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DESCRIPCION
Procedimiento para fabricar policarbonatos

Es objeto de la presente invencion un procedimiento para fabricar de manera continua policarbonatos y carbonatos
de diarilo segun el procedimiento del procedimiento de interfases en el que se realiza tanto la mezcla de la fase
organica y acuosa como la etapa de oligomerizacién previa o la formacion éster del acido cloroférmico del
compuesto de monoarilo en una bomba especial.

La fabricacion de policarbonatos segin el procedimiento de interfases ya la ha descrito Schnell, “Chemistry and
Physics of Polycarbonates”, Polymer Reviews, volumen 9, Interscience Publishers, New York, London, Sydney 1964,
pags. 33-70; D.C. Prevorsek, B.T. Debona y Y. Kesten, Corporate Research Center, Allied Chemical Corporation,
Morristown, New Jersey 07960: “Synthesis of Poly(ester Carbonate) Copolymers” en Journal of Polymer Science,
Polymer Chemistry Edition, vol. 18, (1980)"; pags. 75-90, D. Freitag, U. Grigo, P.R. Miiller, N. Nouvertne’, BAYER
AG, “Polycarbonates” en Enciclopedia of Polymer Science and Engineering, volume 11, Second Edition, 1988, S.
651-692 y schlieBlich von Dres. U. Grigo, K. Kircher y P. R- Miller “Polycarbonate” in Becker/Braun, Kunststoff-
Handbuch, volumen 3/1, Polycarbonate, Polyacetale, Polyester, Celluloseester, Carl Hanser Verlag Miinchen, Wien
1992, pags. 118-145.

Ademas se describe también en los documentos EP-A 0 517 044 o EP-A 520 272 el procedimiento de interfases
para fabricar policarbonato:

0 Cat.
n O O +n )j\ +2n NaOH —— (o}
HO OH Cl Cl - \[\ JL]\*ZD NaCl
(o} (o] ne

+2n H,0

Para fabricar policarbonato segun el procedimiento de interfases se realiza la fosgenacion de una sal de disodio de
un bisfenol dispuesta en solucién o suspension acuosa-alcalina o de una mezcla de distintos bisfenoles en presencia
de un disolvente organico inerte o mezcla de disolventes, que forma junto a la fase acuosa una segunda fase
organica. Los oligocarbonatos producidos, que se encuentran principalmente en la fase organica, se condensan con
ayuda de catalizadores adecuados para dar policarbonatos de alto peso molecular, disueltos en la fase organica,
pudiéndose controlar el peso molecular mediante interruptores de cadena adecuados (fenoles monofuncionales). La
fase organica se separa finalmente y se aisla de la misma el policarbonato mediante diversas etapas de
procesamiento.

La realizacion de la sintesis de policarbonatos asi como la sintesis de carbonatos de diarilo puede llevarse a cabo de
manera continua o de manera discontinua. Por tanto, la reaccion puede realizarse en recipientes agitadores,
reactores tubulares, reactores de trasvase por bomba o cascadas de recipientes agitadores o sus combinaciones,
garantizandose mediante el uso de los elementos mezcladores ya mencionados que la fase acuosa y orgénica no se
separen posiblemente hasta que haya reaccionado la mezcla de sintesis, es decir ya no contenga ningun cloro de
fosgeno o ésteres de acidos clorocarboxilicos saponificable.

La primera etapa para formar los oligocarbonatos se realiza segun el estado de la técnica por ejemplo en un reactor
de trasvase por bomba; véase por ejemplo los documentos EP 1 249 463 Al, US 2004/0158026 Al, US 6,613,868
B2. En el reactor de trasvase por bomba se realizan a este respecto la mezcla del fosgeno introducido con la sal de
sodio de un bisfenol igualmente introducida (o una mezcla de distintos bisfenoles) asi como las primeras etapas de
oligomerizacién. A este respecto, los grupos de cloroformiato producidos reaccionan con grupos fenolatos existentes
para dar oligdbmeros crecientes, que contienen distintos grupos terminales (fenolato o cloroformiato o de ambas
especies mezcladas). Un cierto porcentaje de bisfenol introducido se encuentra adn sin reaccionar en la mezcla.
Concretamente, el reactor de trasvase por bomba presenta ventajas de manera que no pueden atravesar
fluctuaciones de dosificacion o concentracion sin amortiguar hasta el producto final, sino que mas bien se alcanza un
equilibrio de fluctuaciones mediante remezclado con proporcion de trasvase por bomba ajustada para la entrada o
salida de la mezcla de reaccion. Sin embargo, un inconveniente significativo consiste en que para ajustes de
parametros ventajosos a gran escala se producen distribuciones de peso molecular relativamente amplias. Un
inconveniente adicional puede observarse en que los reactores de trasvase por bomba representan elementos
relativamente voluminosos.

La fabricacion de carbonatos de diarilo (tal como por ejemplo carbonato de difenilo) se realiza habitualmente
mediante un procedimiento continuo, mediante la fabricacién de fosgeno y a continuaciéon la reaccion de
monofenoles y fosgeno en un disolvente inerte en presencia de base y un catalizador de nitrégeno en la superficie
limite.
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La fabricacion de carbonatos de diarilo, por ejemplo, mediante el procedimiento de interfases se describe en
principio en la bibliografia, véase por ejemplo en Chemistry and Physics of Polycarbonates, Polymer Reviews, H.
Schnell, vol. 9, John Wiley and Sons, Inc. (1964), pag. 50/51.

En la solicitud de patente US-A-4 016 190 se describe un procedimiento de produccién de carbonatos de diarilo, que
se lleva a cabo a temperaturas por encima de 65 °C. El valor de pH se ajusta en este procedimiento en primer lugar
de manera baja (pH = 8 a 9) y a continuacion de manera alta (pH = 10 a 11).

En los documentos EP1219589 Al, EP1216981 A2, EP1216982 A2 y EP784048 Al se describen optimizaciones del
procedimiento mediante la mejora del mezclado y el mantenimiento de un perfil de temperatura y pH como también
el aislamiento del producto.

Para fabricar carbonato de diarilo segln el procedimiento de interfases se realiza la fosgenacién de una sal de sodio
de un monofenol o de una mezcla de distintos monofenoles dispuesta en solucion o suspensién acuosa-alcalina en
presencia de un disolvente organico inerte 0 mezclas de disolventes, que forma junto a la fase acuosa una segunda
fase orgéanica. Los ésteres arilicos del acido cloroférmico producidos, que se encuentran principalmente en la fase
orgénica se hacen reaccionar con ayuda de catalizadores adecuados para dar carbonatos de diarilo disueltos en la
fase organica. La fase organica se separa finalmente y el carbonato de diarilo se aisla de la misma mediante
diversas etapas de reprocesamiento.

La primera etapa para formar los ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo se realiza segun el
estado de la técnica por ejemplo en un reactor de trasvase por bomba; véanse por ejemplo los documento EP 1 249
463 Al, US 2004/0158026 Al, US 6.613.868 B2. En el reactor de trasvase por bomba se realizan, a este respecto,
la mezcla del fosgeno introducido con la sal de sodio de un monofenol (o de una mezcla de distintos monofenoles)
igualmente introducida para dar ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo. Un cierto porcentaje
del monofenol introducido se encuentra adn sin reaccionar en la mezcla. Concretamente, el reactor de trasvase por
bomba presenta ventajas de manera que no pueden atravesar fluctuaciones de dosificacion o concentraciéon sin
amortiguar hasta el producto final, sino que mas bien se alcanza un equilibrio de fluctuaciones mediante remezclado
con proporcion de trasvase por bomba ajustada para la entrada o salida de la mezcla de reaccién. Sin embargo, un
inconveniente significativo consiste en que para ajustes de parametros ventajosos a gran escala estan presentes
porcentajes que no ha reaccionado completamente aln considerables de éster arilico del acido cloroférmico en la
composicion del producto. Otro inconveniente puede observarse en que los reactores de trasvase por bomba
representan elementos relativamente voluminosos.

En estos procedimientos conocidos, sin embargo, un alto valor de fenol residual en aguas residuales de estos
procedimientos origina inconvenientes considerables. Los fenoles pueden perjudicar el medioambiente y las plantas
de depuracidon se encuentran antes un gran problema de aguas residuales, lo que hace necesario realizar
operaciones de purificacién costosas.

De ese modo el documento WO 03/070639 Al describe una eliminacion de las impurezas organicas en aguas
residuales mediante una extraccion con cloruro de metileno.

Habitualmente se libera la solucion que contiene cloruro de sodio de disolventes y restos organicos y entonces han
de eliminarse.

Sin embargo se sabe también que la purificacion de las aguas residuales que contienen cloruro de sodio segun el
documento EP 1200359 B1 (W02000078682 Al) o US-A-6340736 puede realizarse mediante ozondlisis y entonces
es adecuado para su uso en la electrolisis de cloruro de sodio. Es desventajoso de la ozondlisis que este
procedimiento es muy costoso.

Por tanto existe la necesidad de un procedimiento de interfases continuo para fabricar policarbonato o carbonato de
diarilo, con el que puede reducirse adicionalmente el perjuicio de las aguas residuales que resultan de este
procedimiento con difenol o monofenol. A este respecto seria ademas deseable que se obtuvieran con un
procedimiento de este tipo policarbonatos con distribucion del peso molecular estrecha sin que, por ejemplo, puedan
atravesar fluctuaciones de concentracién sin amortiguar hasta el producto final (ningin comportamiento de flujo de
piston). También en la fabricacion de carbonatos de diarilo, este procedimiento impide fluctuaciones de
concentracion sin amortiguar de manera amplia de los ésteres arilicos del acido cloroférmico hasta el producto final.
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Se encontré sorprendentemente que una reduccion significativa de la carga de difenol o monofenol de las aguas
residuales puede alcanzarse cuando en el procedimiento de interfases para fabricar policarbonatos o carbonatos de
diarilo se realiza tanto la mezcla de la fase organica y acuosa como la etapa de oligomerizacion previa o la
formacion de acido cloroférmico previa en una bomba especial. Ventajosamente también en este procedimiento no
atraviesan fluctuaciones de concentracidon sin amortiguar hasta el producto final, de modo que el procedimiento
segun la invencidn conserva las ventajas del procedimiento conocido segun el estado de la técnica, sin embargo
suprime sus inconvenientes. Una elevada carga de difenol y/o monofenol de aguas residuales requiere de manera
conocida como contramedida un aumento de la adicién de fosgeno y solucién de hidréxido alcalino para completar la
reaccion de difenol o monofenol. Debido a la carga de difenol y/o monofenol claramente reducida del agua residual
segun el procedimiento segun la invencién puede evitarse por tanto ademas un aumento de este tipo de la adicién
de fosgeno y solucién de hidréxido alcalino. Esto es ventajoso entre otras cosas desde un aspecto econémico.
Ademas disminuye la cantidad de ésteres arilicos del acido cloroférmico mediante la reaccion mas eficaz en caso de
la fabricacién de policarbonatos y carbonatos de diarilo, lo que hace necesario una cantidad mas baja de catalizador
de amina y por consiguiente conduce a una reduccion de los productos secundarios de uretano.

