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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　フッ素とヨウ素とを反応させて五フッ化ヨウ素を製造する方法であって、
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相に隣接する気相にフッ素を供給し、
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相は、フッ化水素を更に含み、
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相は、その全体の質量基準で１．０～２０質量％のフ
ッ化水素を含む
ことを特徴とする五フッ化ヨウ素の製造方法。
【請求項２】
　五フッ化ヨウ素の液相は、溶解しているヨウ素を含む溶液状態、または液相中に分散し
ているヨウ素を含むスラリー状態であることを特徴とする、請求項１に記載の五フッ化ヨ
ウ素の製造方法。
【請求項３】
　フッ素を気相に連続的に、供給することを特徴とする、請求項１または請求項２に記載
の五フッ化ヨウ素の製造方法。
【請求項４】
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相を反応器に連続的または間欠的に供給し、反応器か
らその中に存在する液相の一部分を連続的または間欠的に取り出すことを特徴とする、請
求項１～３のいずれかに記載の五フッ化ヨウ素の製造方法。
【請求項５】



(2) JP 4687792 B2 2011.5.25

10

20

30

40

50

　フッ化水素を気相に供給することによって液相がフッ化水素を含むことを特徴とする請
求項１～４のいずれかに記載の五フッ化ヨウ素の製造方法。
【請求項６】
　フッ化水素は、フッ素との混合ガスとして気相に供給することを特徴とする請求項５に
記載の五フッ化ヨウ素の製造方法。
【請求項７】
　気相に供給されたフッ素の転化率は、９０%以上であることを特徴とする請求項１～６
のいずれかに記載の五フッ化ヨウ素の製造方法。
【請求項８】
　フッ化水素を液相に供給することを特徴とする請求項１～７のいずれかに記載の五フッ
化ヨウ素の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ヨウ素とフッ素とを反応させることによって五フッ化ヨウ素（ＩＦ５）を製
造する方法に関する。五フッ化ヨウ素は、反応性に富むフッ素化剤または含フッ素化合物
の中間体製造の原料として有用である。
【背景技術】
【０００２】
　ヨウ素とフッ素との反応によって五フッ化ヨウ素を製造する方法としては、例えば、五
フッ化ヨウ素中に溶解させたヨウ素とフッ素との向流接触法(特許文献１参照)、溶融ヨウ
素またはスラリー状ヨウ素中へのフッ素のバブリング法(特許文献２および３参照)等があ
る。
【０００３】
　これらの方法では、フッ素は液相中に供給され、そのために希釈ガスとして使用してい
る窒素、未反応フッ素等によってヨウ素の昇華が促進され、その結果、反応器の出口配管
にヨウ素が固化・付着し、最終的には、配管が閉塞する危険性がある。また、それを回避
するため温度を上げて運転することは困難である。
【０００４】
　また、五フッ化ヨウ素の生成熱は９２０ｋJ／ｍｏｌと大きく、配管に固化・付着した
ヨウ素がフッ素と反応することによって局所的に温度が上昇する危険性もあり、安全性の
面からみて必ずしも工業的に有用な方法とはいえない。
【０００５】
　更に、フッ素とヨウ素は非常に反応性が高いため、溶融ヨウ素、スラリー状ヨウ素のよ
うな高濃度のヨウ素にフッ素を接触させると、これらが爆発的に反応する恐れがあり、そ
の結果、フッ素供給配管側へヨウ素が逆流する危険性もある。ヨウ素がフッ素配供給管側
へ逆流するとフッ素供給配管内でフッ素とヨウ素とが反応し、そこで、温度が局所的に、
また、急激に上昇し、配管、装置類を損傷する危険性がある。
【０００６】
　特に、反応器において反応熱の除去に一般的に使用される、間接的熱交換器（外側ジャ
ケット等）を用いた顕熱による反応熱除去では、有効に除熱可能な熱量が反応熱と比較し
て余りにも少ないため、反応温度の制御が困難であり、スケールアップした場合、反応の
暴走、さらには爆発の危険がある。
【０００７】
　別の製造方法として、溶融ヨウ素の上にフッ素ガスを通してこれらを反応させて五フッ
