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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　極性溶媒中で一般式（Ｉ）
　　ＣＦmＸnＣＨ2Ｃｌ　　（Ｉ）
（ただし式中、ｍは１ないし３の整数であり、ｎは３－ｍを示し、Ｘはｎが１のときはＣ
ｌまたはＨを、ｎが２のときはＣｌおよび／またはＨを表す）
で表わされる弗化塩化エタンと金属沃化物を反応させることを特徴とする一般式（II）
　　ＣＦmＸnＣＨ2Ｉ　　（II）
（ただし式中、Ｘ、ｍおよびｎは前記定義に同じ）
で表わされる弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項２】
　一般式（Ｉ）で表される弗化塩化エタンが２－モノフルオロ－１－クロロエタンであり
、一般式（II）で表される弗化沃化エタンが２－モノフルオロ－１－ヨードエタンである
請求項１に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項３】
　一般式（Ｉ）で表される弗化塩化エタンが２，２－ジフルオロ－１－クロロエタンであ
り、一般式（II）で表される弗化沃化エタンが２，２－ジフルオロ－１－ヨードエタンで
ある請求項１に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項４】
　一般式（Ｉ）で表される弗化塩化エタンが２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタ
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ンであり、一般式（II）で表される弗化沃化エタンが２，２，２－トリフルオロ－１－ヨ
ードエタンである請求項１に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項５】
　金属沃化物がアルカリ金属および／またはアルカリ土類金属の沃化物である請求項１に
記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項６】
　金属沃化物が沃化ナトリウムおよび／または沃化カリウムである請求項１に記載の弗化
沃化エタンの製造方法。
【請求項７】
　８０～２５０℃の温度範囲で反応を行う請求項１に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項８】
　１００～２００℃の温度範囲で反応を行う請求項１または請求項７に記載の弗化沃化エ
タンの製造方法。
【請求項９】
　極性溶媒がケトン類、スルホキシド類、ニトリル類、エーテル類、エステル類およびア
ミド類から選ばれた少なくとも１種以上である請求項１に記載の弗化沃化エタンの製造方
法。
【請求項１０】
　ケトン類がアセトン、２－ブタノンおよび４－メチル－２－ペンタノンから選ばれる少
なくとも１種以上である請求項９に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項１１】
　スルホキシド類がスルホランおよび／またはジメチルスルホキシドである請求項９に記
載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項１２】
　ニトリル類がアセトニトリルである請求項９記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項１３】
　エーテル類がジグライムである請求項９に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項１４】
　エステル類がγ－ブチロラクトンである請求項９に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項１５】
　アミド類がＮ－メチルピロリドン、１，３－ジメチル－２－イミダゾリジノン、Ｎ，Ｎ
－ジメチルアセトアミド、テトラメチル尿素から選ばれた少なくとも１種である請求項９
に記載の弗化沃化エタンの製造方法。
【請求項１６】
　アセトン中で２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタンと金属沃化物を反応させて
、２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを製造した後、２，２，２－トリフルオ
ロ－１－ヨードエタンとアセトンの共沸組成物を取り出し、該共沸組成物に水を加え、粗
２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン相とアセトン－水相に分離した後、粗２，
２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを蒸留することを特徴とする高純度２，２，２
－トリフルオロ－１－ヨードエタンの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は、２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン等の弗化沃化エタンの製造方法
