる酸は、過剰量を用いる。例えば、塩酸の場合、式[I][II]のペルフルオ
ロ二官能酸金属塩に対して２モル倍以上を用いる。使用量の上限は限定されないが、極端
に多量の酸を用いた場合、その分離のためにコストがかかるため、好ましくは、２～１０
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モル倍、より好ましくは２.５～５モル倍が適当である。
【００２４】
　原料のペルフルオロ二官能酸金属塩の酸分解は有機溶媒の共存下で行う。この有機溶媒
は、酸および生成するペルフルオロ二官能酸に対して安定であって、反応液への溶解度が
大きく、酸分解によって副生する金属塩が溶解し難いもの（金属塩の溶解度が低いもの）
が用いられる。このような有機溶媒を反応液に共存させることによって、反応の進行と共
に反応液から金属塩が析出分離し、それによって酸分解反応の進行を促進することができ
る。副生する金属塩は反応後に濾過等の方法で容易に除去することができる。
【００２５】
　また、ペルフルオロ二官能酸との分離を容易に行うため、使用する有機溶媒は生成する
ペルフルオロ二官能酸より沸点の低いものが好ましい。低沸点の有機溶媒を用いることに
より、酸分解反応後の蒸留によって、有機溶媒を蒸発させて、生成したペルフルオロ二官
能酸と容易に分離することができる。
【００２６】
　使用する有機溶媒は、具体的には、生成するペルフルオロ二官能酸に応じて選択すれば
よい。一般に、２００℃以下、好ましくは１２０℃以下の沸点を有する有機溶媒を用いれ
ばよい。例えば、メタノール（沸点：64.65℃）、エタノール（78.32℃）、1‐プロパノ
ール（97.15℃）、2‐プロパノール（82.4℃）、1‐ブタノール（117.25℃）などのアル
コール、ジエチルエーテル、ジイソプロピルエーテルなどのエーテルを用いると良い。有
機溶媒は一種類でもよく、複数の有機溶媒を組み合わせて用いてもよい。
【００２７】
　有機溶媒の使用量は、原料の使用量、酸分解に用いる酸の使用量、反応液への溶解度な
どにもよるが、通常、例えば、原料の使用量に対して１～２０倍量、好ましくは２～１０
倍量程度であればよく、あるいは酸の使用量に対して０.５～２０倍量、好ましくは１～
１０倍量程度であればよい。有機溶媒の量が過少では十分な効果が得られない。また、有
機溶媒の量が過剰であるとその分離にコストがかかる。
【００２８】
　反応後、副生した金属塩を濾過などによって除去し、濾液を蒸留して残留する酸および
有機溶媒を除去し、目的のペルフルオロ二官能酸を回収する。金属塩の濾別に際しては必
要に応じて冷却してもよい。必要に応じてさらに精製操作を行ってもよい。
【００２９】
　本発明の製造方法において、上記式[１][２][３]の化合物に含まれるＲｆのペルフルオ
ロアルキル基は、直鎖状でもよく、分岐状でもよく、脂環化合物でもよい。またＲｆのペ
ルフルオロアルキル基は、４～７個の炭素原子のペルフルオロシクロアルキル基で置換さ
れている化合物を用いても良い。
【００３０】
　本発明の製造方法は、イオン交換樹脂を用いる方法ではないので、樹脂の再生を行う必
要がなく、また樹脂を流れる流速を調整する必要がない。さらに、原料を水に完全に溶解
させる必要がないので、留去する溶媒の量が少ない。しかも、副生する金属塩が溶解し難
く、また有機溶媒と酸の沸点が生成するペルフルオロ二官能酸よりも低いので、残留する
有機溶媒と酸を容易に留去することができ、目的物であるペルフルオロ二官能酸のみを容
易に回収することができる。
【００３１】
　上記製造方法では、原料のペルフルオロ二官能酸化合物のアルカリ金属塩またはアルカ
リ土類金属塩を酸によって酸分解する際に、副生する金属塩が溶解し難い有機溶媒を反応
液に溶解、共存させることによって金属塩の溶解度を低下させ、金属塩を析出分離するの
で、原料由来のアルカリ金属ないしアルカリ金属土類の含有量が少ないペルフルオロ二官
能酸を得ることができる。
【００３２】
　また、有機溶媒および酸について、ペルフルオロ二官能酸よりも低い沸点を有し、好ま
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しくは沸点が２００℃以下の有機溶媒および酸を用いるので、これを留去し、酸の残留量
が極めて少ないペルフルオロ二官能酸を得ることができる。
【実施例】
【００３３】
　以下、実施例、比較例および参考例によって本発明を具体的に示す。なお、本発明はこ
れらの例に限定されない。また、以下の例において反応生成物の同定、水分含有量および
イオン濃度の分析は１Ｈ－ＮＭＲ、１９Ｆ―ＮＭＲ、カールフィッシャー法、原子吸光分