化ヨウ素とヨウ素とを含む蒸気混合物を生成させ、既に生成している液状の五フッ化ヨウ
素存在下で該蒸気混合物と新たなフッ素ガスとを反応させて更に五フッ化ヨウ素を生成さ
せる方法がある(特許文献４参照)。
【０００８】
　この方法ではヨウ素を液体状態に維持するために反応熱を利用できるという利点がある
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が、フッ素ガスは反応性に富むため、反応による激しい発熱による暴走反応、爆発の危険
を回避するに足る高度な反応制御技術が要求される。また、昇華性のあるヨウ素による配
管閉塞の危険が伴うため、必ずしも工業的に十分に満足しうる方法とは言えない。
【特許文献１】米国特許第３，３６７，７４５号公報
【特許文献２】特開昭５４－６５１９６号公報
【特許文献３】英国特許第１３２６１３０号公報
【特許文献４】特開昭５８－１４５６０２号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　本発明が解決しようとする課題は、上述の従来の五フッ化ヨウ素の製造方法の問題点を
可及的に回避して、フッ素とヨウ素との反応を穏やかに実施して、結果的に、より安全に
、また、より生産性に優れた五フッ化ヨウ素の製造方法を提供することである。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　発明者らが鋭意検討を重ねた結果、反応器において、ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素を液
相として存在させ、その液相に隣接する気相にフッ素を存在させる反応系を構成し、それ
を用いることによって、上記課題を解決できることを見出し、本発明の完成に至った。
【００１１】
　尚、フッ素の反応器への供給は、通常、連続的に実施するが、反応によって消費された
フッ素の量に対応する量だけフッ素を間欠的に供給してもよい。また、反応器に存在する
液相については、反応器にそのまま保持してもよく、あるいは反応によって消費されたヨ
ウ素の量に対応する量のヨウ素を、五フッ化ヨウ素との混合物として反応器に連続的また
は間欠的に供給してもよい。また、反応によって五フッ化ヨウ素が生成するので、生成し
た五フッ化ヨウ素の量に対応する量の五フッ化ヨウ素を反応器の液相から連続的または間
欠的に除去してもよい。
【００１２】
　上述のように液相と気相とが隣接する反応系を用いると、次のようにフッ素とヨウ素と
が接触して反応して五フッ化ヨウ素が生成する：
　（ａ）五フッ化ヨウ素液相中に存在していたヨウ素が液相から気相に移動して、気相に
存在しているフッ素と接触して反応する、気相反応；
　（ｂ）気相に存在していたフッ素が気相から液相としての五フッ化ヨウ素中に移動して
、五フッ化ヨウ素液相中に存在しているヨウ素と接触して反応する、液相反応；
　（ｃ）気相に存在しているフッ素が五フッ化ヨウ素液相中に存在しているヨウ素と接触
して反応する、気相と液相との界面での反応。
【００１３】
　尚、気相に存在していたフッ素が液相としての五フッ化ヨウ素中に移動するメカニズム
、五フッ化ヨウ素液相中に存在していたヨウ素が気相に移動するメカニズムは特に限定さ
れるものではなく、例えばフッ素またはヨウ素の拡散、蒸発、昇華等の結果として移動す
る。
【００１４】
　従って、本発明は、フッ素とヨウ素とを反応させて五フッ化ヨウ素を製造する方法を提
供し、この方法は、ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素液相に隣接する気相にフッ素を供給する
ことを特徴とする。このようにフッ素を供給すると、上述の反応（ａ）～（ｃ）の内、少
なくとも反応（ａ）によって、フッ素とヨウ素とが接触して反応し、五フッ化ヨウ素が生
成する。勿論、他の反応（ｂ）および／または（ｃ）も同時に起こってよい。
【００１５】
　尚、本明細書において、「気相」なる用語には、液相中に存在する気泡が含まれず、従
って、バブリングによって液相中にフッ素を供給することは、「気相にフッ素を供給する
」ことには相当しない。「気相にフッ素を供給する」とは、液相の上方にそれに隣接して
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存在する気相にフッ素を供給する、即ち、液相の上方の空間にフッ素を供給し、そのよう