に関する。さらに詳しくは弗化塩化エタンと金属沃化物を極性溶媒中で反応させ、対応す
る弗化沃化エタンを製造する方法に関するものである。
【０００２】
本発明における弗化沃化エタンは、そのものが医薬、農薬中間体として利用されるだけで
なく、水酸基やアミノ基などのさまざまな官能基を有する有機化合物の弗化エチル化剤と
して極めて有用な化合物である。
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【０００３】
【従来の技術】
従来弗化沃化エタンの製造方法として、いくつかの方法が公知である。例えば、R.S.Tips
onらおよびG.V.D.Tiersらは２，２，２－トリフルオロエタノールをトシル化した後、沃
化ナトリウムを反応させ２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを得る方法を開示
している（Journal of the American Chemical Society, 75, 5978(1953)）。またL.C.Kr
oghらは同様の方法で２，２，２－トリフルオロエタノールをホスホニウム化し、沃化ナ
トリウムと反応させる方法を開示している（Ｔhe Journal of Organic Chemistry, 19, 1
124(1954)）。
【０００４】
L.C.Kroghら、およびH.Gilmanらは２，２，２－トリフルオロエチルアミンをジアゾニウ
ム化し、沃素、または沃化水素と反応させ、２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタ
ンを得る方法を開示している（The Journal of Organic Chemistry, 19, 1124(1954)、Jo
urnal of the American Chemical Society, 65, 2037(1943)）。
【０００５】
しかしながら出発原料の２，２，２－トリフルオロエタノールや２，２，２－トリフルオ
ロエチルアミンは一般に高価であり、これらの方法は工業的な製造方法とは成り難い。
【０００６】
R.D.ChambersらおよびR.N.Haszeldineらは、弗化ビニリデンを原料とし、これに弗化沃素
を付加する２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンの製造方法を開示している（Jo
urnal of Chemical Society, 3379(1961)、Journal of Chemical Society, 923(1954)）
。この方法は原料の弗化ビニリデンが重合反応を起こし易く、安全上の問題から運搬が困
難であり、入手が難しいばかりでなく、弗化沃素が必要である。通常、弗化沃素は弗素と
沃素を反応させて製造する。このため弗素の発生設備が必要となり、特別な設備と技術が
必要である。さらに弗化沃素は腐食性が強く、特殊な耐食性材料を用いなければならない
。よって、この方法も工業的に経済性に優れた合理的な製造方法とは成り難い。
【０００７】
一方、E.T.McBeeら、J.Hineら、およびF.W.Hoffmannらは２，２，２－トリフルオロ－１
－ブロモエタンや２－フルオロ－１－ブロモエタンと沃化カリウムまたは沃化ナトリウム
を反応させて、対応する弗化沃化エタンを得る製造方法を開示している（Journal of the
 American Chemical Society, 84, 3157(1962)、The Journal of Organic Chemistry, 23
, 1550(1958)、The Journal of Organic Chemistry, 14, 104(1949)）。これらの製造方
法では弗化臭化エタンが原料として使用される。原料となるこれらの弗化臭化エタンは、
例えば対応する弗化エタンを臭素化して製造する必要があり、製造プロセスが長くなり、
高価であるうえ、さらに工業的原料として一般に入手が困難である。
【０００８】
【発明が解決しようとする課題】
従来の弗化沃化エタンの製造方法は、原料が高価であるとか、原料の輸送に安全上の問題
があって、入手が困難であるとか、弗素を発生させる特別な設備が必要であるとか、また
プロセスが長くなるといった問題が有り、いずれも弗化沃化エタンの工業的製造方法とし
ては不適当なものであった。
【０００９】
本発明が解決しようとする課題は、原料の入手が容易かつ安価で、簡便な製造プロセスに
より得ることができる弗化沃化エタンの製造方法を提供することである。
【００１０】
【課題を解決するための手段】
本発明者らは、上記課題を解決すべく、安価で工業的に入手が容易な弗化塩化エタンと金
属沃化物を用いて直接弗化沃化エタンを製造する方法を鋭意検討し、本発明を完成するに
至った。
【００１１】
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　すなわち、本発明は極性溶媒中で一般式（Ｉ）