Por tanto es objeto de la presente invencion un procedimiento para fabricar de manera continua policarbonatos o
copolicarbonatos o carbonatos de diarilo segun el procedimiento de interfases a partir de al menos un difenol o
monofenol, fosgeno y al menos un catalizador eventualmente en presencia de al menos un interruptor de cadena y/o
ramificador, caracterizado porque

(a) se genera de manera continua una mezcla de las fases organica y acuosa, conteniendo la fase organica
al menos un disolvente adecuado para el policarbonato o carbonato de diarilo y total o parcialmente el
fosgeno y conteniendo la fase acuosa el o los difenol(es) o monofenol(es), agua y solucion de hidroxido
alcalino,

(b) se realiza una reaccion del o de los difenol(es) o monofenol(es) y fosgeno para dar oligocarbonatos o para
dar ésteres arilicos del acido cloroférmico o carbonatos de diarilo o una mezcla de ésteres arilicos del acido
cloroférmico y carbonatos de diarilo,

(c) se hacen reaccionar los oligocarbonatos o ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo
a continuacién en al menos un reactor con la adicion de solucién de hidréxido alcalino adicional,
eventualmente interruptor(es) de cadena y eventualmente al menos otro catalizador,

caracterizado porque la mezcla continua de las fases organica y acuosa en (a) y la reaccion para dar
oligocarbonatos o ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo en (b) se realizan en una o varias
bomba(s), que

- funciona (funcionan) segun el principio de estator-rotor
- puede (pueden) termostatizarse y

- presenta (presentan) al menos respectivamente una entrada para la fase organica y la acuosa y
eventualmente otras entradas para el catalizador, interruptor de cadena, ramificador y/o adicionalmente
solucién de hidréxido alcalino asi como al menos una salida para la mezcla que contiene oligocarbonatos o
de ésteres arilicos del &cido cloroférmico-carbonato de diarilo.

En el procedimiento segun la invencion para fabricar policarbonato o carbonato de diarilo puede retornarse al menos
una parte de la solucién que contiene cloruro alcalino que se produce a este respecto en una electrolisis de cloruro
alcalino conectada posteriormente.

La(s) bomba(s) usada(s) segun la invencion esta(n) construida(s) preferentemente segun el principio de una o varias
camaras.

La fase organica puede contener ya total o parcialmente el fosgeno necesario antes de la mezcla con la fase
acuosa. Preferentemente, la fase organica contiene antes de la mezcla ya todo el fosgeno necesario inclusive el
exceso de fosgeno usado.

La entrada de fosgeno en la fase organica en la fabricacion de policarbonato puede realizarse en forma de gas o de
manera liquida. El exceso usado de fosgeno, con respecto a la suma de los difenoles usados, se encuentra
preferentemente entre el 3 % y el 100 % en mol, de manera especialmente preferida entre el 5 % y el 50 % en mol.

La entrada de fosgeno en la fase organica en la fabricacién de carbonato de diarilo puede realizarse en forma de gas
o de manera liquida. El exceso usado de fosgeno, con respecto a la suma de monofenoles usados, se encuentra
preferentemente entre el 1 % y el 100 % en mol, de manera especialmente preferida entre el 2 % y el 50 % en mol.

El valor de pH de la fase acuosa debia mantenerse en el intervalo alcalino preferentemente entre 8,5 y 12 mediante
eventualmente una Unica dosificacion posterior o varias dosificaciones posteriores de solucidn de hidroxido alcalino
durante y tras la dosificacién de fosgeno, mientras que éste debia encontrarse tras la adicién del catalizador a 10 a
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14.

La dosificacion de fosgeno se realiza antes de la mezcla con la fase acuosa de manera total o parcialmente directa
en la fase organica. Posibles cantidades parciales de fosgeno pueden dosificarse también antes de la mezcla con la
fase acuosa en la fase acuosa o bien tras la mezcla con la fase acuosa en la emulsion resultante. Ademas puede
dosificarse el fosgeno total o parcialmente en un flujo parcial recirculado de la mezcla de sintesis de ambas fases,
recirculandose este flujo parcial preferentemente antes de la adicion de catalizador. De manera especialmente
preferida se realiza la dosificacion de fosgeno completa antes de la mezcla con la fase acuosa directamente en la
fase organica. En todas estas formas de realizacién pueden considerarse los intervalos de valor de pH descritos
anteriormente y mantenerse eventualmente mediante una Unica dosificacion posterior o varias dosificaciones
posteriores de solucion de hidroxido de sodio o solucion de hidroxido alcalino o dosificacién posterior
correspondiente de solucion de difenol(ato) o solucion de monofenol(ato). Del mismo modo ha de mantenerse el
intervalo de temperatura eventualmente mediante enfriamiento o dilucién.

La sintesis de policarbonatos a partir de dihidroxidiarilalcanos (difenoles) o de carbonatos de diarilo a partir de
monofenoles y fosgeno en medio alcalino es una reaccion exotérmica y se realiza en un intervalo de temperatura de
-5°C a 100 °C, preferentemente de 15 °C a 80 °C, de manera muy especialmente preferida de 25 °C a 65 °C.

Por tanto es necesario que la(s) bomba(s) usada(s) segln la invencion para la mezcla y la etapa de oligomerizacion
previa o formacion de ésteres arilicos del acido cloroférmico pueda (puedan) termostatizarse a una temperatura de -
5°C a 100 °C, preferentemente de 15 °C a 80 °C, de manera especialmente preferida de 25 °C a 65 °C.

Segun cada disolvente o mezcla de disolventes puede trabajarse a presion normal o a sobrepresion. La(s) bomba(s)
usada(s) segun la invencion puede(n) disefiarse para presiones de sistemas de hasta 35 mPa y 450 °C. Por
consiguiente son adecuadas para el uso en una ventana de procedimientos amplia.

En caso del procedimiento de interfases se trabaja preferentemente en intervalos de presion de 0,1 mPa a 5 mPa,
de manera especialmente preferida en intervalos de 0,1 mPa a 1 mPa.

La fase organica puede contener un disolvente o mezclas de varios disolventes. Ciertos disolventes adecuados son
hidrocarburos clorados arométicos y/o alifaticos, preferentemente diclorometano, tricloroetileno, 1,1,1-tricloroetano,
1,1,2-tricloroetano y clorobenceno y sus mezclas. Sin embargo pueden usarse también hidrocarburos aroméaticos
como benceno, tolueno, m-/p-/o-xileno o éteres aromaticos como anisol solos, en mezcla o adicionalmente o en
mezcla con hidrocarburos clorados, prefiriéndose diclorometano y clorobenceno y sus mezclas. Otra forma de
realizacién de la sintesis usa disolventes que no disuelven policarbonato sino que sélo lo hinchan. Por tanto pueden
usarse también no disolventes para policarbonato en combinacion con disolventes, pudiéndose usar entonces como
disolvente también en la fase acuosa disolventes solubles como tetrahidrofurano, 1,3- o 1,4-dioxano o 1,3-dioxolano
cuando el componente de disolvente forma la segunda fase orgéanica.

Difenoles adecuados son aquéllos de férmula general,
HO-Z-OH

en la que Z es un resto organico divalente con 6 a 30 atomos de carbono, que contiene uno o varios grupos
aromaticos. Ciertos ejemplos de tales compuestos, que pueden usarse en el procedimiento segun la invencion, son
dihidroxidiarilalcanos como hidroquinona, resorcina, dihidroxidifenilo, bis-(hidroxifenil)-alcanos, bis(hidroxifenil)-
cicloalcanos, sulfuros de bis-(hidroxifenilo), bis-(hidroxifenil)-éteres, bis-(hidroxifenil)-cetonas, bis-(hidroxifenil)-
sulfonas, bis-(hidroxifenil)-sulféxidos, a,a’-bis-(hidroxifenil)-diisopropilbencenos, bis-(hidroxifenil)ftalimidinas asi como
sus compuestos alquilados, ndcleoalquilados y nacleohalogenados.

Difenoles preferidos son 4,4'-dihidroxidifenilo, 2,2-bis-(4-hidroxifenil)-1-fenil-propano, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-
feniletano, 2,2-bis-(4-hidroxifenil)propano (bisfenol A (BPA)), 2,4-bis-(4-hidroxifenil)-2-metilbutano, 1,3-bis-[2-(4-
hidroxifenil)-2-propillbenceno (bisfenol M), 2,2-bis-(3-metil-4-hidroxifenil)-propano, bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-
metano, 2,2-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-propano, bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-sulfona, 2,4-bis-(3,5-dimetil-4-
hidroxifenil)-2-metilbutano, 1,3-bis-[2-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-2-propil]-benceno, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-
ciclohexano, 2-hidrocarbil-3,3-bis(4-hidroxiaril)ftalimidinas, 3,3-bis(4-hidroxiaril)-1-aril-1H-indol-2-ona, 2,2-bis-(4-
hidroxiaril)-1-aril-1H-indol-2-ona y 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-3,3,5-trimetilciclohexano (bisfenol TMC).

Difenoles especialmente preferidos son 4,4'-dihidroxidifenilo, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-feniletano, 2,2-bis-(4-
hidroxifenil)-propano  (bisfenol A (BPA)), 2,2-bis(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-propano, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-
ciclohexano, 2-hidrocarbil-3,3-bis(4-hidroxifenil)ftalimidina, 3,3-bis(4-hidroxifenil)-1-fenil-1H-indol-2-ona, 2,2-bis(4-
hidroxifenil)-1-fenil-1H-indol-2-ona, 3,3-bis(4-hidroxifenil)-1-metil-1H-indol-2-ona, 2,2-bis(4-hidroxifenil)-1-metil-1H-
indol-2-ona,  3,3-bis(4-hidroxifenil)-N-metil-ftalimidina, ~ 3,3-bis(4-hidroxifenil)-N-fenil-ftalimidina y  1,1-bis-(4-
hidroxifenil)-3,3,5-trimetilciclohexano (bisfenol TMC).

Estos y otros difenoles adecuados se describen por ejemplo en los documentos US-A 2 999 835, US-A 3.148.172
US-A 2.991.273, US-A 3 271 367, US-A 4.982.014 y US-A 2.999.846, en las solicitudes de patentes alemanas DE-A
1570 703, DE- A 2 063 050, DE-A 2 036 052, DE-A 2 211 956 y DE-A 3 832 396, el documento de patente francesa
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FR-A 1 561 518, en la monografia de H. Schnell, Chemistry and Physics of Polycarbonates, Interscience Publishers,
New York 1964, pag. 28 y siguientes; pag. 102 y siguientes y por D.G. Legrand, J.T. Bendler, Handbook of
Polycarbonate Science and Technology, Marcel Dekker New York 2000, pag. 72 y siguientes.

En el caso de la fabricaciéon segun la invencion de homopolicarbonatos se usa sélo un difenol, en el caso de la
fabricacion segun la invencidon de copolicarbonatos se usan varios difenoles, pudiendo estar contaminados
I6gicamente los difenoles usados, como también todos los otros compuestos quimicos y sustancias auxiliares
afiadidas a la sintesis con impurezas que se originan a partir de su propia sintesis, manipulacién y almacenamiento,
aunque es deseable trabajar con materias primas lo mas limpias posibles.

Monofenoles especialmente adecuados para su uso en el nuevo procedimiento son fenoles de férmula (1)

OH
O,

en la que
R es hidrégeno, halégeno o un resto alcoxicarbonilo o resto alquilo C; a Cg ramificado o no ramificado.