に供給されたフッ素が（必要な場合には、後述の不活性ガスと一緒に）気相を構成するこ
とを意味する。
【００１６】
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相は、ヨウ素が溶解している溶液状態、または（液体
または固体の）ヨウ素が（好ましくは微細な液滴または粒子の形態で）中で分散している
スラリー状態である。即ち、ヨウ素は液体の五フッ化ヨウ素に溶解するので、五フッ化ヨ
ウ素中に飽和溶解度以下のヨウ素が存在する場合は、ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相
は溶液状態であり、飽和溶解度より多くのヨウ素が存在する場合は、溶解しているヨウ素
を含む五フッ化ヨウ素の溶液が液相として存在し、溶解しきれない（温度に応じて固体ま
たは液体の）ヨウ素がそのような溶液中に分散した状態となり、このような状態を、本明
細書ではスラリー状態と呼ぶ。本発明の製造方法では、ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液
相は、液体ヨウ素が分散しているスラリー状態であるのが特に好ましい。
【００１７】
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相が溶液状態である場合、飽和溶解度以下の量のヨウ
素を含み、ヨウ素の濃度は特に限定されるものではないが、液相全体の質量基準で、好ま
しくは０．６質量％以上、より好ましくはその液相温度での飽和溶解度のヨウ素、例えば
４５℃では１．０質量％のヨウ素を含む。
【００１８】
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の液相がスラリー状態である場合、飽和溶解度より多くの
量のヨウ素を含み、ヨウ素の含量は特に限定されるものではないが、液相全体（分散して
いるヨウ素も含む）の質量基準で、好ましくは１０～４０質量％、より好ましくは２０～
４０質量％、例えば３０～４０質量％のヨウ素を含む。
【発明の効果】
【００１９】
　本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法によれば、フッ素を気相に供給することによって、
気相に供給されたフッ素は優先的に気相部に存在するヨウ素と反応し（即ち、反応（ａ）
が起こり）、残余のフッ素が気相中に存在する場合には、そのフッ素が液相に近づき、あ
るいは液相内に進入し、液相としての五フッ化ヨウ素中に存在している、溶解ヨウ素およ
び／または分散ヨウ素と反応する、即ち、界面および／または液相中にて反応する（即ち
、反応（ｂ）および／または（ｃ）が起こる）。このように反応することによって、反応
器から気体を排出する配管へと未反応のヨウ素が流出するのが抑制され、ヨウ素が配管内
で固化・付着する危険性が減少する。
【００２０】
　また、気相にフッ素を供給するため、従来公知の五フッ化ヨウ素の製造方法では生じる
可能性があった、フッ素供給配管へのヨウ素の逆流、およびそれに付随する問題点も避け
ることができる。尚、本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法では、気相に供給されたフッ素
の転化率は、操作条件によって変わり得る。本発明の製造方法は、操作条件（例えば反応
圧力、反応温度、供給フッ素量、必要に応じて実施する撹拌の程度、後述するように共存
するフッ化水素の量等）を適当に選択することによって、フッ素の転化率が一般的には７
５％以上となるように、好ましくは８５%以上となるように、より好ましくは９０%以上と
なるように、特に好ましくは９５％以上、例えば９８％またはそれ以上となるように操作
する。
【図面の簡単な説明】
【００２１】
【図１】図１は、本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法の一例を模式的に示すフローシート
である。
【符号の説明】
【００２２】
　１０…反応器、１２…液相、１４…気相、１６…界面、１８…ポンプ、２０…混合槽、
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２２…撹拌機、２４…ポンプ、２６…気体排出配管、２８…冷却器、３０…撹拌機。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２３】