　　ＣＦmＸnＣＨ2Ｃｌ　　（Ｉ）
（ただし式中、ｍは１ないし３の整数であり、ｎは３－ｍを示し、Ｘはｎが１のときはＣ
ｌまたはＨを、ｎが２のときはＣｌおよび／またはＨを表す）
で表わされる弗化塩化エタンと金属沃化物を反応させることを特徴とする一般式（II）
　　ＣＦmＸnＣＨ2Ｉ　　（II）
（ただし式中、Ｘ、ｍおよびｎは前記定義に同じ）
で表わされる弗化沃化エタンの製造方法、
　および、アセトン中で２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタンと金属沃化物を反
応させて、２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを製造した後、２，２，２－ト
リフルオロ－１－ヨードエタンとアセトンの共沸組成物を取り出し、該共沸組成物に水を
加え、粗２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン相とアセトン－水相に分離した後
、粗２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを蒸留することを特徴とする高純度２
，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンの製造方法に関するものである。
【００１２】
【発明の実施の形態】
以下、本発明を詳細に説明する。
【００１３】
本発明の製造方法において原料として用いられる化合物は前記一般式（Ｉ）で表される弗
化塩化エタンである。前記一般式（Ｉ）で表される弗化塩化エタンは、２－フルオロ－１
－クロロエタン、２，２－ジフルオロ－１－クロロエタン、２，２，２－トリフルオロ－
１－クロロエタン、２－フルオロ－１，２，２－トリクロロエタンおよび２，２－ジフル
オロ－１，２－ジクロロエタンが挙げられる。本発明の原料化合物となる前記一般式（Ｉ
）で表される化合物は対応する例えばジクロロエタン、塩化ビニリデン、トリクロロエチ
レン等の塩素化炭化水素化合物の弗素化により容易に得ることができ、工業的にも入手が
容易である。
【００１４】
例えば、２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタンは触媒存在下にトリクロロエチレ
ンと弗化水素を反応させて造られており、工業的に重要な１，１，１，２－テトラフルオ
ロエタン（ＨＦＣ１３４ａ）の重要な中間体である。これら原料である弗化塩化エタンは
一般に市販品として入手できるものをそのまま使用することができる。
【００１５】
本発明において弗化塩化エタンと反応させる金属沃化物は、アルカリ金属および／または
アルカリ土類金属の沃化物である。アルカリ金属の沃化物としては、例えば、沃化リチウ
ム、沃化ナトリウム、沃化カリウム、沃化ルビジウムが挙げられ、アルカリ土類金属の沃
化物としては、例えば、沃化マグネシウム、沃化カルシウム、沃化ビスマス等が挙げられ
る。これらのうち、反応性、収率および経済性から、沃化ナトリウムまたは沃化カリウム
が好ましい。
【００１６】
本発明において溶媒として用いる極性溶媒は電気双極子を有する液体であれば特に限定さ
れないが、例えば、アルコール類、アルデヒド類、ケトン類、エステル類、スルホキシド
類、ニトリル類、エーテル類、アミン類、アミド類、グリコール類、ニトロ化合物が挙げ
られる。これらの内、好ましい極性溶媒は、ケトン類、スルホキシド類、ニトリル類、エ
ーテル類、エステル類、アミド類である。これらの好ましい極性溶媒の内、ケトン類とし
てはアセトン、２－ブタノン、４－メチル－２－ペンタノン、シクロペンタノン、シクロ
ヘキサノン、アセトフェノン等が、スルホキシド類としてはジメチルスルホキシド、スル
ホランが、ニトリル類としてはアセトニトリル、プロピオニトリル、ベンゾニトリルが、
エーテル類としてはメチルグリコールエーテル、エチルグリコールエーテルや、ポリエチ
レングリコールアルキルエーテル類等が、エステル類としては酢酸エチル、アセト酢酸エ
チル、γ－ブチロラクトン等が、アミド類としてはＮ－メチルピロリドン、１，３－ジメ
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チル－２－イミダゾリジノン、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセト
アミド、テトラメチル尿素等が挙げられる。これらの内、より好ましくはケトン類として
はアセトン、２－ブタノン、４－メチル－２－ペンタノンが、スルホキシド類としてはス
ルホラン、ジメチルスルホキシドが、ニトリル類としてはアセトニトリルが、エーテル類
としてはジグライムが、エステル類としてはγ－ブチロラクトンが、アミド類としてはＮ
－メチルピロリドン、１，３－ジメチル－２－イミダゾリジノン、Ｎ，Ｎ－ジメチルホル
ムアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、テトラメチル尿素等が挙げられる。これらの
内、最も好ましい極性溶媒はアセトン、ジメチルスルホキシド、Ｎ－メチルピロリドン、