Se prefieren también fenol, alquilfenoles como cresoles, p-terc-butilfenol, p-cumil-fenol, p-n-octilfenol, p-iso-octilfenol,
p-n-nonilfenol y p-iso-nonilfenol, halogenofenoles como p-clorofenol, 2,4-diclorofenol, p-bromofenol y 2,4,6-
tribromofenol o éster metilico del acido salicilico. Se prefiere especialmente fenol.

Por solucién de hidroxido alcalino se entiende en el contexto de la invencion preferentemente solucion de hidréxido
de sodio, solucién de hidréxido de potasio o mezclas de estos, de manera especialmente preferida solucion de
hidroxido de sodio.

En la fabricacién de carbonatos de diarilo, la base usada para la formacion del fenolato puede ser una solucion de
hidréxido alcalino con hidréxidos de la serie: hidroxido de Na, K, Li. Se prefiere soluciéon de hidréxido de sodio, y se
usa en el procedimiento nuevo preferentemente como solucién al 10 % al 55 % en peso. El hidroxido alcalino o la
solucion de hidréxido alcalino usados puede haberse producido en el caso de hidroxido de sodio o solucién de
hidréxido de sodio, por ejemplo, segun el procedimiento de amalgama o el denominado procedimiento de
membrana. Ambos procedimientos se usan desde hace tiempo y son familiares para el experto. Preferentemente se
usa en el caso de solucién de hidréxido de sodio aquella producida segun el procedimiento de membrana.

La fase acuosa en el procedimiento segun la invencion para fabricar policarbonatos contiene solucién de hidréxido
alcalino, uno o varios difenoles y agua, pudiendo variar la concentracion de esta solucién acuosa con respecto a la
suma de los difenoles, no calculada como sal de sodio sino como difenol libre, preferentemente entre el 1 % y el 30
% en peso, de manera especialmente preferida entre el 3 % y el 25 % en peso, con respecto al peso total de la
solucion acuosa. De manera muy especialmente preferida puede variar la concentracion de esta solucién acuosa
con respecto a la suma de los difenoles entre el 3 % y el 8 % en peso para policarbonatos con un My, superior a
45000 gmol'l y entre el 12 % y el 22 % en peso para policarbonatos con un My, de 45000 o inferior. A este respecto
puede ser necesario en caso de concentraciones superiores templar las soluciones. El hidréxido alcalino usado para
la disolucién de los difenoles, por ejemplo hidroxido de sodio o de potasio, puede usarse de manera sélida o como
solucién de hidroxido alcalino acuosa correspondiente. La concentracion de la solucion de hidréxido alcalino se
ajusta a la concentracion objetivo de la solucion de difenilo pretendida, sin embargo se encuentra por regla general
entre el 5 % y el 25 % en peso, preferentemente el 5 % y el 10 % en peso con respecto a la solucién de hidréxido
alcalino al 100 %, o bien se selecciona mas concentrada y se diluye a continuacién con agua. En caso del
procedimiento con dilucidon posterior se usan soluciones de hidroxido alcalino con concentraciones entre el 15 % vy el
75 % en peso, preferentemente el 25 % y el 55 % en peso, eventualmente templadas. El contenido alcalino por mol
de difenol depende de la estructura del difenol, moviéndose sin embargo por regla general de 0,25 mol de alcali /
mol de difenol a 5,00 mol de alcali / mol de difenol, preferentemente de 1,5 a 2,5 mol de alcali / mol de difenol y en el
caso especialmente preferido que se use bisfenol A como Unico difenol de 1,85 a 2,15 mol de éalcali. Si se usa mas
de un difenol entonces pueden disolverse éstos juntos. Dado que la solubilidad de difenoles depende mucho de la
cantidad de alcali usada, puede ser ventajoso sin embargo tener en lugar de una solucién con dos difenoles mejor
dos soluciones cada una con un difenol disuelto en una solucién de hidréxido alcalino adecuada, que se dosifican
entonces por separado, de modo que produzca la proporcion de mezcla correcta. Ademas puede ser ventajoso
disolver el difenol o los difenoles no en solucion de hidréxido alcalino sino en solucién de difenol diluida, provista con
alcali adicional. Los procesos de disolucion pueden partir de difenol sélido, en la mayoria de los casos en escamas o
forma de pastillas, o también de difenol fundido. El hidréxido alcalino o la solucién de hidréxido alcalino usado puede
haberse producido en el caso de hidroxido de sodio o solucién de hidroxido de sodio, por ejemplo, segln el
procedimiento de amalgama o el denominado procedimiento de membrana. Ambos procedimientos se usan desde
hace tiempo y son familiares para el experto. Se prefiere en el caso de solucion de hidroxido de sodio aquélla
producida segun el procedimiento de membrana.
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En una solucién acuosa de este tipo y/o la fase acuosa se encuentran el difenol o los difenoles total o parcialmente
en forma de las correspondientes sales alcalinas o sales dialcalinas.

La reaccion b) puede acelerarse, en la fabricacion de carbonatos de diarilo, mediante catalizadores, como aminas
terciarias, N-alquilpiperidinas o sales de onio. Preferentemente se usan tributilamina, trietilamina y N-etilpiperidina.

El catalizador de amina usado en este caso puede ser de cadena abierta o ciclico, se prefiere especialmente
trietilamina y etilpiperidina. El catalizador se usa en el nuevo procedimiento preferentemente como solucion al 1 % al
55 % en peso.

Por sales de onio se entienden en este caso compuestos como NR4X, pudiendo ser R un resto alquilo y/o arilo y/o
un H y siendo X un anién.

El fosgeno puede usarse en la etapa de procedimiento b) de manera liquida, en forma de gas o disuelto en un
disolvente inerte.

Los disolventes organicos inertes que pueden usarse preferentemente en el nuevo procedimiento en la etapa b) son
por ejemplo diclorometano, tolueno, los diversos dicloroetanos y compuestos de cloropropano, clorobenceno y
clorotolueno. Se usa preferentemente diclorometano.

El proceso de reaccion de la etapa b) se realiza preferentemente de manera continua y de manera especialmente
preferida en un flujo de pistén con remezclado bajo. Por consiguiente esto puede llevarse a cabo por ejemplo en
reactores tubulares. La mezcla de dos fases (fase acuosa y organica) puede realizarse mediante mezcladoras
tubulares incorporadas, mezcladoras estaticas y/o por ejemplo bombas.

La reaccién segun la etapa b) se realiza en la fabricacion de carbonatos de diarilo de manera especialmente
preferida en dos etapas.

En la primera etapa del procedimiento preferido se inicia la reaccion poniendo en contacto los eductos de fosgeno, el
disolvente inerte, que sirve preferentemente al principio como disolvente para el fosgeno, y el monofenol, que se
disuelve preferentemente antes ya en la solucion de hidroxido alcalino. El tiempo de permanencia se encuentra
normalmente en la primera etapa en el intervalo de 2 segundos a 300 segundos, de manera especialmente preferida
en el intervalo de 4 segundos a 200 segundos. El valor de pH de la primera etapa se ajusta mediante la proporcién
de solucién de hidréxido alcalino / monofenol / fosgeno preferentemente de modo que el valor de pH se encuentra
en el intervalo de 11,0 a 12,0, preferentemente de 11,2 a 11,8, de manera especialmente preferida en 11,4 a 11,6.
La temperatura de reaccién de la primera etapa se mantiene mediante refrigeracion preferentemente por debajo de
40 °C, de manera especialmente preferida por debajo de 35 °C.

En la segunda etapa del procedimiento preferido se completa la reaccién para dar carbonato de diarilo. El tiempo de
permanencia asciende en caso del procedimiento preferido de 1 minuto a 2 horas, preferentemente de 2 minutos a 1
hora, de manera muy especialmente preferida de 3 minutos a 30 minutos. En la segunda etapa del procedimiento
preferido se regula mediante controles permanentes del valor de pH (se mide en el procedimiento continuo
preferentemente en linea segun el procedimiento basicamente conocido) y el ajuste correspondiente del valor de pH
mediante la adicion de la solucion de hidroxido alcalino. La cantidad de solucién de hidroxido alcalino alimentada se
ajusta especialmente de modo que el valor de pH de la mezcla de reaccién en la segunda etapa de procedimiento se
encuentra en el intervalo de 7,5 a 10,5, preferentemente de 8 a 9,5, de manera muy especialmente preferida de 8,2
a 9,3. La temperatura de reaccion de la segunda etapa se mantiene mediante refrigeracién a preferentemente por
debajo de 50 °C, de manera especialmente preferida por debajo de 40 °C, de manera muy especialmente preferida
por debajo de 35 °C.

Sin embargo, los parametros o explicaciones generales expuestos en esta solicitud o expuestos en intervalos
preferidos pueden combinarse de cualquier manera también entre si, o sea entre los respectivos intervalos y los
intervalos preferidos.

En el procedimiento preferido para fabricar carbonatos de diarilo se usa en la etapa b) fosgeno con respecto al
monofenol en la proporcién en moles de 1 : 2 a 1 : 2,2. El disolvente se mezcla de modo que el carbonato de diarilo
esta presente en una solucidén al 5 % al 60 %, preferentemente una solucién al 20 % al 45 % tras la reaccion.

Como catalizadores para el procedimiento segun la invencion para fabricar carbonatos de diarilo son adecuados
preferentemente aminas terciarias, como por ejemplo trietilamina, tributilamina, trioctilamina, N-etilpiperidina, N-
metilpiperidina o N-i/n-propilpiperidina, sales de amonio cuaternario como por ejemplo hidréxido, cloruro, bromuro,
hidrogenosulfato o tetrafluoroborato de tetrabutilamonio, tributilbencilamonio, tetraetilamonio asi como los
compuestos de fosfonio correspondientes a los compuestos de amonio mencionados anteriormente. Estos
compuestos se describen en la bibliografia como catalizadores de interfases tipicos, se obtienen comercialmente y
son familiares para el experto. Los catalizadores pueden afadirse individualmente, en mezcla o también uno junto al
otro y sucesivamente al procedimiento segun la invencion, eventualmente también antes de la fosgenacion, sin
embargo se prefieren dosificaciones tras la incorporacion de fosgeno, a menos que se use un compuesto de onio (es
decir compuesto de amonio o fosfonio) o mezclas de compuestos de onio como catalizadores. En el caso de una
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catalisis con sal de onio de este tipo se prefiere una adicion antes de la dosificacién de fosgeno. La dosificacion del
catalizador o de los catalizadores puede realizarse en sustancia, en un disolvente inerte, preferentemente el o uno
de los de la fase organica en caso de la sintesis de carbonato de diarilo, o también como solucién acuosa. En el
caso del uso de aminas terciarias como catalizador puede realizarse, por ejemplo, su dosificacién en solucién
acuosa como sus sales de amonio con acidos, preferentemente acidos minerales, especialmente acido clorhidrico.
Con el uso de varios catalizadores o la dosificacion de cantidades parciales de la cantidad total de catalizador
pueden también realizarse modos de dosificacion distintos en distintos sitios o0 a distintos tiempos. La cantidad total
de los catalizadores usados se encuentra entre el 0,0001 % en mol y el 1,0 % en mol, preferentemente entre el
0,001 % y el 0,2 % en mol, con respecto a los moles de monofenoles usados.