　本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法の１つの態様では、ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素を
液相として反応器に存在させておき、その液相に隣接する気相にフッ素を、好ましくは連
続的に、供給して、ヨウ素とフッ素とを反応させる。この液相中にはフッ素を直接的に供
給しない。
【００２４】
　尚、反応器に一旦フッ素を供給した後で、フッ素を更に供給しなくてもよいが、一般的
には、フッ素を連続的または間欠的に供給するのが好ましい。液相については、一旦反応
器に液相を存在させた後で、その後、液相を構成するヨウ素を含む五フッ化ヨウ素を供給
しなくてもよい。別の態様では、液相を構成するヨウ素を含む五フッ化ヨウ素を連続的ま
たは間欠的に反応器に供給してもよい。
【００２５】
　すなわち、本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法を、１つの態様では、フッ素の供給およ
び液相を構成するヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の供給の双方についてバッチ式で実施して
よく、別の態様では、フッ素の供給については連続式で実施し、液相を構成するヨウ素を
含む五フッ化ヨウ素の供給についてはバッチ式で実施してよく（いわゆるセミバッチ式）
、更に別の態様では、フッ素の供給および液相を構成するヨウ素を含む五フッ化ヨウ素の
供給の双方について連続式で実施してよい。
【００２６】
　本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法の他の１つの態様では、混合槽において媒体として
の五フッ化ヨウ素と固体ヨウ素とを混合して、五フッ化ヨウ素およびヨウ素を含む混合物
を予め調製し、調製した該混合物を反応器に液相として供給して用いる。尚、混合槽の五
フッ化ヨウ素は反応の場を提供するため、この意味で媒体と呼ぶことができる。この場合
、混合と反応とが別の工程で実施されるので、反応器へのヨウ素の直接添加を避けること
ができる。その結果、高濃度のヨウ素とフッ素が直接接触する可能性が大幅に減り、安全
性が一層向上する。この混合のために、混合槽に撹拌機を設けることが好ましい。
【００２７】
　この態様では、本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法は、
　１）混合槽において、媒体としての五フッ化ヨウ素と固体ヨウ素を混合して、五フッ化
ヨウ素およびヨウ素を含む混合物を調製する工程、
　２）前記混合物を反応器に液相として供給する工程、
　３）反応器の該液相に隣接する気相にフッ素を供給する工程（この工程では、供給した
フッ素が液相中のヨウ素と反応して五フッ化ヨウ素を生成する）、
　４）反応器から液相を取り出す工程（この工程では、反応の結果、液相中のヨウ素の量
は減少している）、および
　５）取り出した液相から五フッ化ヨウ素を得る工程
を含んで成る。尚、上記工程を連続的に実施して五フッ化ヨウ素を定常的に製造する場合
、反応器に五フッ化ヨウ素が生成する量に対応して、混合槽にヨウ素を加え、生成した五
フッ化ヨウ素の量に対応する量の五フッ化ヨウ素を反応器から取り出し、液相から除去し
てよい。
【００２８】
　尚、この態様において、調製した混合物の反応器への供給を連続的に実施してよく、こ
の場合、反応器の液面を一定に保持するように反応器の液相を連続的に抜き出すのが好ま
しく、抜き出した液相は、例えば混合槽に戻してよい。このようにすると、液相が反応器
と混合槽との間で循環することになる。この循環の間、反応によって消費されるヨウ素の
量に対応する量のヨウ素を混合槽に加えてよく、また、反応によって生成する五フッ化ヨ
ウ素の量に対応する量の五フッ化ヨウ素を混合槽（あるいは直接反応器の液相）から取り
出してよい。このように液相を循環すると、循環流による混合作用によって混合槽および
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／または反応器の内容物の濃度分布または分散状態の均一性が改善される。特に、反応器
では、液相内の成分の濃度分布状態、あるいはヨウ素の分散状態がより均一化されるとい
う利点がある。
【００２９】