１，３－ジメチル－２－イミダゾリジノン、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ，Ｎ－ジ
メチルアセトアミド、テトラメチル尿素である。これらの極性溶媒は必要に応じ混合して
用いてもよい。
【００１７】
なお、ベンゼン等の無極性溶媒は、原料の金属沃化物が溶解せず、反応が進行しないため
、不適当である。
【００１８】
本発明方法により製造される弗化沃化エタンは、前記一般式（ＩＩ）で表される化合物で
あり、２－フルオロ－１－ヨードエタン、２，２－ジフルオロ－１－ヨードエタン、２，
２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン、２－フルオロ－２，２－ジクロロ－１－ヨー
ドエタンおよび２，２－ジフルオロ－２－クロロ－１－ヨードエタンが挙げられる。
【００１９】
本発明方法は、これらの原料と極性溶媒を用いて反応を行う。反応はバッチ式、半バッチ
式、連続式があるが、いずれの方式でも実施できる。以下に攪拌機を備えた加圧容器を使
用するバッチ式を例として説明する。
【００２０】
まず加圧容器に金属沃化物および極性溶媒を仕込む。次に加圧容器を閉じ、空隙の空気を
原料または反応に対して不活性なガス（以下、不活性ガス）で十分に置換する。その後原
料の弗化塩化エタンを充填した後、攪拌しながら昇温し、所定の反応温度で反応する。こ
こで使用できる不活性ガスは、例えば、原料の弗化塩化エタン、窒素、アルゴン、炭酸ガ
ス等が挙げられる。これらの内、好ましくは原料の弗化塩化エタンおよび／または窒素で
ある。
【００２１】
本発明方法において、原料の弗化塩化エタンに対して金属沃化物のモル比は０．１～５．
０倍モルが使用されるが、好ましくは０．５～１．５倍モルである。モル比が０．１倍モ
ル未満では弗化塩化エタンの転化率が小さく、経済的ではない。一方５．０倍モルを超え
ると未反応の金属沃化物が多くなり、経済性が損なわれる。
【００２２】
極性溶媒の使用量は用いる極性溶媒の種類や、金属沃化物の種類によって異なり、一元的
に決定する事は困難であるが、金属沃化物１００ｇに対して極性溶媒１００～５，０００
ｍｌとすれば良く、好ましくは１５０～２，０００ｍｌである。極性溶媒が１００ｍｌ未
満では金属沃化物が十分に溶解せず、十分な反応速度が得られない。また弗化塩化エタン
の転化率も小さくなり好ましくない。一方極性溶媒が５，０００ｍｌを超えると反応一回
当たりの生産量が小さくなり経済性が損なわれる。
【００２３】
本発明方法における反応温度は、８０℃以上２５０℃以下の範囲で適宜選択すればよい。
さらに好ましくは１００℃～２００℃である。反応温度が８０℃未満では反応速度が著し
く遅く、反応を完結させるには長い時間を要し実用的でない。また２５０℃を超えると副
生成物が増加し弗化沃化エ夕ンの選択性が低下する。
【００２４】
本発明方法における反応圧力は特に制限はないが、本発明の反応条件下では、自圧で約３
ＭＰａとなる。必要があれば反応は不活性な窒素、アルゴンを加えて加圧してもよいが、
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好ましくは反応条件下で５ＭＰａ以下がよい。これ以上の圧力では加圧容器に掛る設備費
が増大し、好ましくない。
【００２５】
攪拌速度は加圧容器の大きさや形状に応じて異なるが、攪拌が十分にできる速度を選択す
ればよい。
【００２６】
本発明方法における反応時間は特に限定されるものではないが、５～３０時間、好ましく
は１５～２０時間がよい。５時間未満では弗化塩化エタンの転化率が不十分であり、３０
時間を超えても反応はそれ以上進行せず不必要である。
【００２７】
本発明方法によれば本反応終了後、加圧容器を冷却し、未反応の弗化塩化エタンを冷却ト
ラップで回収し、不活性ガスをパージする。しかる後に加圧容器から所望の弗化沃化エタ
ン、極性溶媒、未反応の金属沃化物、生成した金属塩化物から成る反応混合物を得る。通
常、反応混合物中の金属塩化物は塩として沈殿しているので、ろ過や遠心分離器で塩を分
離し、弗化沃化エタン、極性溶媒、未反応の金属沃化物からなる反応生成物溶液を得る。
この溶液より所望の弗化沃化エタンは常法に従って、蒸留分離し、高純度の弗化沃化エタ
ンを得る事ができる。
【００２８】
本発明者らはさらに前記一般式（II）においてｍ＝３、ｎ＝０である２，２，２－トリフ
ルオロ－１－ヨードエタンと本発明の最も好ましい極性溶媒であるアセトンは、重量比約
７５～８１：１９～２５、沸点６０～６６℃の最高共沸組成を形成することを見い出した
。
【００２９】
この最高共沸組成を形成する性質を２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンの分離
精製プロセスに適用すると、効率的かつ廃棄物の少ない簡便なプロセスとなる。
【００３０】
２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンとアセトンの沸点は各々５５℃、５６℃で