Para la formacién del monofenolato se usa preferentemente de 1 mol de alcali / mol de monofenol a 5,00 mol de
alcali / mol de monofenol, de manera especialmente preferida de 1,1 a 2,5 mol de alcali / mol de monofenol. Los
procesos de disolucion pueden partir de fenol sélido o también de fenol fundido. El hidréxido alcalino o la solucién de
hidréxido alcalino usado puede haberse producido en el caso de hidréxido de sodio o solucién de hidréxido de sodio
por ejemplo segun el procedimiento de amalgama o el denominado procedimiento de membrana. Ambos
procedimientos se usan desde hace tiempo y son familiares para el experto. Preferentemente se usa en el caso de
solucion de hidréxido de sodio aquélla producida segun el procedimiento de membrana.

En una solucién acuosa de este tipo y/o la fase acuosa se encuentran el monofenol o los monofenoles total o
parcialmente en forma de las correspondientes sales alcalinas.

En el procedimiento segun la invencién se usan, para la mezcla de la fase organica y acuosa y la etapa de
oligomerizacién o la etapa de fabricacion de ésteres arilicos del &cido cloroférmico previa, una o varias bombas.
Varias bombas pueden usarse especialmente a escala industrial por motivos de capacidad. En el caso del uso de
varias bombas pueden conectarse éstas tanto en paralelo como en serie. Se preferiria una conexién en paralelo de
varias bombas. La bomba asume en el procedimiento segun la invencién la funciéon de un aparato mezclador para
mezclar la fase organica y acuosa para fabricar una correspondiente emulsién, la funciéon de espacio de reaccion
para la formacion de los oligocarbonatos asi como la funcion del transporte continuo del producto de reaccion.

Las bombas usadas segun la invencién trabajan segun el principio de estator-rotor. Segun esto, en caso de la
mezcla de las dos fases se incorpora especialmente energia mediante cizalladura en la mezcla de reaccion. Debido
a ello la emulsion resultante presenta una interfases suficientemente grande, de modo que puede realizarse una
reaccion éptima en esta interfases.

En caso de las bombas usadas segun la invencion, la carcasa de la bomba acciona preferentemente al estator y en
el interior de la bomba se encuentran uno o varios rotores. En el caso de varios rotores éstos se montan
preferentemente sobre el mismo eje de rotor. En caso de las bombas usadas segun la invencién se trata
preferentemente de bombas centrifugas. En formas de realizacion preferidas éstas son aquellas bombas centrifugas
cuya rueda de rodadura (rotor) presenta una forma de construccion periférica (bomba de rueda periférica). En
formas de realizacién preferidas adicionales éstas son aquellas bombas cuya rueda de rodadura (rotor) presenta una
forma de construccion radial (bomba de rueda radial). Se prefieren especialmente segun la invencién bombas que
trabajan segun el principio de la bomba de rueda periférica. El experto conoce tales bombas centrifugas y sus
modos de funcionamiento (véase, por ejemplo. El documento DE 42 20 239 Al) y se obtienen comercialmente. El
principio de una bomba usada segun la invencién de este tipo se muestra a modo de ejemplo y esqueméaticamente
en la figura 1. Son adecuadas tanto formas de realizacién con un Unico o con multiples recipientes separadores,
como por ejemplo recipientes separadores dobles.

Figura 1: Representacion esquematica del principio de una bomba de rueda periférica con dispositivo interno
giratorio

Las abreviaturas usadas en la figura 1 representan

flujo de entrada de fosgeno / disolvente

flujo de entrada de solucion de monofenolato de sodio o solucién de bisfenolato de sodio acuosa/alcalina
flujo de entrada de solucion de hidréxido de sodio (flujo de entrada de NaOH)

mezcla de reaccién descargada

dispositivo interno giratorio

palas del dispositivo interno giratorio

X 0O W A W N R

canal de circulacion
RZ lado de entrada de reaccion (lado de succion)

RA  lado de salida de reaccidn (lado de descarga)
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P carcasa estatica de la bomba de rueda periférica con dispositivo interno giratorio

La bomba de rueda periférica representada en la figura 1 presenta un carcasa estatica P, un dispositivo interno
giratorio R con palas S (configuradas en este caso como rueda de pala) y un canal K que circula en la carcasa que
resulta de las mismas desde el lado de succién hacia el lado de descarga. La bomba periférica puede crear para una
bomba de flujo presiones relativamente grandes en caso de caudales pequefios y forma de construccién pequefio.
Durante el transporte, la mezcla de reaccién transportada entre las palas S suministra su energia a la mezcla de
reaccion transportada en el canal de circulacion. El aumento de presion se realiza mediante intercambio de
impulsos, suministrando el fluido que circula con velocidad mayor en las palas de la rueda de rodadura la energia al
fluido que gira con velocidad menor en el canal de circulacién.

Las bombas usadas segun la invencién pueden termostatizarse, es decir presentan una entrada y una salida para un
fluido termostatizado. A este respecto, el espacio de circulacién para este liquido termostatizado y el espacio de
reaccion para el producto de reaccion estan separados entre si, de manera que no puede realizarse ningdn
intercambio de sustancias pero si un intercambio de calor.

Las bombas usadas segin la invencion presentan como alimentacion al espacio de reaccion al menos
respectivamente una entrada para la fase organica y la acuosa asi como al menos una salida para la mezcla de
reaccion que contiene oligocarbonatos (en caso de la fabricacion de policarbonatos), o para la mezcla de reaccion
formada en la 12 etapa en caso de la fabricacion de carbonatos de diarilo (véase la figura 1). En formas de
realizacién preferidas se prefieren otras entradas para la solucién de hidréxido alcalino adicional y/o solucién de
difenol(ato) o solucién de monofenol(ato) y eventualmente para interruptores de cadena y ramificadores. El
catalizador se afiade preferentemente en un momento posterior a un reactor de espera conectado posteriormente.
Una construccién a modo de ejemplo esquematica para un proceso de reaccién segun la invencion de este tipo se
representa en la figura 2. La representacion en la figura 2 ha de contemplarse con respecto al numero de reactores
de espera conectados posteriormente Unicamente a modo de ejemplo. Pueden conectarse posteriormente también
mas 0 menos de dos reactores de espera.

Figura 2: Construccion esquemética para la fabricacion de policarbonato o carbonato de diarilo segun el
procedimiento de interfases con el uso de una bomba de rueda periférica

Las abreviaturas usadas en la figura 2 representan
flujo de entrada de fosgeno / disolvente
flujo de entrada de solucién de monofenolato de sodio o solucion de bisfenolato de sodio acuosa/alcalina
primer flujo de entrada de solucion de hidréxido de sodio (flujo de entrada de NaOH 1)

1

2

3

4 mezcla de reaccién descargada

5 segundo flujo de entrada de solucion de hidroxido de sodio (flujo de entrada de NaOH 2)
6

interruptores de cadena en la fabricacion de policarbonato o catalizador en la fabricacion de carbonato de
diarilo (opcional)

7 catalizador

Pp bomba de rueda periférica

ST  mezcladora estatica

VR1 reactor de espera 1

VR2 reactor de espera 2 (opcional)
WT  intercambiador de calor

DEH bomba de aumento de presion
TG  recipiente separador

w lavado posterior

En otra forma de realizacion del procedimiento segun la invencion, la bomba usada segun la invencién se puede
conectar también después de un reactor de trasvase por bomba en lugar de un reactor de espera. Esta variante de
realizacién del procedimiento segun la invencién tendria la ventaja de que podrian usarse instalaciones existentes
intercalando una bomba usada segun la invencion, sin que fueran necesarias modificaciones extensas en las
instalaciones. Una construccion a modo de ejemplo esquematica para un proceso de reaccién segun la invencién de
este tipo se presenta en la figura 2a. La representacion en la figura 2a ha de contemplarse con respecto al nimero
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de reactores de espera conectados posteriormente Unicamente a modo de ejemplo. Pueden conectarse
posteriormente también mas o menos de dos reactores de espera.

En una variante de procedimiento con reactor de trasvase por bomba conectado posteriormente a la bomba usada
segun la invencion, los eductos, como por ejemplo la solucién de difenolato o la solucion de monofenolato o el
primer flujo de entrada de solucion de hidroxido de sodio, pueden o bien afiadirse completamente a la bomba o bien
pueden alimentarse eventualmente de manera proporcional tan solo al reactor de trasvase por bomba conectado
posteriormente.

Figura 2a: Construccidon esquematica para la fabricacion de policarbonato o carbonato de diarilo segun el
procedimiento de interfases con el uso de una bomba de rueda periférica con reactor de trasvase por bomba
conectado posteriormente

Las abreviaturas usadas en la figura 2a adicionalmente a las de en la figura 2 representan

2’ flujo de entrada opcional de un porcentaje de solucion de monofenolato de sodio o solucidn de bisfenolato de
sodio acuosa/alcalina

3 flujo de entrada opcional de un porcentaje del primer flujo de entrada de solucién de hidréxido de sodio (flujo
de entrada de NaOH 1)

EG recipiente de desgasificacion

UR  reactor de trasvase por bomba

AT bomba de descarga

P bomba para mantener la circulacion

El tiempo de espera de la mezcla de reaccién en la bomba usada segun la invencién asciende a preferentemente de
20 segundos a 10 minutos, de manera especialmente preferida de 30 segundos a 5 minutos y de manera muy
especialmente preferida de 30 segundos a 3 minutos.

Para regular el peso molecular del policarbonato puede ser necesaria eventualmente la adicion de uno o varios
interruptores de cadena monofuncionales, como fenol o alquilfenoles, especialmente fenol, p-terc-butilfenol, iso-
octilfenol, cumilfenol, sus ésteres de &cidos clorocarboxilicos o cloruros de acido de &cidos monocarboxilicos o
mezclas de estos interruptores de cadena. Tales interruptores de cadena se alimentan eventualmente o bhien con el
dihidroxidiarilalcano o los dihidroxidiarilalcanos a la reacciéon o bien se afiaden en cualquier momento a la sintesis,
mientras esté presente en la mezcla de reaccion ain fosgeno o grupos terminales de acidos clorocarboxilicos o en el
caso de los cloruros de acido y ésteres de acidos clorocarboxilicos como interruptores de cadena mientras estén a
disposicién suficientes grupos terminales fendlicos del polimero que se forma. Preferentemente se afiaden el o los
interruptores de cadena, sin embargo, tras la fosgenacién en un sitio o en un momento en el que ya no esté presente
fosgeno, sin embargo el catalizador ain no se dosifico, es decir pueden dosificarse antes del catalizador, junto con
el catalizador o de manera paralela al mismo.

De la misma manera pueden afadirse a la sintesis en la fabricacién de policarbonatos eventualmente uno o varios
ramificadores o mezclas de ramificadores. Habitualmente se afiaden tales ramificadores sin embargo antes del
interruptor de cadena o de los interruptores de cadena. Por ejemplo se usan como ramificadores trisfenoles,
tetrafenoles, cloruros de &cido de acidos tri o tetracarboxilicos o también mezclas de los polifenoles o de los cloruros
de &cido.