　尚、反応器から取り出した液相から五フッ化ヨウ素を得る工程は、いずれの適当な方法
で実施してもよい。例えば、常圧下で精留することによって実施できる。
【００３０】
　更に別の態様では、反応器の底部にヨウ素の相を存在させ、その上に五フッ化ヨウ素相
を存在させておく。この場合、ヨウ素が五フッ化ヨウ素相に拡散して移動するので、五フ
ッ化ヨウ素相は、ヨウ素を含む溶液状態となる。これは、本発明のヨウ素を含む五フッ化
ヨウ素の液相として使用できる。底部に存在するヨウ素の相は、固体ヨウ素であってもよ
いが、五フッ化ヨウ素相へのヨウ素の拡散が促進されるので、溶融したヨウ素、即ち、液
体ヨウ素の相であるのが好ましい。
【００３１】
　本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法の別の態様では、フッ素を供給する気相に隣接する
液相を構成する五フッ化ヨウ素は、更にフッ化水素を含んでよい。五フッ化ヨウ素がフッ
化水素を含むことによって、液相に溶解するヨウ素の量を増やすことができ、反応がより
効率的に進む。
【００３２】
　本発明の製造方法において、液相についてバッチ式を採用する場合、反応が進むにつれ
て、液相中の五フッ化ヨウ素の量が増加するので、フッ化水素を途中で追加しない場合に
は、液相中のフッ化水素の濃度が徐々に減少する。この減少を考慮しても、反応期間中の
反応器の液相に含まれるフッ化水素の濃度は、液相の全量基準（即ち、ＩＦ５、ＨＦおよ
びＩ２の総量基準、但し、分散しているヨウ素が存在する場合は、そのヨウ素の量も含め
る）で例えば１．０～５０．０質量％、特には２．０～２０．０質量％となるように維持
するのが好ましい。さらには５～１５重量％となるようにするのが一層好ましい。フッ化
水素の濃度が１０質量％を超えるとヨウ素溶解度は緩やかに低下する。よって、フッ化水
素濃度を１０質量％前後に保つことが反応器が有効に使え、特に好ましいことになる。尚
、定常状態で製造方法を実施する場合には、フッ化水素の濃度は実質的に一定になるが、
その場合であっても、反応器の液相に含まれるフッ化水素は、上述の範囲であるのが好ま
しい。
【００３３】
　液相を構成する五フッ化ヨウ素が更にフッ化水素を含む場合、フッ化水素を気相に供給
することによってフッ化水素が含まれるようにしてよい。別の態様では、フッ化水素を直
接液相に供給してもよく、更に別の態様では、気相と液相の双方にフッ化水素を供給して
よい。
【００３４】
　フッ化水素を気相に供給する場合、フッ化水素は、フッ素との混合ガスとして気相に供
給してよく、気相に供給されたフッ化水素が液相に溶解できる。この場合、混合ガスの組
成は特に限定されないが、その全体の質量基準で１．０～１０質量％のフッ化水素を含む
のが好ましい。
【００３５】
　尚、フッ素とヨウ素とを反応させる条件は、特に限定されるものではなく、この反応に
常套的に採用されている条件を本発明の製造方法においても採用できる。具体的には、温
度条件としては、液相中に分散するヨウ素が固体または液体として存在できる温度、例え
ば１０℃～５０℃であり、この温度範囲より低い温度では、五フッ化ヨウ素の凝固という
可能性があり、また、この温度範囲より高い温度では、ヨウ素の昇華促進による配管詰ま
りという可能性がある。好ましい温度範囲は２０℃～４０℃、より好ましい温度範囲は２
５℃～３５℃である。反応圧力についても特に限定されるものではなく、反応器内におい
て、五フッ化ヨウ素が液相として存在できる圧力であればよい。例えば０～０．1ｍ・Ｐ
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ｓ（ゲージ圧）の圧力で実施でき、通常、大気圧下で実施してよい。
【００３６】
　本発明の製造方法において用いる反応器についても、先と同様に、この反応に常套的に
採用されている装置を本発明の製造方法においても使用できる。通常、一般的に用いられ
る槽型の反応器、凝縮器付き反応器等を使用してよい。尚、反応器はその液相の混合を促
進する撹拌装置を有するのが好ましい。撹拌装置として撹拌機は、特に液相がスラリー状
態である場合には、スラリーの分散状態を安定的に維持できるので、有用である。
【００３７】
　本発明の製造方法において気相へ供給するフッ素は、反応に対して不活性であるガスに
よって希釈した状態で供給するのが好ましい。通常、窒素、ヘリウム、アルゴン、四フッ
化炭素、六フッ化イオウ、パーフロロエタン等によって希釈する。希釈倍率は、特に限定