ある。これらの沸点の差は約１℃と小さく、これを蒸留分離するには通常の蒸留操作では
極めて困難である。そこで前述の最高共沸組成を形成する性質を利用することで初めて効
率的、かつ廃棄物の少ない２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンの分離プロセス
とすることが可能となる。
【００３１】
本発明の２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンの精製方法によれば、例えば、次
の手順によって分離精製すればよい。
【００３２】
まず加圧容器より未反応の原料の弗化塩化エタンである２，２，２－トリフルオロ－１－
クロロエタン、反応生成物の弗化沃化エタンである２，２，２－トリフルオロ－１－ヨー
ドエタン、および極性溶媒であるアセトンをフラッシュさせ、冷却した容器に移す。これ
を蒸留して未反応の原料の弗化塩化エタンを分離する。この蒸留を行うにあたっては必要
ならば加圧蒸留を行ってもよい。未反応の原料を分離したボトム液は２，２，２－トリフ
ルオロ－１－ヨードエタンとアセトンを含む。この溶液は常圧において蒸留により、沸点
５６℃のアセトンと沸点６２～６４℃の２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン－
アセトン最高共沸組成物に分離する。
【００３３】
次にボトム液である２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン－アセトン最高共沸組
成物に水を加えて、攪拌、静置すると、下層の粗２，２，２－トリフルオロ－１－ヨード
エタン相と上層のアセトン－水溶液相の２層に分離できる。この時使用する水の量は０．
５～１０倍量であり、好ましくは１～５倍量である。水量が０．５倍量未満ではアセトン
を十分に抽出分離できず、また１０倍量を超えるとアセトンを回収する水量が多くなり経
済性が損なわれる。粗２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンは常圧蒸留により塔
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頂から高純度の２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンが製品として得られ、ボト
ム液として２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン－アセトン最高共沸組成物が残
る。
【００３４】
このようにして高純度の２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを精製分離するこ
とができる。
【００３５】
２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンを本発明により工業的に製造する場合のプ
ロセスの一実施態様を図１に示した。
【００３６】
沃化ナトリウム、２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタンおよびアセトンを加圧容
器１に投入し、反応させる。その後、ライン６により反応液をフラッシュさせ、十分に冷
却して容器２に移送する。その時加圧容器１には未反応の沃化ナトリウムと塩化ナトリウ
ムが固体として分離され残る。その後回分蒸留塔３を用いて加圧下に２，２，２－トリフ
ルオロ－１－クロロエタンを回収し、続いて常圧下にアセトンの一部を回収する。回収さ
れた２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタンは再び原料として用いられ、回収され
たアセトンは加圧容器１に戻され、加圧容器１内に残る沃化ナトリウムを溶解し、アセト
ンに溶解しない塩化ナトリウムと分離する。その後、このアセトン－沃化ナトリウム溶液
は加圧容器１に戻され、極性溶媒および原料として再び利用する。蒸留塔３のボトム液は
２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン－アセトン最高共沸組成物である。この共
沸組成物をライン７を用い、二相分離器４に送り、水を加えて水洗する。二相分離により
得られた下層の粗２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンはライン８により蒸留塔
５に送られ、製品としての高純度の２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタンと、２
，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン－アセトン共沸組成物に分離される。ボトム
液として残った２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン－アセトン共沸組成物はラ
イン９により、二層分離器４に戻される。一方、二相分離された上層の水―アセトン組成
物は蒸留により、水、アセトンに蒸留分離し、アセトンは再び極性溶媒として利用する。