析法、イオンクロマトグラフィー法により行なった。
【００３４】
〔実施例１〕
ＨＯ3Ｓ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈの合成
フラスコ（容量２００ml）に、３６％塩酸５６ｇを入れ、原料のＫＯ3Ｓ（ＣＦ2）3ＳＯ3

Ｋを３０ｇ添加した。そこにジイソプロピルエーテル（ＩＰＥ）を７０ｇ添加し、４０℃
で２４時間撹拌した。室温まで冷却した後、析出した塩化カリウムを濾別し、過剰の塩酸
とＩＰＥを真空下で留去し、ＨＯ3Ｓ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈを２８ｇ得た。収率は９３.３％
であった。回収物のＫ濃度は６０２ppm、塩素イオンは１６ppmであった。中和滴定による
純度は７８％であり、水分分析の結果、５水和物であることを確認した。
【００３５】
〔実施例２〕
ＨＯＯＣ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈの合成
フラスコ（容量２００ml）に、ＫＯＯＣ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｋを３５ｇ、ＩＰＥを７０ｇ入
れ、３６％塩酸６０ｇを滴下し、室温下で３時間攪拌した後に、塩化カリウムを濾別した
。過剰の塩酸とＩＰＥを真空下で留去し、ＨＯＯＣ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈ を３０ｇ得た（収
率約８６％）。回収物のＫ濃度は９１７ppm、塩素イオンは７３ppmであった。中和滴定に
よる純度は８３％であり、水分分析の結果、３水和物であることを確認した。
【００３６】
〔実施例３〕
ＨＯ3Ｓ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈの合成
フラスコ（容量２００ml）に、４８％臭化水素酸４３ｇを入れ、ＮａＯ3Ｓ（ＣＦ2）3Ｓ
Ｏ3Ｎａを１５ｇ添加した。そこにエタノールを５０ｇ添加し、６０℃で１時間攪拌した
。室温まで冷却した後、臭化ナトリウムを濾別し、過剰の臭化水素酸とエタノールを真空
下で留去し、ＨＯ3Ｓ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈを１６ｇ得た（収率約８６％）。この回収物のＮ
ａ濃度は７５２ppm、臭素イオンは８５ppmであった。中和滴定による純度は７４％であり
、水分分析の結果、６水和物であることを確認した。
【００３７】
〔比較例１〕
ＭＴＢＥで抽出する方法
フラスコ（容量２００ml）に、ＫＯＯＣ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｋを３５ｇ、水を６５ｇ、９６
％硫酸２０ｇを入れ、室温下で３時間攪拌した後に、ＭＴＢＥを７０ｇ加え、抽出を行っ
た。抽出したＭＴＢＥ層から真空下でＭＴＢＥを留去し、回収物２３ｇを得た。回収物の
Ｋ濃度は９００ppm、硫酸イオンは７０００ppmであった。中和滴定による純度は８３％で
あり、水分分析の結果、３水和物であることを確認した。また、回収物は、ＨＯＯＣ（Ｃ
Ｆ2）3ＳＯ3Ｈ の他、ＭＴＢＥが一部分解したことに由来する副生成物Ｈ3ＣＯＯＣ（Ｃ
Ｆ2）3ＳＯ3Ｈが２０％含まれていた。
【００３８】
〔比較例２〕
イオン交換樹脂を用いた例
１Ｎの塩酸４００ｇをビーカーに入れ、イオン交換樹脂（オルガノ株式会社製アンバーラ
イトＩＲ１２０ＢＨ　ＡＧ）１００mlを添加し、一時間攪拌を行った。その後、樹脂をカ
ラムに移し、さらに４００ｇの１Ｎの塩酸を１Ｌ/Ｈｒの速度で通液した。さらに、１０
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００ｇのイオン交換水を通液し、イオン交換樹脂の前処理を行った。次に、ＫＯ3Ｓ（Ｃ
Ｆ2）3ＳＯ3Ｋ ３０ｇをイオン交換水１４５ｇに溶解させた水溶液を準備した。この水溶
液をイオン交換樹脂のカラムに１Ｌ／Ｈｒの速度で通液した。その後、８５ｇのイオン交
換水を通液し、反応液２６０ｇを得た。真空下で水を留去しＨＯ3Ｓ（ＣＦ2）3ＳＯ3Ｈ３
２ｇを得た。Ｋ濃度は４４００ppm、中和滴定による純度は７３％であった。
【００３９】
　本発明の製造方法によれば、種々のペルフルオロ二官能酸について、ペルフルオロ二官
能酸を高純度かつ高収率で効率的に得ることができるので、フォトレジスト材料、光重合
開始剤、医薬品などの原料や中間体に用いるペルフルオロ二官能酸の製造方法として有用
である。
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