されるものではないが、例えば、気相に供給するガスの全量基準でフッ素の体積％が１０
～９５％となるように希釈する。この範囲より小さい場合には、反応器出口配管への五フ
ッ化ヨウ素やヨウ素の流出やフッ素転化率の低下による生産性の低下という可能性があり
、また、この範囲より大きい場合には、ヨウ素、五フッ化ヨウ素のフッ素供給配管への逆
流という可能性がある。好ましい態様では、供給する気体に含まれるフッ素の体積％が２
０～９０％であり、より好ましい態様では、供給する気体に含まれるフッ素の体積％が３
０～９０％、特に５０～９０％である。
【００３８】
　別の態様では、フッ素と不活性ガスとを別々に反応器に供給して、反応器の気相におい
てフッ素が希釈されるようにしてもよい。この場合も、供給するフッ素と不活性ガスとの
総量に対して、フッ素の割合が上記範囲となるように供給するのが好ましい。
【００３９】
　次に、本発明の五フッ化ヨウ素の製造方法の一例を模式的に示す、図１のフローシート
を参照して、本発明の製造方法を更に詳細に説明する。本発明の製造方法は、反応器１０
にヨウ素を含む五フッ化ヨウ素を液相１２として存在させ、液相１２の上方に位置する気
相１４にフッ素、好ましくは図示するように窒素によって希釈されたフッ素を供給する。
液相１２は、上述のように溶液状態であっても、スラリー状態であってもよい。
【００４０】
　気相１４に供給されたフッ素は、主として気相中に存在するヨウ素と反応し、また、一
部のフッ素は液相１２中に移動して、そこに存在するヨウ素と反応し得る。加えて、気相
のフッ素と液相のヨウ素とが気液界面１６でも反応し得る。
【００４１】
　ヨウ素を含む五フッ化ヨウ素は、例えば混合槽２０にて調製してよい。混合槽２０に五
フッ化ヨウ素およびヨウ素を加え、撹拌機２２を用いて撹拌しながらこれらを混合する。
得られた混合物をポンプ２４によって反応器１０に供給する。反応に先立って、このよう
に予め調製した混合物を反応器１０に液相として供給し、その後、反応器１０に混合物を
供給しなくてもよい。この場合、フッ素を連続的に気相に供給しているので、セミバッチ
方式で五フッ化ヨウ素を製造することになる。フッ素を気相に供給しない場合には、バッ
チ方式で五フッ化ヨウ素を製造することになる。
【００４２】
　他の態様では、混合物を連続的または間欠的に反応器１０に供給し、反応器１０から液
相の一部分をポンプ１８によって抜き出して直接系外に取り出してよい。別の態様では、
液相の一部分を混合槽に戻して、混合槽から液相を抜き出して系外に取り出してよい。こ
れらの場合では、連続式で五フッ化ヨウ素を製造することになる。この場合、反応系に含
まれる五フッ化ヨウ素が漸次的に増加するので、生成した五フッ化ヨウ素を反応系から回
収するのが好ましい。また、生成した五フッ化ヨウ素に対応する量のヨウ素を混合槽に供
給するのが好ましい。このような五フッ化ヨウ素の回収についてはいずれの適当な方法で
実施してもよい。例えば、反応器または混合槽からオーバーフローによりヨウ素、フッ化
水素および五フッ化ヨウ素を含む混合液を抜き出した後、蒸留して五フッ化ヨウ素を分離
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回収する方法を採用できる。
【００４３】
　１つの態様では、抜き出した液相を、混合槽２０に供給してよく、この場合、液相が反
応器１０と混合槽２０との間で循環する。反応が進むと、液相中の五フッ化ヨウ素の量が
増えるので、その場合、例えば混合槽からその内容物の一部分を取り出し、その一部分か
ら五フッ化ヨウ素を回収してよい。また、ヨウ素が、反応によって消費されるので、ヨウ
素を混合槽２０に追加し、そこで調製される混合物を反応器に供給してよい。
【００４４】
　図示した態様では、供給すべきフッ素は、窒素によって希釈された状態で気相に供給さ
れる。反応器において、フッ素はできる限り、ヨウ素と反応するのが好ましく、実質的に
、供給したフッ素の少なくとも８０％、好ましくは少なくとも９０％、より好ましくは少
なくとも９５％、例えば少なくとも９８％がヨウ素と反応する。未反応のフッ素（通常、
少量）および窒素は、気体排出配管２６を経て反応器１０から排出される。尚、配管２６
には、同伴される五フッ化ヨウ素を回収するために冷却器２８が設けられている。尚、必
要に応じて、反応器１０にも撹拌機３０を設けてよく、通常、設けるのが好ましい。
【実施例１】
【００４５】