Ejemplos de compuestos adecuados como ramificadores con tres o0 mas de tres grupos hidroxilo fendlicos son
floroglucina, 4,6-dimetil-2,4,6-tri-(4-hidroxifenil)-hepten-2-o, 4,6-dimetil-2,4,6-tri-(4-hidroxifenil)-heptano, 1,3,5-tri-(4-
hidroxifenil)-benceno, 1,1,1-tri-(4-hidroxifenil)-etano, tri-(4-hidroxifenil)-fenilmetano, 2,2-bis-(4,4-bis-(4-hidroxifenil)-
ciclohexil]-propano, 2,4-bis-(4-hidroxifenil-isopropil)-fenol, tetra-(4-hidroxifenil)-metano.

Ejemplos de otros compuestos trifuncionales adecuados como ramificadores son &cido 2,4-dihidroxibenzoico, acido
trimésico, cloruro de cianurilo y 3,3-bis-(3-metil-4-hidroxifenil)-2-oxo-2,3-dihidroindol.

Ramificadores especialmente preferidos son 3,3-bis-(3-metil-4-hidroxifenil)-2-oxo-2,3-dihidroindol 'y 1,1,1-tri-(4-
hidroxifenil)-etano.

Como catalizadores para el procedimiento segln la invencién para fabricar policarbonatos son adecuados
preferentemente aminas terciarias, como por ejemplo trietilamina, tributilamina, trioctilamina, N-etilpiperidina, N-
metilpiperidina o N-i/n-propilpiperidina, sales de amonio cuaternario como por ejemplo hidréxido, cloruro, bromuro,
hidrogenosulfato o tetrafluoroborato de tetrabutilamonio, tributilbencilamonio, tetraetilamonio asi como los
compuestos de fosfonio correspondientes a los compuestos de amonio mencionados anteriormente. Estos
compuestos se describen en la bibliografia como catalizadores de interfases tipicos, se obtienen comercialmente y
son familiares para el experto. Los catalizadores pueden afadirse individualmente, en mezcla o también uno junto al
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otro y sucesivamente al procedimiento segun la invencion, eventualmente también antes de la fosgenacion, sin
embargo se prefieren dosificaciones tras la incorporacion de fosgeno, a menos que se use un compuesto de onio (es
decir compuesto de amonio o fosfonio) o mezclas de compuestos de onio como catalizadores. En el caso de una
catalisis con sal de onio de este tipo se prefiere una adicion antes de la dosificacion de fosgeno. La dosificacion del
catalizador o de los catalizadores puede realizarse en sustancia, en un disolvente inerte, preferentemente el o uno
de los de la fase orgénica en caso de la sintesis de policarbonato, o también como solucion acuosa. En el caso del
uso de aminas terciarias como catalizador puede realizarse, por ejemplo, su dosificacion en solucién acuosa como
sus sales de amonio con acidos, preferentemente acidos minerales, especialmente acido clorhidrico. Con el uso de
varios catalizadores o la dosificacion de cantidades parciales de la cantidad total de catalizador pueden realizarse
naturalmente también modos de dosificacion distintos en distintos sitios o a distintos tiempos. La cantidad total de los
catalizadores usados se encuentra entre el 0,001 % en mol y el 10 % en mol, preferentemente entre el 0,01 % y el 8
% en mol, de manera especialmente preferida del 0,05 % al 5 % en mol con respecto a los moles de difenoles
usados.

Oligocarbonatos son en el contexto de la invencion preferentemente aquéllos de formulas generales (1), (I1) y/o (Il1),

S LT O,

M

ENsaeSNeacll

(n

HeaeSNea oS Nensl

()

en las que

u representa 0 o un namero entero de 1 a 20, preferentemente representa 0 0 un nimero entero de 1 a 12, de
manera especialmente preferida representa 0 o un nimero entero de 1 a 8,

y representa un nimero entero de 1 a 20, preferentemente de 1 a 12, de manera especialmente preferida de 1
a8,y

z representa 0 o un nimero entero de 1 a 20, preferentemente representa 0 o un nimero entero de 1 a 12, de

manera especialmente preferida representa 0 o un numero entero de 1 a 8.

Tales oligdmeros presentan preferentemente un peso molecular medio My de hasta 5000 g/mol, preferentemente de
hasta 3500 g/mol, de manera muy especialmente preferida de hasta 2000 g/mol.

En caso del peso molecular promedio indicado en el contexto de esta solicitud se trata de pesos moleculares
promedios (My) que se determinaron mediante cromatografia de permeacién en gel (CPG) con el uso de
policarbonato como patron. La deteccion de sefiales de eluido puede realizarse, por ejemplo, mediante el uso del
indice de refraccion o mediante la absorcion UV en la zona de por ejemplo 254 nm.

Desde la bomba o las bombas se condensa la mezcla de reaccién que contiene oligocarbonatos o la mezcla de
reaccion que contiene ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo en al menos un reactor con la
adicion de solucion de hidréxido alcalino adicional, eventualmente interruptor(es) de cadena y eventualmente al
menos otro catalizador para dar policarbonatos o se hace reaccionar para dar carbonatos de diarilo. En formas de
realizacién preferidas se realiza esta reaccion en una cascada de varios reactores conectados uno tras otro. Como
reactores adecuados para la reaccion se tiene en cuenta cualquier realizacion de reactor, como por ejemplo
recipientes agitadores, reactores tubulares, reactores de trasvase por bomba, sus cascadas o sus combinaciones
(véase por ejemplo la figura 2 o la figura 5).
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Para el procesamiento de la mezcla de reaccion al menos de dos fases, que contiene como maximo ain trazas,
preferentemente menos de 2 ppm de ésteres de acidos clorocarboxilicos, de curado completo en la fabricacion de
policarbonato puede decantarse para la separacion de fases. La fase alcalina acuosa se conduce, eventualmente,
total o parcialmente de nuevo a la sintesis de policarbonato como fase acuosa o bien se alimenta al procesamiento
de aguas residuales, donde se separa el porcentaje de disolvente y catalizador y eventualmente se retorna a la
sintesis de policarbonato. En otra variante del procesamiento, tras la separacién de las impurezas organicas,
especialmente de disolventes y restos poliméricos, y eventualmente tras el ajuste de un determinado valor de pH,
por ejemplo mediante la adicion de solucién de hidroxido de sodio, se separa la sal que por ejemplo puede
alimentarse a la electrolisis cloro-alcalina, mientras que la fase acuosa se alimenta eventualmente de nuevo a la
sintesis de policarbonato.

Para el procesamiento de la mezcla de reaccion al menos de dos fases, que contiene como maximo adn trazas,
preferentemente menos de 2 ppm de ésteres arilicos del &cido cloroférmico, de curado completo en la fabricacion de
carbonato de diarilo puede decantarse para la separacion de fases. La fase alcalina acuosa se alimenta,
eventualmente, total o parcialmente purificada con fases de lavado, al procesamiento de aguas residuales donde se
separan los porcentajes de disolvente y catalizador mediante destilacion estabilizadora y se retornan eventualmente
a la sintesis de carbonato de diarilo. En otra variante del procesamiento, tras la separacién de las impurezas
organicas, especialmente de disolventes y restos de catalizador, y eventualmente tras el ajuste de un determinado
valor de pH, por ejemplo mediante la adiciéon de acido clorhidrico, se separa la solucién de sal que por ejemplo
puede alimentarse a la electrolisis cloro-alcalina, mientras que a fase acuosa se alimenta eventualmente de nuevo a
la sintesis de carbonato de diarilo.

La fase organica que contiene policarbonatos o carbonatos de diarilo puede purificarse a continuacion para eliminar
las contaminaciones de tipo alcalino, i6nico o catalitico de diversas maneras conocidas por el experto.

La fase organica contiene por regla general también, tras uno o varios procesos de sedimentacion, eventualmente
asistidos por el paso a través de recipientes de sedimentacion, recipientes agitadores, coalescedores o separadores
o combinaciones de estas medidas (pudiéndose dosificar eventualmente agua en cada una o algunas etapas de
separacion posiblemente con el uso de elementos mezcladores activos o pasivos) aun porcentajes de la fase
alcalina acuosa en finas gotas asi como del catalizador o de los catalizadores. Tras esta separacion bruta de la fase
alcalina, acuosa, puede lavarse la fase organica una o varias veces con &cidos diluidos, 4cidos minerales,
carboxilicos, hidroxicarboxilicos y/o sulfénicos. Se prefieren acidos minerales acuosos especialmente acido
clorhidrico, acido fosforoso, acido fosférico o mezclas de estos &cidos. A este respecto, la concentracion de estos
acidos debia encontrarse preferentemente en el intervalo del 0,001 % al 50 % en peso, preferentemente del 0,01 %
al 5 % en peso. Ademéas puede lavarse repetidamente la fase organica con agua desalada o destilada. La
separacion de la fase organica, dispersada eventualmente con partes de la fase acuosa, tras las etapas de lavado
individuales se produce por medio de recipientes de sedimentacion, recipientes agitadores, coalescidores o
separadores o combinaciones de estas medidas, pudiéndose dosificar el agua de lavado entre las etapas de lavado
eventualmente con el uso de elementos mezcladores activos o pasivos. En la fabricacion de policarbonato, entre
estas etapas de lavado o también tras los lavados, pueden afadirse eventualmente acidos, preferentemente
disueltos en el disolvente en el cual se basa la solucion polimérica. Preferentemente se usan en este caso acido
clorhidrico gaseoso, acido fosforico o acido fosforoso, que pueden usarse eventualmente también como mezclas. La
solucion de policarbonato purificada asi obtenida debia contener preferentemente tras el dltimo proceso de
separacion no mas del 5 % en peso, preferentemente menos del 1 % en peso, de manera muy especialmente
preferida menos del 0,5 % en peso de agua.

El aislamiento del carbonato de diarilo de la solucion puede realizarse mediante evaporacion del disolvente por
medio de la temperatura, vacio o de un gas portador caliente o preferentemente destilacion.

Los carbonatos de diarilo fabricados segun el procedimiento segun la invencién se caracterizan por pureza
especialmente alta (CG >99,95 %) y muy buen comportamiento de transesterificacion, de modo que a partir de esto
puede fabricarse a continuacion un policarbonato de excelente calidad.

El uso de los carbonatos de diarilo para fabricar oligo/policarbonatos aromaticos segun el procedimiento de
transesterificacion en fundido se conoce en la bibliografia y por ejemplo se describe en la Enciclopedia of Polymer
Science, vol. 10 (1969), Chemistry and Physics of Polycarbonates, Polymer Reviews, H. Schnell, vol. 9, John Wiley
and Sons, Inc. (1964) o el documento US-A- 5 340 905.

El aislamiento de policarbonatos de la solucién puede realizarse mediante evaporacion del disolvente por medio de
la temperatura, vacio o de un gas portador caliente. Otros procedimientos de aislamiento son, por ejemplo,
cristalizacién y precipitacion.