【００３７】
以下に実施例により本発明をさらに詳細に説明する。ただし記載した実施例は本発明の範
囲を限定するものではない。
【００３８】
【実施例】
なお、実施例中の弗化沃化エタン選択率、弗化塩化エタン転化率は下記（１）式により計
算した。
【００３９】
【数１】

【００４０】
実施例１
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２，２，２－トリフルオロ－１－クロロエタン（以下、「ＴＦＥＣ」とする）３４．０ｇ
（０．２８７ｍｏｌ）、アセトン１００ｍｌ、沃化ナトリウム（以下、「ＮａＩ」とする
）４３．３ｇ（０．２８９ｍｏｌ）を２００ｍｌオートクレーブに取り、１８０℃まで加
熱、昇温し、その温度を維持して１８時間反応させた。
【００４１】
その後、室温まで冷却し、反応液を採取し、ガスクロマトグラフィーで分析した。
【００４２】
その結果、ＴＦＥＣ転化率５２．２％、２，２，２－トリフルオロ－１－ヨードエタン（
以下、「ＴＦＥＩ」とする）選択率９２．０％であった。
【００４３】
実施例２
ＴＦＥＣ７１２．４ｇ（６．０ｍｏｌ）、アセトン２Ｌ、ＮａＩ９０３．４ｇ（６．０ｍ
ｏｌ）を５Ｌのオートクレーブに取り、１８０℃まで加熱し、１８０℃を維持して１８時
間反応させた。
【００４４】
その後、室温まで冷却し、反応液を取り出した。この時反応液の分析の結果、この時のＴ
ＦＥＣの転化率は５３．９％、ＴＦＥＩの選択率は８８．０％であった。
【００４５】
実施例３～５
反応温度のみを変更して、実施例１と同様に反応を行い、表１に示したような結果を得た
。
【００４６】
【表１】

【００４７】
実施例６～１９
実施例１と同様の方法で溶媒の種類について検討を行った結果を表２に示す。なお、各溶
媒は１００ｍｌ使用した。
【００４８】
【表２】
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【００４９】
実施例２０
実施例１において、ＮａＩを沃化カリウム（以下、「ＫＩ」と略称する）に変えて行う以
外同様の方法で行った。
【００５０】
ＴＦＥＣ３１．４ｇ（０．２６５ｍｏｌ）、アセトン１００ｍｌ、ＫＩ４３．６ｇ（０．
２６３ｍｏｌ）を２００ｍｌオートクレーブに取り、１８０℃まで加熱し、１８０℃を維
持して１８時間反応させた。
【００５１】
その後、室温まで冷却し、反応液を採取し、ガスクロマトグラフィーで分析した。
【００５２】
その結果、ＴＦＥＣ転化率２１．４％、ＴＦＥＩ選択率３５．２％であった。
【００５３】
実施例２１
２，２－ジフルオロ－１－クロロエタン３０．０ｇ（０．２９９ｍｏｌ）、アセトン１０
０ｍｌ、ＮａＩ４５．３ｇ（０．３０２ｍｏｌ）を２００ｍｌオートクレーブに取り、１
６０℃まで加熱し、１６０℃を維持して１８時間反応させた。
【００５４】
その後、室温まで冷却し、反応液を採取し、ガスクロマトグラフィーで分析した。
【００５５】
その結果、２，２－ジフルオロ－１－クロロエタン転化率５５．２％、２，２－ジフルオ
ロ－１－ヨードエタン選択率８５．０％であった。
【００５６】
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実施例２２
ガラス製蒸留塔（直径２５ｍｍ、充填剤スルーザー、有効充填高さ３８５ｍｍ）にアセト
ン６１．８重量％、ＴＦＥＩ３８．２重量％を含む混合液２０３．８ｇを仕込み、蒸留を
行い、表３に示すような結果を得た。
【００５７】
【表３】

【００５８】
実施例２３
アセトン６．４重量％、ＴＦＥＩ９３．６重量％を含む混合液２４１．７ｇを用いた以外
、実施例１６と同じように蒸留を行い、表４に示すような結果を得た。
【００５９】
【表４】

【００６０】
実施例２２、２３の結果により、アセトンとＴＦＥＩは最高共沸組成物を作り、その組成
はアセトン１９～２５重量％、ＴＦＥＩ７５～８１重量％であった。
実施例２４
実施例２で得られた反応液２３４３ｇから単蒸留により、ＴＦＥＣ２３７．５ｇおよびア
セトン１，１６２ｇを回収し、ＴＦＥＩ－アセトン共沸組成物６６９ｇを得た。このＴＦ
ＥＩ－アセトン共沸組成物を水３．３Ｌで２回洗浄し、純度９８．３％の粗ＴＦＥＩ５０
７ｇを得た。
【００６１】
これを蒸留し、純度９９．９％のＴＦＥＩを４９８ｇ得た。ＴＦＥＩの単離収率は３９．
５％であった。この時蒸留塔ボトムにＴＦＥＩ－アセトン共沸組成物が残った。
【００６２】
【発明の効果】
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本発明の製造方法は、原料の入手が容易かつ安価な弗化塩化エタンと金属沃化物を用い、
極性溶媒中で反応させ、高い選択率で弗化沃化エタンを簡便に製造することができ、従来
の製造方法に較べて工業的に極めて有用である。
【図面の簡単な説明】
【図１】本発明の弗化沃化エタンの製造方法の一実施態様を示すプロセス図。
【符号の説明】
１　加圧容器
２　容器
３　蒸留塔
４　二相分離器
５　蒸留塔

【図１】
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