　内容積１５０ｍｌのフッ素樹脂（ＰＦＡ）製の反応器にヨウ素４０ｇ、五フッ化ヨウ素
２２３ｇを入れ撹拌しスラリー状態の液相を調製した。反応器内の気相部にフッ素５０Ｎ
ｃｃ／ｍｉｎ、窒素５０Ｎｃｃ／ｍｉｎの混合ガスを供給し、反応器を氷浴で冷却して内
温を３０～５０℃に保持しながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。６時間反応させたが
、ヨウ素のフッ素／窒素配管への逆流は認められず、円滑に反応は進んだ。反応器から排
出される非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析したところ、フッ素ガスの転化率は９
８ｍｏｌ％であった。反応器内の液相は、実質的に五フッ化ヨウ素からなり、ヨウ素は無
くなっていた。
【比較例１】
【００４６】
　実施例１と同様に、内容積１５０ｍｌのフッ素樹脂製の反応器にスラリー状態の液相を
調製した。反応器内の液相部にフッ素５０Ｎｃｃ／ｍｉｎ、窒素５０Ｎｃｃ／ｍｉｎの混
合ガスを供給し、氷浴で反応器を冷却して内温を３０～５０℃に保持しながらフッ素とヨ
ウ素の反応を開始した。４分後、液相中のヨウ素がフッ素／窒素配管(フッ素樹脂製)に逆
流し、配管内でフッ素と反応した。反応熱のために、配管は５００℃以上となり、溶融・
破裂し、フッ素、ヨウ素および五フッ化ヨウ素が漏洩したために反応を停止した。
【実施例２】
【００４７】
　内容積２００ｍｌの金属製（ＳＵＳ３１６）オートクレーブにヨウ素７５ｇ、五フッ化
ヨウ素３００ｇを入れて撹拌し、スラリー状態の液相を調製した。撹拌回転数は５００ｒ
ｐｍとし、オートクレーブ内の気相部にフッ素９０Ｎｍｌ／ｍｉｎ、窒素１０Ｎｍｌ／ｍ
ｉｎの混合ガスを供給し、氷浴でオートクレーブを冷却して内温を３０～５０℃に保持し
ながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。７時間反応させたが、ヨウ素のフッ素／窒素配
管への逆流もなく円滑に反応した。反応器に残った液相を回収したところ、反応器内のヨ
ウ素は全て消費されて無くなっており、無色透明の液であった。この液を１９Ｆ－ＮＭＲ
で分析したところ、五フッ化ヨウ素が１００ｍｏｌ％であった。オートクレーブから排出
される非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析したところ、フッ素の転化率は常時９８
%以上であった。反応後オートクレーブ上蓋内面、出口配管に固体ヨウ素の付着はみられ
なかった。
【実施例３】
【００４８】
　実施例２と同様に、内容積２００ｍｌの金属製（ＳＵＳ３１６）オートクレーブにスラ
リー状態の液相を調製した。撹拌回転数は５００ｒｐｍとし、オートクレーブ内の気相部
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にフッ素１８０Ｎｃｃ／ｍｉｎ、窒素２０Ｎｃｃ／ｍｉｎの混合ガスを供給し、氷浴でオ
ートクレーブを冷却して内温を３０～５０℃に保持しながらフッ素とヨウ素の反応を開始
した。３時間反応させたが、ヨウ素のフッ素／窒素配管への逆流もなく円滑に反応し、オ
ートクレーブから排出される非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析したところ、フッ
素の転化率は常時９８%以上であった。仕込んだヨウ素は完全には消費されておらず、反
応後もオートクレーブ中にヨウ素は残っていたが、オートクレーブ上蓋内面、出口配管に
固体ヨウ素の付着はみられなかった。
【実施例４】
【００４９】
　内容積５００ｍｌの冷却管付きの金属製（ＳＵＳ３１６）オートクレーブにヨウ素１５
０ｇ、五フッ化ヨウ素３００ｇを入れて撹拌し、スラリー状態の液相を調製した。冷却管
は２０℃に冷却した。撹拌回転数は５００ｒｐｍとし、オートクレーブ内の気相部にフッ
素４５０Ｎｃｃ／ｍｉｎ、窒素５０Ｎｃｃ／ｍｉｎの混合ガスを供給し、氷浴でオートク
レーブを冷却して内温を３０～５０℃に保持しながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。
３時間反応させたが、ヨウ素のフッ素／窒素配管への逆流もなく円滑に反応し、オートク
レーブから排出される非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析したところ、フッ素の転