Si se realiza la concentracion de la solucién de policarbonato y eventualmente también el aislamiento del
policarbonato mediante separacion por destilacion del disolvente, eventualmente mediante sobrecalentamiento y
reduccion de la presion, entonces se habla de un “procedimiento ultrarrapido”. Un procedimiento de este tipo se
conoce por el experto y se describe por ejemplo en “Thermische Trennverfahren”, VCH Verlagsanstalt 1988, pag.
114. Si en lugar de esto se pulveriza un gas portador calentado junto con la solucién que va a evaporarse, entonces
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se habla de una “evaporacién por pulverizacién/secado por pulverizacion”, que se describe a modo de ejemplo en
Vauck, “Grundoperationen chemischer Verfahrenstechnik”, Deutscher Verlag fir Grundstoffindustrie 2000, 112
edicién, pag. 690. Todos estos procedimientos estan descritos en la bibliografia de patentes y en libros de texto y
son familiares para el experto.

En caso de la eliminacion del disolvente mediante la temperatura (separacion por destilacion) o el procedimiento
ultrarrapido técnicamente mas eficaz se obtienen fundidos de policarbonato altamente concentrados. En caso del
procedimiento ultrarrapido se calientan soluciones poliméricas repetidamente a sobrepresion ligera hasta
temperaturas por encima del punto de ebulliciébn a presion normal y se reduce la presion de estas soluciones
sobrecalentadas, con respecto a la presién normal, a continuacién en un recipiente con presion mas baja, por
ejemplo presion normal. A este respecto puede ser ventajoso no dejar que se hagan demasiado grandes las etapas
de concentracion, o expresado de otra manera las etapas de temperatura del sobrecalentamiento, sino elegir mejor
un procedimiento de dos a cuatro etapas.

A partir de los fundidos de policarbonatos altamente concentrados asi obtenidos pueden eliminarse los restos del
disolvente o bien directamente del fundido con prensas extrusoras de evaporacion (véase por ejemplo los
documentos BE-A 866 991, EP-A 0 411 510, US-A 4 980 105, DE-A 33 32 065), evaporadores de capa fina (véase
por ejemplo el documento EP-A 0 267 025), evaporadores de pelicula descendente, evaporadores por extrusién o
mediante compactacién por friccion (véase por ejemplo el documento EP-A 0 460 450), eventualmente también con
la adicion de un agente portador, como nitrdgeno o diéxido de carbono o con el uso de vacio (véase por ejemplo los
documentos EP-A 0 039 96, EP-A 0 256 003, US-A 4 423 207), como alternativa también mediante cristalizacién
posterior (véase por ejemplo el documento DE-A 34 29 960) y/o separacion por calentamiento de los restos de
disolvente en la fase sélida (véase por ejemplo los documentos US-A 3 986 269, DE-A 20 53 876). También estos
procedimientos y los dispositivos necesarios para ello se describen en la bibliografia y son familiares para el experto.

Pueden obtenerse granulados de policarbonato (cuando sea posible) mediante separacion por centrifugacién directa
del fundido y posterior granulacion o bien mediante el uso de prensas extrusoras de descarga de las que se separa
por centrifugacion, en aire o con liquido, la mayor parte del agua. Si se usan prensas extrusoras entonces pueden
afadirse aditivos al fundido de policarbonato antes de la prensa extrusora, eventualmente con el uso de
mezcladoras estaticas o mediante prensa extrusora lateral en esta prensa extrusora.

Como alternativa puede someterse la solucidon de policarbonato a una evaporacion por pulverizacién. En caso de
una pulverizacion se atomiza la solucién de policarbonato eventualmente tras el calentamiento o bien en un
recipiente con vacio parcial o bien se atomiza por medio de una boquilla con un gas portador calentado, por ejemplo
nitrégeno, argdén o vapor de hidrégeno en un recipiente con presion normal. En ambos casos se obtiene,
dependiendo de la concentracion de la solucion polimérica, polvo (diluida) o copos (concentrada) del polimero, a
partir del cual deben eliminarse eventualmente también los Ultimos restos del disolvente como anteriormente. A
continuacion puede obtenerse granulado por medio de una prensa extrusora compuesta y separacion por
centrifugacion posterior. También en este caso pueden afiadirse aditivos, segun se describié anteriormente, en la
periferia o la propia prensa extrusora. Con frecuencia puede ser necesario realizar una etapa de compactacion del
polvo polimérico antes de la extrusién debido a la baja densidad aparente del polvo y copos.

Como alternativa puede precipitarse en gran medida el polimero de la solucién de policarbonato lavada y
eventualmente aun concentrada mediante la adicién de un no disolvente para policarbonato. El no disolvente actla a
este respecto como agente de precipitacion. Segun esto es ventajoso, afiadir en primer lugar una cantidad baja del
no disolvente y eventualmente introducir también tiempos de espera entre las adiciones de las cargas de no
disolvente. Ademéas puede ser ventajoso usar diversos no disolventes. En este caso se usan como agentes de
precipitacion por ejemplo hidrocarburos alifaticos o cicloalifaticos, especialmente heptano, i-octano o ciclohexano,
alcoholes como por ejemplo metanol, etanol o i-propanol, cetonas, como por ejemplo acetona, 0 mezclas de estos.
En caso de la precipitacion se afiade por regla general la solucién polimérica lentamente al agente de precipitacion.
Los policarbonatos asi obtenidos se procesan segun se describié en caso de la evaporacion por pulverizacion para
dar un granulado y eventualmente se le afladen aditivos.

Segun otros procedimientos se cristalizan productos de precipitaciéon y cristalizacion o productos solidificados de
manera amorfa en forma de grano fino haciendo pasar vapores de uno o varios no disolventes para policarbonato,
con calentamiento simultaneo por debajo de la temperatura de transicion vitrea y se condensan posteriormente para
dar pesos moleculares mayores. A este respecto si se trata de oligdmeros eventualmente con distintos grupos
terminales (fendlicos y que interrumpen la cadena) entonces se habla de condensacion en fase sélida.

La adicion de aditivos sirve para la prolongacion del periodo de uso o para la mejora de la estabilidad de color
(estabilizadores), para la simplificacion del procesamiento (por ejemplo agentes de desmoldeo, agentes que
promueven el flujo, agentes antiestaticos) o para la adaptacién de las propiedades de polimeros en determinadas
cargas (modificadores tenaces al impacto, como cauchos; agentes ignifugos, colorantes, fibras de vidrio).

Estos aditivos pueden afiadirse individualmente o en cualquier mezcla, juntos o en varias mezclas distintas del
fundido polimérico. Esto puede realizarse directamente en caso del aislamiento del polimero o bien tras fundir el
granulado en una denominada etapa compuesta. A este respecto pueden afadirse los aditivos o sus mezclas como
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sélido, preferentemente como polvo, o como fundido al fundido polimérico. Otro tipo de dosificacion es el uso de
mezclas basicas o mezclas de mezclas basicas de los aditivos 0 mezclas de aditivos.

Aditivos adecuados se describen, por ejemplo, en “Additives for Plastics Handbook, John Murphy, Elsevier, Oxford
1999, en “Plastics Additives Handbook, Hans Zweifel, Hanser, Miinchen 2001".

Antioxidantes o estabilizadores térmicos adecuados son por ejemplo:

monofenoles alquilados, alquiltiometilfenoles, hidroquinonas e hidroquinonas alquiladas, tocoferoles,
tiodifeniléteres hidroxilados, alquilidenbisfenoles, compuestos O-, N- y S-bencilicos, malonatos
hidroxibencilados, compuestos hidroxibencilicos aromaticos, compuestos de triazina, acilaminofenoles,
ésteres de &acido B-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionico, ésteres de acido B-(5-terc-butil-4-hidroxi-3-
metilfenil)propidnico, ésteres de acido 3-(3,5-diciclohexil-4-hidroxifenil)propidnico, ésteres de acido 3,5-di-terc-
butil-4-hidroxifenilacético, amidas de &cidos [-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propiénico, compuestos
tiosinérgicos adecuados, antioxidantes secundarios, fosfitos, fosfonitos, fosfonatos y fosfanos,
benzofuranonas o indolinonas.

Antioxidantes o estabilizadores térmicos preferidos son fosfitos, fosfonatos y fosfanos orgéanicos, en la mayoria de
los casos aquéllos en los que los restos organicos estan compuestos total o parcialmente de restos aromaticos
eventualmente sustituidos.

Como agentes complejantes para metales pesados y para la neutralizacion de trazas alcalinas son adecuados, por
ejemplo, &cidos o- o m-fosfaricos, fosfatos o fosfitos total o parcialmente esterificados.

Como agentes protectores de la luz (absorbedor UV) son adecuados, por ejemplo, 2-(2’-hidroxifenil)benzotriazoles,
2-hidroxibenzofenonas, ésteres de acidos benzoicos sustituidos y no sustituidos, acrilatos, aminas estéricamente
impedidas, oxamidas, 2-(2-hidroxifenil)-1,3,5-triazinas o benzotriazoles sustituidos, prefiriéndose especialmente
benzotriazoles sustituidos.

Pueden usarse polipropilenglicoles solos o en combinacion con, por ejemplo, sulfonas o sulfonamidas como
estabilizadores frente al deterioro por rayos gamma.

Estos y otros estabilizadores pueden usarse individualmente o en combinacion y pueden afiadirse al polimero en las
formas mencionadas.

Ademas pueden afadirse agentes auxiliares del procesamiento como agentes de desmoldeo, como por ejemplo
derivados de &cidos grasos de cadena larga. Se prefieren por ejemplo tetraestearato de pentaeritritol y
monoestearato de glicerina. Se usan solos o0 en mezcla preferentemente en una cantidad del 0,02 % al 1 % en peso
con respecto a la masa de la composicion. Aditivos retardadores de llama adecuados son ésteres de fosfato, es
decir fosfato de trifenilo, ésteres del acido resorcinadifosférico, compuestos que contienen bromo, como ésteres del
acido fosférico bromados, oligocarbonatos y policarbonatos bromados, asi como preferentemente sales de acidos
sulfénicos organicos fluorados. Agentes que confieren tenacidad al impacto adecuados son caucho de butadieno
con estireno-acrilonitrilo o metacrilato de metilo injertados, cauchos de etileno-propileno con anhidrido del acido
maleico injertado, cauchos de acrilato de etilo y butilo con metacrilato de metilo o estireno-acrilonitrilo injertados,
redes de siloxano y acrilato interpenetrantes con metacrilato de metilo o estireno-acrilonitrilo injertados.

Ademas pueden afiadirse colorantes, como sustancias colorantes o pigmentos organicos asi como pigmentos
inorganicos, absorbedores IR, individualmente, en mezcla o también en combinacion con estabilizadores, fibras de
vidrio, esferas (huecas) de vidrio o cargas inorganicas.

Los fundidos de policarbonato, que se generaron mediante el aislamiento del polimero o mediante preparacion de
una mezcla, pueden separarse por centrifugacion mediante una cabeza de boquilla en forma de cuerda, se enfrian
con gas, por ejemplo aire o nitrégeno, o un liquido de refrigeracion, en la mayoria de los casos agua y las cuerdas
solidificadas se granulan en granuladoras habituales con cuchillas que se encuentran, por ejemplo, en un rodillo
giratorio, en aire, con gas inerte como nitrégeno o argén o con agua. Segun cada realizacion técnica se producen, a
este respecto, granulados en forma de columna con seccion transversal redonda o eliptica y superficie rugosa o lisa.
Los bordes pueden ser lisos o presentar hendiduras vidriosas con bordes rotos o bien restos detenidos en los
bordes. Es deseable un granulado conformado de manera lo mas uniforme posible con salientes que permanecen
los menos posible en los bordes. Ademas ha de mantenerse lo mas bajo posible el porcentaje de polvo en el
granulado, preferentemente por debajo de 100 mg/kg de granulado. El diametro de los granos de granulado debe
encontrarse entre 0,5 mm y 10 mm, preferentemente a 1 mm a 8 mm, de manera especialmente preferida a 3 mm a
6 mm. Mientras que debia encontrarse la longitud de lo granos de granulado entre 1 mm y 10 mm, preferentemente
entre 2 mmy 8 mm y el peso entre 10 mg y 50 mg preferentemente entre 15 mg y 30 mg. Se prefiere un granulado
cuya proporcion de diametro, en caso de seccidn transversal eliptica del diametro medio, con respecto a la longitud
ascienda a 0,8 a 1,2, de manera especialmente preferida de uno con la proporciéon de aproximadamente 1. Estos
pardmetros estan sujetos a distribuciones de tamafio, prefiriéndose distribuciones lo més estrechas posibles, o sea
granulados dimensionados de la manera mas uniforme posible.
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Se configuran un enfriamiento, una separacion por centrifugacion, una granulacion y el transporte posterior o el
avance del granulado con gas o liquido, y el almacenamiento posterior, eventualmente segun un procedimiento de
mezclado o homogeneizacion, de modo que no se aplique en lo posible ninguna impureza sobre la superficie del
polimero, cuerda o granulado a pesar de la carga estatica existente eventualmente, como por ejemplo polvo, cisco
de las maquinas, lubricantes de tipo aerosol y otros liquidos asi como sales de refrigeraciones o bafios de agua
usados posiblemente.

Los polimeros fabricados segun el procedimiento segun la invenciéon son igualmente objeto de la presente solicitud.

Los polimeros fabricados segun el procedimiento segln la invencién presentan una distribucion de peso molecular
estrecha, preferentemente incluso una mas estrecha que los fabricados segin el estado de la técnica con el
procedimiento de interfases. Los polimeros fabricados segln el procedimiento segun la invencidon presentan
preferentemente una irregularidad U de 1,1 a 1,6 (segun cada viscosidad de los policarbonatos fabricados).

Los policarbonatos fabricados segln la invenciéon son adecuados, por ejemplo, para fabricar extruidos y piezas
moldeadas, especialmente aquéllas para su uso en linea de productos transparente, muy especialmente en linea de
productos de aplicaciones o6pticas como por ejemplo placas, placas con nervios, acristalamientos, cristales de
dispersion, protectores de lamparas o memoria de datos optica, como CD de audio, CD-R(W), DVD, DVD-R(W),
minidiscos en sus distintas formas de realizacién solo legibles o bien que pueden grabarse una vez eventualmente
también que pueden grabarse repetidamente.

Otras aplicaciones son por ejemplo, sin limitar sin embargo el objeto de la presente invencion:

1. cristales de seguridad, que son necesarios como es sabido en muchas zonas de edificios, vehiculos y
aviones, asi como protectores de cascos.

2. laminas

3. piezas sopladas (véase también el documento US-A 2 964 794), por ejemplo botellas de agua de 1 a 5
galones.

4, placas transparentes, como placas sélidas o especialmente placas de camara hueca, por ejemplo para cubrir

edificios como estaciones de tren, invernaderos e instalaciones de iluminacion.

5. memorias de datos o6pticas, como CD de audio, CD-R(W), DCD, DVD-R(W), minidiscos y den desarrollos
posteriores

carcasas de lamparas o sefiales de trafico
espumas con superficie abierta o cerrada eventualmente imprimible

hilos y filamentos (véase también el documento DE-A 11 37 167)

© ® N o

aplicaciones luminotécnicas, eventualmente con el uso de fibras de vidrio para aplicaciones en linea de
productos transltcidos

10.  configuraciones translicidas con un contenido en sulfato de bario y o diéxido de titanio y o 6xido de zirconio o
cauchos de acrilato poliméricos organicos (documentos EP-A 0 634 445, EP-A 0 269 324) para fabricar
piezas moldeadas transparentes o dispersivas de luz.

11. piezas moldeadas por inyeccion de precision, como soportes, por ejemplo soportes de lentes; en este caso se
usan eventualmente policarbonatos con fibras de vidrio y un contenido eventualmente adicional del 1-10 % en
peso de disulfuro de molibdeno (con respecto a toda la masa conformada).

12. piezas de aparatos épticos, especialmente lentes para camaras de fotos y video (documento DE-A 27 01
173).

13.  soportes de transmisién de luz, especialmente cables conductores de luz (documento EP-A 0 089 801) y
listones de iluminacion

14.  materiales electroaislantes para conductores eléctricos y para cajas del tomacorriente y conectores de
clavijas asi como condensadores.

15.  carcasas de teléfonos moviles.
16.  dispositivos de interfaz de red
17.  materiales de soporte para fotoconductores organicos

18.  lamparas, bombillas de faro, cristales dispersivos de luz o lentes internas.
15



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2367728 T3

19.  aplicaciones médicas como oxigenadores, dializadores.
20. aplicaciones para alimentos, como botellas, vajilla y moldes para chocolate.

21.  aplicaciones en linea de productos de automoviles, como acristalamientos o en forma de combinaciones con
ABS como parachoques.

22.  articulos de deportes como pértigas de eslalon, hebillas de botas de esqui.
23. articulos para el hogar, como fregaderos, lavabos, buzones
24.  carcasas, como paneles de distribucion eléctricos

25.  carcasas para aparatos eléctricos como cepillos de dientes, secadores de pelo, maquinas de café, maquina
herramientas, como taladradoras, fresadoras, cepilladoras y sierras

26. portillas de lavadoras

27.  gafas protectoras, gafas de sol, gafas correctoras o sus lentes.

28.  protectores de lamparas

29. laminas de embalaje

30. cajas para chips, soportes para chips, cajas para obleas de silicio

31. otras aplicaciones como puertas de alimentacion de establos o jaulas para animales.

Sorprendentemente pudo reducirse ademas con el procedimiento segln la invencién la carga de difenol o carga de
monofenol de las aguas residuales.

El uso de bombas con triple funcion como unidad mezcladora, espacio de reaccién para la etapa de oligomerizacion
0 etapa de fabricacion de ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo asi como unidad de
transporte no se describe en la bibliografia para el procedimiento de interfases para fabricar policarbonatos o
carbonatos de diarilo. Por tanto es objeto de la presente invencién ademas el uso de una o varias bombas para
producir de manera continua policarbonato o carbonato de diarilo segin el procedimiento de interfases, en el que
la(s) bomba(s)

- funciona (funcionan) segun el principio de estator-rotor
- puede (pueden) termostatizarse y

- presenta (presentan) al menos respectivamente una entrada para una fase organica y una acuosa y
eventualmente otras entradas para interruptores de cadena, ramificadores y/o adicionalmente solucién de
hidroxido alcalino, catalizador asi como al menos una salida para la mezcla que contiene oligocarbonatos o
mezcla que contiene ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo,

caracterizado porgue en esta/estas bomba/bombas se realiza tanto la mezcla continua de la fase organica y acuosa,
conteniendo la fase organica al menos un disolvente adecuado para el policarbonato o carbonato de diarilo y total o
parcialmente el fosgeno y conteniendo la fase acuosa el o los difenol(es) o monofenol(es), agua y solucién de
hidréxido alcalino, como la reaccion del o de los difenol(es) o monofenol(es) y fosgeno para dar oligocarbonatos o
ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo.

Para este uso son adecuadas las bombas descritas ya anteriormente para el procedimiento segun la invencion.
Especialmente son adecuadas para esto bombas centrifugas, de manera especialmente preferida bombas de rueda
periférica.

Los siguientes ejemplos sirven para explicar la invencién a modo de ejemplo y no han de interpretarse como
limitacién.
Ejemplos
En un procedimiento de interfases continuo se fabricaron policarbonatos por medio de respectivamente distintos
conceptos de reactor. En los ensayos se sometié a prueba la influencia del uso segun la invencion de la bomba

especial con respecto a los reactores conocidos como reactores de trasvase por bomba o boquillas en ajustes de
reaccion por lo demas iguales.

La reaccién se realiz6 en todos los ejemplos de manera continua en una emulsién de agua y una mezcla de
disolvente del 50 % en peso de cloruro de metileno y del 50 % en peso de clorobenceno. Como interruptor de
cadena se uso6 p-terc-butilfenol (BUP). Como catalizador se us6 n-etilpiperidina (EPP). La solucion de policarbonato
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obtenida tras la separacién de la fase acuosa tras atravesar la cascada de espera compuesta de los cuatro reactores
posteriores NR1 a NR4 en la figura 3 y 5 se lavé de manera acida con acido clorhidrico, y a continuacién por medio
de separadores en forma de disco se lavd de manera neutra con agua completamente desalada. Las soluciones de
policarbonato lavadas de ese modo se concentraron hasta sequedad mediante evaporacion del disolvente. Una
eliminacion completa del disolvente residual en la estufa a vacio a 100 °C condujo al policarbonato.

La realizacién se llevé a cabo en todos los ejemplos con los siguientes ajustes de reaccion:

. Solucién de bisfenolato de Na: caudal 910,3 g/h (0,598 mol de bisfenol A/h), contenido en bisfenolato de Na:
el 15,0 % en peso de bisfenolato de Na con respecto al peso total de la solucién

. Fosgeno: 72,18 g/h (0,73 mol/h)

. Disolvente: 737,7 g/h (mezcla de disolventes compuesta por el 50 % en peso de cloruro de metileno y el 50 %
en peso de clorobenceno)

. Solucion de hidroxido de sodio: 113,9 g/h; contenido en NaOH: el 44 % en peso de NaOH, con respecto al
peso total de la solucién de hidroxido de sodio, para disolver 136,5 g de bisfenol A

. Solucion de hidréxido de sodio tras el primer reactor: 49,5 g/h; contenido en NaOH: el 44 % en peso de NaOH
con respecto al peso molecular de la solucién de hidréxido de sodio

. Interruptor de cadena BUP: 3,594 g/h (en 140,2 g/h de mezcla de disolventes 50:50)
. Catalizador EPP: 0,677 g/h; (en 6,2 g/h de disolvente 50:50)

. Fosgeno / bisfenol A: el 122 % en mol de fosgeno con respecto a la cantidad de sustancia de bisfenol A

. EPP / bisfenol A: el 1,0 % en mol de EPP con respecto a la cantidad de sustancia de bisfenol A

. BUP / bisfenol A: el 4,0 % en mol de BUP con respecto a la cantidad de sustancia de bisfenol A

. Temperatura de reaccion: 34 °C

. Contenido en policarbonato: el 15,0 % en peso de policarbonato, con respecto al peso total de la solucién,

disuelto en disolvente mencionado anteriormente
. Adicién del interruptor de cadena tras el primer reactor

La adicion del interruptor de cadena se realizd en todos los ejemplos de manera que se obtuvo una viscosidad
relativa (nre) comparable para los productos finales.