化率は常時９８%以上であった。仕込んだヨウ素は完全には消費されておらず、反応後も
オートクレーブ中にヨウ素は残っていたが、オートクレーブ上蓋内面、冷却管、出口配管
に固体ヨウ素の付着はみられなかった。
【比較例２】
【００５０】
　実施例４と同様に、内容積５００ｍｌの冷却管付きの金属製（ＳＵＳ３１６）オートク
レーブにスラリー状態の液相を調製した。冷却管は２０℃に冷却した。撹拌回転数は５０
０ｒｐｍとし、オートクレーブ内の液相部にフッ素４５０Ｎｃｃ／ｍｉｎ、窒素５０Ｎｃ
ｃ／ｍｉｎの混合ガスを供給し、氷浴でオートクレーブを冷却し内温を３０～５０℃に保
持しながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。３時間反応させたが、オートクレーブから
排出される非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析したところ、フッ素の転化率は常時
９８%以上であった。仕込んだヨウ素は完全には消費されておらず、反応後もオートクレ
ーブ中にヨウ素は残っており、オートクレーブ上蓋内面、冷却管、出口配管を目視観察し
たところ固体ヨウ素付着が冷却管、出口配管には認められた。
【実施例５】
【００５１】
　内容積２００ｍｌの金属製（ＳＵＳ３１６）オートクレーブにヨウ素７５ｇ、五フッ化
ヨウ素３００ｇを入れて撹拌し、スラリー状態の液相を調製した。撹拌回転数は３００ｒ
ｐｍとし、オートクレーブ内の気相部にフッ素１５０Ｎｍｌ／ｍｉｎ、窒素５０Ｎｍｌ／
ｍｉｎの混合ガスを供給し、氷浴でオートクレーブを冷却して内温を３０～５０℃に保持
しながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。ヨウ素のフッ素／窒素配管への逆流もなく円
滑に反応した。オートクレーブから排出される非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析
したところ、フッ素の転化率は平均６９．６％であった。反応後オートクレーブ上蓋内面
、出口配管に固体ヨウ素の付着は認められなかった。
【実施例６】
【００５２】
　内容積２００ｍｌの金属製（ＳＵＳ３１６）オートクレーブにヨウ素７５ｇ、五フッ化
ヨウ素３００ｇ、フッ化水素１４ｇを入れて撹拌し、スラリー状態の液相を調製した。撹
拌回転数は３００ｒｐｍとし、オートクレーブ内の気相部にフッ素１５０Ｎｍｌ／ｍｉｎ
、窒素２５Ｎｍｌ／ｍｉｎ、フッ化水素２５Ｎｍｌ／ｍｉｎを供給し、氷浴でオートクレ
ーブを冷却して内温を３０～５０℃に保持しながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。ヨ
ウ素のフッ素／窒素配管への逆流もなく円滑に反応した。オートクレーブから排出される
非凝縮ガスを紫外－可視分光光度計で分析したところ、フッ素の転化率は平均８４．７％
であった。反応後オートクレーブ上蓋内面、出口配管に固体ヨウ素の付着は認められなか
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【実施例７】
【００５３】
　実施例４と同様に、内容積５００ｍｌの冷却管付きの金属製（ＳＵＳ３１６）オートク
レーブにスラリー状態の液相を調製した。冷却管は２０℃に冷却した。撹拌回転数は５０
０ｒｐｍとし、オートクレーブ内の気相部にフッ素６７０Ｎｃｃ／ｍｉｎ、窒素８０Ｎｃ
ｃ／ｍｉｎの混合ガスを供給し、氷浴でオートクレーブを冷却し内温を３０～５０℃に保
持しながらフッ素とヨウ素の反応を開始した。
【００５４】
　オートクレーブの気相出口のフッ素濃度を１５分ごとに測定してフッ素の転化率を求め
、また、オートクレーブ中の液相のＩＦ５／Ｉ２比（モル比）を測定したところ、表１の
結果を得た。尚、ヨウ素のフッ素／窒素配管への逆流もなく円滑に反応が進み、仕込んだ
ヨウ素は完全には消費されておらず、反応後もオートクレーブ中にヨウ素は残っていたが
、オートクレーブ上蓋内面、冷却管、出口配管に固体ヨウ素の付着は認められなかった。
【００５５】
【表１】

【００５６】
　表１の結果から分かるように、反応開始から時間が経過するにつれてフッ素の転化率が
減少し、フッ素とヨウ素が反応して五フッ化ヨウ素が生成した結果、オートクレーブ内の
液相のＩＦ５／Ｉ２比が増加した。
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