Ejemplo 1 (ejemplo comparativo):

Segun la construccion de ensayo en la figura 3 se fabrico policarbonato. A este respecto se us6 como primer reactor
un reactor de trasvase por bomba UR 2 de este tipo segun la figura 4 compuesto de vidrio, al que se conecté una
cascada de espera de cuatro recipientes de agitacion (reactores posteriores NR1 a NR4) para la reaccién posterior.
En los reactores individuales se accionaron los elementos agitadores mediante motores M. Antes y tras el Gltimo
reactor posterior NR4 se encontraban ademas dos bombas de rueda dentada con motor M. La solucion de
bisfenolato de Na, fosgeno en el disolvente y la soluciéon de hidroxido de sodio mencionados anteriormente se
alimentaron en la cantidad mencionada anteriormente de manera continua al reactor de trasvase por bomba y se
remezcldé mediante trasvase por bomba con la valvula V7.3 abierta. A este respecto se accioné el agitador usado en
el reactor de trasvase por bomba con 1000 revoluciones/min. En la salida del reactor de trasvase por bomba se
condujo la mezcla de reacciéon de manera continua fuera del reactor de trasvase por bomba, se mezcldé con el
interruptor de cadena y se condujo a la cascada de espera mostrada en la figura 3 de cuatro recipientes agitadores
para la reaccién posterior. El catalizador se alimento al tercer reactor posterior NR3.

Ejemplo 2 (ejemplo comparativo):

Se us6 la misma construccién de ensayo que en el ejemplo 1, sin embargo se cerré en el reactor de trasvase por
bomba UR 2 la valvula V7.3, de modo que se eliminé un remezclado. Debido a ello, el reactor de trasvase por
bomba UR 2 actué como una boquilla normal.

Ejemplo 3 (segun la invencion):

En lugar del reactor de trasvase por bomba UR 2 en el ejemplo 1 se us6 una bomba de rueda periférica RM segun la
figura 1. Por lo demas se usé la misma construccion de ensayo que en el ejemplo 1 (véase la figura 5). La solucién
de bisfenolato de Na, fosgeno en el disolvente y la solucion de hidroxido de sodio mencionados anteriormente se
alimentaron en la cantidad mencionada anteriormente de manera continua a la bomba RM y se mezclaron mediante
la rueda periférica giratoria dotada de palas. En la salida de la bomba RM se condujo la mezcla de reaccién de
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manera continua fuera del espacio interno dela bomba, se mezcl6é con el interruptor de cadena y se condujo a la
cascada de espera mostrada en la figura 5 de cuatro recipientes agitadores para la reaccién posterior. El catalizador
se alimento al tercer reactor posterior NR3.

La tabla 1 muestra los resultados con respecto al policarbonato obtenido asi como la carga del agua residual
resultante con bisfenol A (BPA).

Tabla 1:
Ejemplo | Contenido en BPA en el agua residual [ppm en peso] Mw [g9/mol] U Nrel
1 238 19182 1,54 | 1,215
2 675 19111 1,69 | 1,214
3 48 19353 1,51 | 1,218

La viscosidad de disolucion relativa nre se determind en diclorometano como disolvente a una concentracion de 5 g/l
y a una temperatura de 25 °C con un viscosimetro Ubbelohde.

El contenido en BPA en el agua residual se determind por medio de HPLC y deteccién UV (245 nm) tras la
calibracion con BPA.

Los resultados muestran una clara reduccion de la carga de agua residual con BPA en caso del uso segun la
invencion de la bomba especial con respecto a la fabricacién convencional por medio del reactor de trasvase por
bomba o una boquilla sencilla. En el caso de la realizacion segun la invencién del procedimiento de interfases no es
necesario, por tanto, un aumento de la adicién de fosgeno y solucion de hidréxido de sodio para completar la
reaccion del difenol. Por tanto el procedimiento realizado segln la invencion es ademas mas econémico que segun
los procedimientos conocidos. También la irregularidad U, que es una medida de la amplitud de la distribucién del
peso molecular del policarbonato resultante, pudo reducirse ligeramente con respecto a los productos obtenidos
segun los procedimientos conocidos.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para fabricar de manera continua policarbonatos o copolicarbonatos o carbonatos de diarilo segin
el procedimiento de interfases a partir de al menos un difenol o monofenol, fosgeno y al menos un catalizador
eventualmente en presencia de al menos un interruptor de cadena y/o ramificador, caracterizado porque

(a) se genera de manera continua una mezcla de las fases organica y acuosa, conteniendo la fase organica
al menos un disolvente adecuado para el policarbonato o el carbonato de diarilo y total o parcialmente el
fosgeno y conteniendo la fase acuosa el o los difenol(es) o monofenol(es), agua y solucion de hidroxido
alcalino,

(b) se realiza una reaccion del o de los difenol(es) o monofenol(es) y fosgeno para dar oligocarbonatos o
para dar ésteres arilicos del acido cloroférmico o carbonatos de diarilo 0 una mezcla de ésteres arilicos del
acido cloroférmico y carbonatos de diarilo,

(c) se hacen reaccionar los oligocarbonatos o ésteres arilicos del &cido cloroférmico y/o carbonatos de
diarilo a continuaciéon en al menos un reactor con la adicion de solucién de hidréxido alcalino adicional,
eventualmente interruptor(es) de cadena y eventualmente al menos otro catalizador,

caracterizado porque la mezcla continua de las fases organica y acuosa en (a) y la reaccion para dar
oligocarbonatos o ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diarilo en (b) se realizan en una o varias
bomba(s), que

- funciona (funcionan) segun el principio de estator-rotor
- puede (pueden) termostatizarse y

- presenta (presentan) al menos respectivamente una entrada para la fase organica y la fase acuosa y
eventualmente otras entradas para el catalizador, interruptor de cadena, ramificador y/o adicionalmente la
solucién de hidréxido alcalino asi como al menos una salida para la mezcla que contiene oligocarbonatos o
de ésteres arilicos del &cido cloroférmico-carbonatos de diarilo.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque en la etapa (c) se usa al menos otro catalizador.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 1 6 2, caracterizado porque la(s) bomba(s) presenta(n) otras entradas
para adicionalmente la solucion de hidroxido alcalino asi como al menos una salida para la mezcla que contiene
ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o carbonatos de diario.

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la(s) bomba(s) presenta
(presentan) uno o varios rotores.

5. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque la(s) bomba(s) puede(n)
termostatizarse a una temperatura de -5 °C a 100 °C, preferentemente de 15 °C a 80 °C, de manera especialmente
preferida de 25 °C a 65 °C.

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque como difenoles se usan aquéllos
de formula general

HO-Z-OH

en la que Z es un resto organico divalente con 6 a 30 atomos de carbono, que contiene uno o varios grupos
aromaticos.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado porque como difenol(es) se usan hidroquinona, resorcina,
dihidroxidifenilos, bis-(hidroxifenil)-alcanos, bis(hidroxi-fenil)-cicloalcanos, sulfuros de bis-(hidroxifenilo), bis-
(hidroxifenil)-éteres, bis-(hidroxifenil)-cetonas, bis-(hidroxifenil)-sulfonas, bis-(hidroxifenil)-sulféxidos, a,a’-bis-
(hidroxifenil)-diisopropilbencenos, bis-(hidroxifenil)ftalimidinas o sus compuestos alquilados, nucleoalquilados y
nucleohalogenados.

8. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado porque como difenol(es) se usan 4,4’-dihidroxidifenilo,
2,2-bis-(4-hidroxifenil)-1-fenil-propano, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-fenil-etano, 2,2-bis-(4-hidroxifenil)propano (bisfenol A,
BPA), 2,4-bis-(4-hidroxifenil)-2-metilbutano, 1,3-bis-[2-(4-hidroxifenil)-2-propillbenceno (bisfenol M), 2,2-bis-(3-metil-
4-hidroxifenil)-propano, bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-metano, 2,2-bis-(3,5-di-metil-4-hidroxifenil)-propano, bis-(3,5-
dimetil-4-hidroxifenil)-sulfona, 2,4-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-2-metilbutano, 1,3-bis-[2-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-2-
propil]-benceno, 2-hidrocarbil-3,3-bis(4-hidroxifenil)ftalimidina, 3,3-bis(4-hidroxifenil)-1-fenil-1H-indol-2-ona, 2,2-bis(4-
hidroxifenil)-1-fenil-1H-indol-2-ona,  3,3-bis(4-hidroxifenil)-1-metil-1H-indol-2-ona, 2,2-bis(4-hidroxifenil)-1-metil-1H-
indol-2-ona,  3,3-bis(4-hidroxifenil)-N-metil-ftalimidina,  3,3-bis(4-hidroxifenil)-N-fenil-ftalimidina y  1,1-bis-(4-
hidroxifenil)-3,3,5-trimetilciclohexano (bisfenol TMC).
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9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque como monofenol(es) se usan
compuestos de formula (1I):

OH

R ®,

en la que es R = hidrégeno, halégeno o un resto alcoxicarbonilo o resto alquilo C; a Co ramificado o no ramificado.

10. Procedimiento segun la reivindicacion 9, caracterizado porque como monofenol(es) se usan fenol, cresoles, p-
terc-butilfenol, p-cumilfenol, p-n-octilfenol, p-iso-octilfenol, p-n-nonilfenol y p-iso-nonilfenol, p-clorofenol, 2,4-
diclorofenol, p-bromofenol y 2,4,6-tribromofenol o éster metilico del acido salicilico o una mezcla de estos
compuestos.

11. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado porque en caso de la bomba o de las
bombas, que se usan en (a) y/o (b), se trata de una bomba centrifuga.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 11, caracterizado porque en caso de la bomba centrifuga se trata de una
bomba de rueda periférica.

13. Procedimiento segun al menos una de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado porque la(s) bomba(s) esta(n)
construida(s) segun el principio de una o varias camaras.

14. Uso de una o varias bomba(s) para producir de manera continua policarbonato o carbonato de diarilo segun el
procedimiento de interfases, en el que la(s) bomba(s)

- funciona (funcionan) segun el principio de estator-rotor
- puede (pueden) termostatizarse y
- presenta (presentan) al menos respectivamente una entrada para una fase organica y una acuosa.

15. Uso de una o varias bomba(s) segun la reivindicacion 14, caracterizado porque estan presentes otras entradas
para interruptores de cadena, ramificadores y/o adicionalmente solucion de hidréxido alcalino, catalizador asi como
al menos una salida para la mezcla que contiene oligocarbonatos o mezcla que contiene ésteres arilicos del acido
cloroférmico y/o carbonatos de diarilo.

16. Uso de una o varias bomba(s) segun la reivindicacién 15, caracterizado porque en esta/estas bombas se
realiza tanto la mezcla continua de las fases organica y acuosa, conteniendo la fase organica al menos un disolvente
adecuado para el policarbonato o carbonato de diarilo y total o parcialmente el fosgeno y conteniendo la fase acuosa
el o los difenol(es) o monofenol(es), agua y solucion de hidréxido alcalino, como también la reaccién del o de los
difenol(es) o monofenol(es) y fosgeno para dar oligocarbonatos o ésteres arilicos del acido cloroférmico y/o
carbonatos de diarilo.

17. Uso de una o varias bomba(s) segun una de las reivindicaciones 13 a 16, caracterizado porque en caso de la o
las bomba(s) se trata de bombas centrifugas.

18. Uso de una o varias bomba(s) segun la reivindicacién 17, caracterizado porque en caso de la o las bomba(s)
centrifuga(s) se trata de bombas de rueda periférica.
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